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OZET

HETEROJEN ICYAPIYA SAHIP
SERAMIK KESICi UCLARIN GELISTIRILMESI

Ufuk AKKASOGLU

Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali

Anadolu Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Agustos 2018

Danisman: Prof. Dr. Ferhat KARA
Ikinci Danisman: Prof. Dr. Servet TURAN

Metalik malzemelerin {iretiminin bilyiikk ¢ogunlugunda iiriine son seklini veren
stire¢ talasli imalattir. Bu durum havacilik sektorii i¢in de gegerlidir ve ugak motorlarinda
kullanilan pargalarin iiretiminde talasli imalat operasyonlar1 olduk¢a fazladir. Ugak
motorlarinda yaygin olarak kullanilan nikel esasli siiperalagimlardan olan Inconel 718,
malzemenin igsel Ozelliklerinden Otiirii islenmesi zor bir malzemedir. Bu malzemenin
islenmesinde yaygin olarak Al,03-SiCy kesici uglar kullanilmaktadir.

Bu doktora tezinin temel amaci, Inconel 718 malzemesinin yiiksek hizda
islenmesinde kullanilacak ve piyasada var olan kesici uglardan farkli olarak kendi kendini
bileyen, yenilik¢i bir kesici u¢ gelistirmektir. Bu kapsamda Al,O3—ZrO; graniillerinin
etrafinin SisN4 ile kaplanmasi i¢in kuru ve yas ortamda cesitli denemeler yapilarak
kaplama prosesi gelistirilmeye c¢alisilmistir. Yapilan graniil kaplama islemi ile 1sil
genlesme katsayisi farkindan kaynaklanan kalinti gerilmelerin olusturulmasiyla catlagin
graniil-kaplama arayiizeyi tarafindan saptirilmasi ya da durdurulmasi saglanmigtir.
Yapilan performans testlerinde gelistirilen heterojen igyapiya sahip kesici ucun
performansi, iiretim yontemi ¢ok daha maliyetli ve zor olan Al,O3-SiCy kesici ug ile

benzer ¢ikmistir.

Anahtar Sozciikler: Al,O3, ZrO2, SisN4, graniil kaplama, kesici ug



ABSTRACT

DEVELOPMENT OF CERAMIC CUTTING TOOLS
WITH HETEROGENEOUS MICROSTRUCTURES

Ufuk AKKASOGLU

Department of Materials Science and Engineering
Anadolu University, Graduate School of Natural and Applied Sciences, August 2018

Supervisor: Prof. Dr. Ferhat KARA
Co-Supervisor: Prof. Dr. Servet TURAN

Machining is a part of the manufacture of many metal products, which is also the
case in aviation industry. There are plenty of machining operations in the manufacture of
aero engines. Inconel 718, which is one of the superalloys commonly used in aero
engines, is very difficult to machine due to the intrinsic material properties. Al,03-SiCw
cutting tools are commonly used to machine this material.

The aim of this PhD dissertation is to develop a ceramic cutting tool to machine
Inconel 718 at high speeds, which has a self-sharpening feature different from the
commercial ones. Within this scope, process development studies made to coat
Al;03-ZrO; granules with SizN4 by both dry and wet methods. Due to the residual stresses
arising from the thermal expansion coefficient mismatch of the granules and the coating,
crack arresting or crack deflection by the granule-coating interface has been succeeded.
Performance tests showed that the developed cutting tool with heterogeneous
microstructure has the same performance with Al,O3-SiCy cutting tool whose production

method is more expensive and more difficult.

Keywords: Al;Os, ZrO», SizN4, granule coating, cutting tool



TESEKKUR

Yogun is temposuna ragmen tez calismalarim boyunca bana siirekli rehberlik
ederek yol gosteren, bilgi ve tecriibeleri ile yalnizca tez ¢aligmalarimi degil ayni1 zamanda
hayatimi da yonlendiren, hem kisisel hem de mesleki gelisimimde ¢ok 6nemli katkisi olan

danisman hocam Prof. Dr. Ferhat KARA’ya en derin siikranlarimi sunarim.

Degerli bilgi birikimi ve tecriibelerini benimle paylasarak, 6zellikle malzeme
karakterizasyonu alanindaki sorularima hizli ve etkin cevaplar veren, ikinci danigmanim

Prof. Dr. Servet TURANa tesekkiirlerimi sunarim.

Olaylara ve sorunlara kars1 pozitif tutumuyla bana hem kisisel hem de mesleki
hayatimda 6rnek olan, tez ¢calismalarim boyunca bana rehberlik ederek degerli goriislerini
benden esirgemeyen saygideger hocam ve sanayi damismanim Prof. Dr. Alpagut

KARAya tesekkiirlerimi sunarim.

Calismalarim sirasinda Ozellikle talasli imalat ve asinma testleri hakkindaki
degerli bilgisiyle beni aydinlatan ve yol gosteren degerli hocam Dog. Dr. Osman Nuri

CELIK e gosterdigi yakin ilgi ve desteklerinden tiirii tesekkiirlerimi sunarim.

Calismalarimda bana her tiirlii maddi, teknik ve altyap1 destegini saglayan MDA
fleri Teknoloji Seramik San. ve Tic. A.S. firmasmna ve basta Hasan ARABACI olmak

iizere tiim firma calisanlarina tesekkiir ederim.

Performans testleri i¢in test numunelerini sekillendiren ve sfero dokiimde

performans testlerini gerceklestiren Ceramtec (Almanya) firmasina tesekkiir ederim.

Performans testlerinin gergeklestirildigi EJS (Eskisehir Jant Sanayi) firmasina,
kesici ucglar ve kesme uygulamas: hakkindaki pratik bilgi ve tecriibelerini benimle
paylasmaktan c¢ekinmeyen, yogun is temposuna ragmen denemelerime zaman ayiran
Levent AYAN ve Kayhan ESER basta olmak {izere tiim EJS firmasi1 ¢alisanlarina

tesekkiir ederim.

Biitiin egitim hayatim boyunca yardim ve destegini benden hi¢bir zaman
esirgemeyen, hayat ve metallik malzemeler hakkindaki tecriibelerini benimle paylasarak
tez galismam da dahil olmak iizere tiim hayatim boyunca bana yol gosteren babam Ahmet
AKKASOGLU’na ve biricik annem Kezban AKKASOGLU ile gok sevdigim ablam
Demet BUYUKGENCOGLU’na en derin siikranlarimi sunarim.

Son olarak, tez ¢aligmalarim siiresince bile bana olan agkini yitirmeyen, sabri,
anlayisi, destegi ve tesviki ile hayattaki en giiclii dayanagim olan, ruh esim Ezgi
AKKASOGLU’na gosterdigi sabir ve anlayis igin sonsuz tesekkiirler. ..

Ufuk AKKASOGLU
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ETiK ILKE VE KURALLARA UYGUNLUK BEYANNAMESI

Bu tezin bana ait, 6zgiin bir ¢alisma oldugunu; ¢calismamin hazirlik, veri toplama,
analiz ve bilgilerin sunumu olmak {izere tiim asamalarinda bilimsel etik ilke ve kurallara
uygun davrandigimi; bu ¢alisma kapsaminda elde edilen tiim veri ve bilgiler i¢in kaynak
gosterdigimi ve bu kaynaklara kaynakcada yer verdigimi; bu calisgmanin Anadolu
Universitesi tarafindan kullanilan “bilimsel intihal tespit programi”yla tarandigini ve
hicbir sekilde “intihal igermedigini” beyan ederim. Herhangi bir zamanda, ¢alismamla
ilgili yaptigim bu beyana aykir1 bir durumun saptanmast durumunda, ortaya ¢ikacak tiim

ahlaki ve hukuki sonuclar1 kabul ettigimi bildiririm.

Ufuk AKKASOGLU
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GIRIS ve AMAC

Stiperalagimlar, oldukc¢a siddetli mekanik gerilmelerin oldugu ve cogunlukla
yiiksek yiizey kararliligi istenilen yiiksek sicakliklardaki servis sartlarinda kullanilmak
tizere gelistirilmis ve VIIIB grubu elementlerin temelini olusturdugu bir alasim grubudur.
Stiperalagimlar kobalt esasli, demir esasli ve nikel esash siiperalagimlar olmak {izere ii¢
farkli gruba ayrilirlar [1]. Bunlarin arasinda nikel esasli siiperalasimlar, karmasik bir
kompozisyona ve iyi yliksek sicaklik Ozelliklerine sahip olmalarindan dolayr tim
sliperalagim siniflari igerisinde en genis kullanim alanina sahip olan siiperalagimlardir [2].

Nikel esash siiperalagimlar, diger metalik bilesiklerle kiyaslandiklarinda hem
kriyojenik hem de yiiksek sicakliklarda mukavemet ve yiizey kararliliginin miikemmel
bir kombinasyonunu sergilerler [3]. Yiiksek sicakliklarda gosterdikleri iistiin akma,
¢ekme, basma mukavemeti ve yliksek korozyon direncine sahip olmalarindan dolayr bu
alasimlar, oOzellikle ugak, jet ve roket motorlarinin kritik pargalarinda siklikla
kullanilmaktadir [4, 5].

Talaslt imalat, dnceden dizayni ve konstriiksiyonu yapilan bir parcanin, imalat
siirecine uygun talagl imalat tezgahlarinda, belirlenmis kesici takimlar marifetiyle kesme
operasyonuna tabi tutularak sekillendirilmesini kapsayan imalat yontemidir. Baglica
cesitleri tornalama, frezeleme ve delik delmedir [6]. Metalik malzemelerin {iretiminin
hemen hemen hepsinde iirline son seklini veren siireg talagl imalattir. Bu durum havacilik
sektorii i¢in de gegerlidir ve ugak motorlarinda kullanilan pargalarin tiretiminde bol
miktarda talashi imalat operasyonu mevcuttur. Bununla birlikte nikel esash
siiperalasimlar, asagida siralanan ve malzemenin igsel Ozelliklerinden kaynaklanan
nedenlerden 6tiirii, islemesi zor malzemeler olarak adlandirilirlar [7].

I.  Yiksek sicaklik oOzelliklerinin iyi olmasindan dolayr isleme sirasinda
mukavemetin ve sertligin biiylik bir kismi1 korunmaktadir. Bu da kesici ucun
plastik deformasyona ugramasina neden olmaktadir.

ii.  Gerinim duyarliliklart yiiksektir ve kolaylikla isleme sertlesmesine
ugrayabilmektedirler. Bu da kesici ucun aginmasina yol agmaktadir.

iii.  Icyapida bulunan asindirict sert karbiirler abrasif asinmaya neden olmaktadir.
iv. Disiik 1s1l iletkenlik, talag yiizeyinde 1200°C’lere varan sicakliklara yol
agmaktadir.

V.  Cogu kesici u¢ malzemesine olan kimyasal afiniteleri difiizyon asinmasina yol

agmaktadir.



vi.  Nikel alasimlar1 kesme sirasinda ¢ogunlukla kesici uca kaynaklanmakta ve
yapigsmaktadir. Bu da ¢entik aginmasina ve tane ¢ikmasi sonucu kesici ucun
talas yiizeyinin baskalagmasina neden olmaktadir.

vii.  Yiikksek mukavemetlerinden otiirii kesme kuvvetleri yiiksek degerlere
erismekte, bu da tezgahin takim tutucusunda oynamaya neden olarak titresim
olugmasina ve bdylelikle yiizey kalitesinin kotiilesmesine neden olmaktadir.

Ugak motorlarinin yiiksek hizli islenmesinde genellikle kaplamali karbiir uglar,
seramikler ve kiibik bor nitriir kesici ug¢lar kullanilmaktadir. Kaplamali olmayan karbiirler
ise diistik hizl1 isleme kosullarinda kullanilabilir. Seramik kesici uglar genellikle titanyum
alasimlarmin  islenmesinde  kullanilmazlar; ¢iinkii  titanyumla olan yiiksek
reaktifliklerinden &tiirii yliksek asinma oranlarina ve dolayisiyla diisiik performansa
sahiptirler [8].

Karbiirler yillar boyunca siiperalagimlarin islenmesinde énemli bir rol oynamuistir.
Ancak, gittikge artan hizli malzeme kaldirma ve yiiksek yiizey kalitesi talebinden dolay1
karbiir uglarin kullanimi sorunlu bir hal almistir. Yiiksek kesme hizlaria ¢ikilabilmesi
icin kaplamali karbiir uglar gelistirilmis olsa da bu uglar seramik kesici uglarin ¢iktig
hizlara ulasamamaktadir [7]. Oksit seramik kesici uglarin kimyasal kararlilig1 yiiksek olsa
da 1s1l sok direnci ve kirilma toklugu oldukga diistiktir. Bu da bu seramiklerin
stiperalagimlarin yiiksek hizda islenmesinde kullanimini kisitlamaktadir. SisNs esaslt
seramikler yiiksek sertlik ve mukavemet degerlerinden 6tiirii sliperalagimlarin yiiksek
hizda islenmesinde (100-300 m/dk) tercih edilmektedirler [8]. SisNs’iin bir
modifikasyonu olan SiAION seramikleri, SisNs’e gore daha yiiksek oksidasyon direnci
ve kirilma tokluguna sahiptirler. SizNs esasli seramikler yiiksek kirtlma tokluguna ve
diisiik 1s11 genlesme katsayisindan dolayr yiiksek 1s1l sok direncine sahip olduklari i¢in
nikel esasli siiperalagimlarin yiiksek hizda kaba islenmesinde kullanilmaktadirlar [9].
Kesme hiz1 400-500 m/dk’ye ¢iktiginda kesici ucun yanal yiizeyinde sicaklik 1250-
1300°C’ye ulagsmaktadir [7]. Bu sicakliklarda SiAION seramiklerinde meydana gelen
plastik deformasyon sonucu kesici ucta abrasif asinma goriilmektedir [9]. Dolayisiyla
SiAION kesici uglarin kullanimi 250-300 m/dk kesme hizi ile sinirhidir. SiC visker
takviyeli Al2Os kesici uglar, yiiksek sicakliklarda dahi, visker ¢ikmasi ve gatlak saptirma
mekanizmalarindan dolayr yiiksek kirilma tokluguna sahiptirler. Ayrica SiC viskerin
diistik 1s11 genlesme katsayis1 ve yiiksek 1sil iletkenliginden 6tiirii 1s1l sok dayanimlar

oldukga yiiksektir. Bu 0Ozelliklerin dolayr Al203-SiCy seramikleri nikel esash



siiperalagimlarin islenmesinde en yaygin kullanilan kesici u¢ malzemesidir ve kesme hizi
700 m/dk’ye kadar cikabilmektedir [8]. Ote yandan bu kesici uglar sicak presleme
teknolojisi ile tiretildigi i¢in {iretim maliyetleri diger seramik kesici uglara gére oldukca
yiiksektir [10]. Ayrica, viskerlerin tiretimi ve kesici ug tiretim prosesinde kullanimi insan
saglig1 agisindan riskler tagimaktadir. Dolayisiyla, bu ¢aligmanin da amaci olan visker
seramiklere alternatif malzeme arayisi, maliyet ve insan sagligi faktorlerinden otiirii
olduk¢a 6nem kazanmaktadir.

SiC visker takviyeli Al2O3 kesici uglarin nikel esashi siiperalasimlarin yiiksek hizda
islenmesinde diger seramik kesici uglara kiyasla iistiin performans gdstermesinin ve
piyasada oldukca yaygin bir kullanima sahip olmasinin nedeni; aliiminanin kimyasal
kararliligr ile SiC viskerin sagladig toklastirma mekanizmasinin birlesimidir. Buradan
yola ¢ikarak bu malzemeye alternatif olarak gelistirilecek kesici ucun hem kimyasal
kararliliginin yiiksek olmasi hem de toklastirma mekanizmalari ile toklugunun arttirilmis
olmasi gerekir. Tez kapsaminda gelistirilecek olan heterojen igyapili seramik kesici ug,
heterojen bolgelerde olusan basma gerilmeleri sayesinde catlak ilerlemesini durdurarak
toklugu arttirict bir etkiye sahip olacaktir. Burada kritik olan husus, bu heterojen
bolgelerin i¢cyapida homojen bir sekilde dagilmis olmasidir. Aksi takdirde i¢yapida
olusacak bolgeler kalinti gerilmeler malzemenin mukavemetini diistirerek kesme
sirasinda kesici ucun kirilmasma yol acgacaktir. EK olarak, kesici ucun yiiksek kesme
hizlarinda aciga ¢ikan sicakliklarda plastik deformasyona maruz kalmamasi igin
gelistirilecek malzemenin yiiksek sicaklik 6zellikleri de onemlidir. Bu kapsamda hem
kimyasal kararliligit hem de toklugu yiiksek olan Al.O3-ZrO, kompozitlerine, yiiksek
sicaklik ozelliklerini ve asinma direncini iyilestirmek amaciyla SisNs ilave edilerek,
ortaya ¢ikan ti¢lii kompozit malzemenin nikel esasli siiperalagimlardan olan Inconel 718
malzemesinin yiiksek hizda kaba-bitirme operasyonlarinda isleme performansi

arastirilmastir.



1. GRANUL KAPLAMA YONTEMI ILE HETEROJEN ICYAPILI
KOMPOZITLERIN URETIMI

1.1. Giris ve Amacg

Stiperalagimlarin 1s1l iletkenliginin ¢ok diisiik olmasindan dolay1 yiiksek hizda
(>150 m/dk) islenmeleri sirasinda kesme bolgesinde agiga ¢ikan sicakliklar oldukga
yiiksektir (>1100°C) [7, 11, 12]. Kesme sirasinda agiga ¢ikan yiiksek sicakligin hem
siiperalagim is parcast hem de kesici ug iizerinde farkl etkileri vardir. Siiperalagimlar,
kesme sirasinda agiga cikan yiiksek sicakliklardan 6tiirii “isleme sertlesmesi” denilen bir
tiir 1511 isleme tabi olurlar ve bunun neticesinde isleme sirasinda sertlikleri artar. Kesici
ucta ise kesme yiizeyinde olusan yiiksek sicakliktan otiirii iki ana aginma mekanizmasi
gorilir: Plastik deformasyon ve difiizyon aginmasi.

Nikel esasli siiperalasimlarin en yaygin kullanilan tiirii olan Inconel 718’in yiiksek
hizda islenmesinde kullanilan seramik kesici uglarda en sik goriilen aginma tiirleri yanal
asinma ve c¢entik asinmasidir. Sekil 1.1°de Inconel 718’in yiikksek hizda kaba
islenmesinde kullanilan SiAION kesici uca ait aginma tipleri gosterilmistir. Sekilde de
goriildiigii gibi yanal aginma, kesici ucun is pargasi ile temas halinde olan tiim yiizeyinde
goriiliirken, ¢entik asinmasi ise esas olarak takim-talas temas alaninda, kesici ucun serbest

yiizeyinde meydana gelir [12].

Tum temas alani

.Clentik asmmasi

Sekil 1.1. Inconel 718'in yiiksek hizda kaba islenmesinde kullanilan SiAION kesici ugta goriilen yanal
asimma ve ¢entik asinmasi [12]

Yanal asinma genel olarak, abrasif asinma gibi bir tiir mekanik aginma olarak
diistiniilmiistiir. Ancak SiAION ve Al203-SiCy kesici uglarin Inconel 718'in yiiksek hizda
islenmesinde yanal asinma, diflizyon asinmasi olarak diisiiniilebilir. Clinkii burada yanal
asinmanin tetikleyici nedeni yliksek kesme sicakligindan otiirii is pargasi ile kesici ug
arasinda gerceklesen difiizyondur [11, 12]. Centik asinmasi ise genellikle isleme

sertlesmesine ugrayan tabakanin bulundugu yerde meydana gelmektedir (Sekil 1.2).



Bu durum, c¢entik asmmmasinin onceki kesme isleminden kaynaklanan isleme
sertlesmesine ugrayan tabaka tarafindan olusturulduguna dair bir hipotez ortaya
koymaktadir [12]. Dolayisiyla kesici ugta meydana gelen gentik asinmasinin temel nedeni
kesici ucun isleme sertlesmesine ugrayan ve yiiksek yiizey sertligine sahip tabaka ile

etkilesimi sonucu plastik deformasyona ugramasidir [11].

Seramik
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[ \
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Sekil 1.2. Asinma mekanizmasinin sematik gosterimi. Yiizey sertlesmesine ugrayan tabaka koyu renk ile
gosterilmistir [12].

Yukarida verilen nedenler 6tiirii Inconel 718’in kaba ve kaba-bitirme islemesinde
kullanilmak {tizere gelistirilecek kesici ucun yanal aginma dayanimi gosterebilmesi i¢in
yiiksek sicakliklarda is parcasi ile difiizyona girmeye meyilli olmamasi, yani kimyasal
kararliliginin yiiksek olmasi gerekir. Tez kapsaminda tasarlanan kompozit malzemenin
Al>03-ZrO; matrise sahip olmasinin nedenlerinden biri budur. Ciinkii oksitlerin kimyasal
kararlilig1 nitriir ve karbiirlere gore daha yiiksektir. Yine yukarida verilen nedenlerden
otiirii gelistirilecek kesici ucun g¢entik aginma dayaniminin yiliksek olmasi icin yiiksek
kesme sicakliklarinda plastik deformasyona karst kararli olmasi gerekir. Al,O3-ZrO>
matrisin kimyasal kararliligi yiiksek olsa da kirilma toklugu ve kizil sertligi bu
gereksinimi karsilayamayacak kadar diisiiktiir. Bu nedenle sisteme yiiksek kizil sertlige
ve asinma direncine sahip SisNs ilave edilebilir. Ancak, bu ilavenin gesitli toklastirma
mekanizmalarindan yararlanilarak toklugu arttiric1 bir etki yapmasi sarttir.

Seramiklerin toklastirma mekanizmalarindan birisi de ¢atlak durdurmadir. Bu
mekanizma, ilerleyen bir catlagin basma gerilmesi altinda kapatilarak durdurulmasi

prensibine dayanir. Catlagin basma gerilmesi altinda kalarak durduruldugu toklastirma



mekanizmalaria 6rnek olarak genellikle ZrO; sisteminde goriilen doniisiim toklagtirmasi
ve mikro-catlak olusumu gosterilebilir [13-17]. Ayrica seramik matris kompozitlerde
matris ile ilave fazin 1s1l genlesme katsayisi farkindan kaynaklanan ve soguma sirasinda
matris iizerinde olusan basma gerilmeleri de ¢atlagin ilerlemesini durdurarak kirilma
tokluguna katkida bulunur [14, 17-22].

Yiiksek 1s1l genlesme katsayisina sahip Al,O3-ZrO, graniillerinin etrafi diisiik 1s1l
genlesme katsayisina sahip a-SisNs ile kaplandiginda Al2O3-ZrO; hiicre ile a-SisNa
kaplama arasinda olusan 1sil genlesme katsayisi farkliligi igyapida kalinti gerilmeler
meydana getirecektir. Soguma sirasinda 1s1l genlesme katsayisi daha diisiik olan a-SizN4
kaplama daha az kiigiiliirken 1s1l genlesme katsayisi daha yiiksek olan Al,O3-ZrO> hiicre
daha fazla kiiciilecektir. Bu durumda kaplama bdolgesi basma gerilmesi altinda
olacagindan catlak kaplama bolgesinde hapsolacak ve boylelikle tokluk arttirilacaktir.
Ayrica, catlak kaplama bolgesi boyunca ilerleyecegi icin asinma Al,O3-ZrO; hiicre
cikmasi seklinde olacaktir. Graniillerin etrafinin kaplanmasiyla olusturulan kaplama
bolgesi igyapida ii¢ boyutlu ve siirekli bir ag yapisi olusturacagindan, Al2O3-ZrO> hiicre
cikmasi ile aginma sonrasi agiga ¢ikan yeni yiizeylerde bahsedilen olay siirekli olarak
kendini tekrar edecektir. Boylelikle kesici ug asinsa bile keskinligini kaybetmeyecek, bir
baska deyisle kendi kendini bileme 6zelligine sahip olacaktir.

Yukar1 bahsedilen konseptten esinlenerek iiretilen ve ticari olarak kullanilan
heterojen i¢yapiya sahip bir seramik kesici ug, yalnizca Kyocera firmasi tarafindan
piyasaya sunulmustur [23]. Bu Kesici ug, farkli karakterizasyon teknikleriyle incelenmis
ve detayl sonuglar Boliim 1.2.4.2°de verilmistir.

Diinyanin 6nde gelen ugak motoru iireticilerinden olan MTU firmas: tarafindan
RWTH Aachen Universitesi'nde Inconel 718’in kaba islenmesinde yapilan performans
testi sonuglarina gore hiicre-fiber yapisindaki bu kesici u¢ 600 m/dk kesme hizinda bile
oldukga iyi performans gdstermistir. ilerleme (0,3 mm/dev) ve kesme derinligi (0,3 mm)
sabit tutularak farkli kesme hizlarinda yapilan denemelerde SiAION-TiN kompozit kesici
ucun kullanilabildigi en yiiksek kesme hiz1 240 m/dK iken, siiperalagimlarin islenmesinde
yaygin olarak kullanilan Al203-SiCv kesici u¢ ancak 400 m/dk kesme hizina
ulasabilmistir. Bu test sonucu, hiicre-fiber yapiya sahip seramik kesici uglarin
siiperalagimlarin islenmesinde yliksek hizlarda kullanilabilecegini gostermistir.

Hiicre-fiber yapiya sahip malzemelerin tiretimi olduk¢a zahmetli ve pahalidir [24,

25]. Ayrica siirekli fiberler yalnizca tek bir diizlemde ¢ekilebildigi i¢in sekillendirilmesi



zordur. Bu durum, iiretilen kesici ugta heterojen boyutlara ve yonlenmelere sahip hiicre-
fiber bolgeleri meydana getirmektedir. Sekil 1.3’de Kyocera firmasinin ticari iiriinii olan
CF1 kodlu kesici uca ait optik mikroskop goriintiisii yer almaktadir. Ozellikle kirmizi
cizgilerle daire i¢ine alinmis bolgelerde fiber yonlenmeleri farkli oldugu igin hiicre-fiber

yapisi tam anlamiyla homojen bir dagilima sahip degildir.

Sekil 1.3. Hiicre-fiber yapiya sahip seramik kesici ucun fiber dagilimini gésteren optik mikroskop
goriintiisti

Hiicre-fiber yapisina benzer bir yapiya siirekli fiber cekme yontemi yerine graniil
kaplama yontemiyle de ulagilabilir. Bu yontem, fiber gekme yontemi ile kiyaslandiginda
¢ok daha ucuz ve kolay bir yontemdir. Graniillerin etrafinin kaplanmasiyla kaplama
bolgeleri siirekli birbirleriyle temas ederek 3 boyutlu bir segrege ag yapisi
olusturacaklardir. Boylelikle stirekli fiberlerin yukarida bahsedilen sekillendirme

problemleri ortadan kaldirilarak daha homojen hiicre-kaplama bolgeleri elde edilecektir.

1.2. Literatiir Bilgisi
1.2.1. Siiperalasimlar

Yillar boyunca ucak motorlarinda kullanilan bir¢ok malzemenin siirekli
gelisimindeki itici gii¢; daha sert, daha gii¢lii, daha tok, daha saglam, korozyona ve
oksidasyona daha direngli olan ve ayn1 zamanda yliksek mukavemet/agirlik oranina sahip
malzemelere duyulan ihtiyagtir. Daha sicak, daha gili¢lii ve daha verimli motorlara
duyulan ihtiyag, siiper-paslanmaz alagimlarin ya da siiper-alasimlarin gelistirilmesine yol
acmustir (Sekil 1.4). 1910 ile 1980°1i yillar arasinda tipik motor sicakligindaki artis

oldukga sabitti. 1990’11 yillardan giiniimiize ise motor sicakligindaki artis neredeyse 2 kat



daha fazladir. 1950’11 yillardan itibaren motor sicakliginin yilda yaklagik 10°C'lik bir
oranda artmasini saglayan yeni malzemeler mevcut hale gelmektedir. Sicakliktaki her

artista motor verimliligi artar ve yakit tiikketimi azalir [26].
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Sekil 1.4. Son yiizyilda jet motorlarinda kullanilan malzemelerin yiiksek sicaklik mukavemetinin
degerlendirilmesi [26]

Yiiksek ergime sicakligina sahip 1s1 dayanimi yiiksek alagimlar ugak motoru
pargalarinin tretiminde kullanilan ana malzemelerdir. Yiiksek sicakliklardaki yiiksek
mekanik ve kimyasal Ozeliklerinden dolay1 siiperalasimlar, jet motorlarinda yiiksek
sicakliklarda c¢alisan sabit ve hareketli parcalarin {iretimi icin en ideal parcalardir.
Stiperalagimlardan iiretilmis parcalar ¢eliklerden iiretilmis pargalara kiyasla daha kii¢lik
ve hafiftir. Bu, yakit tiiketiminde ve hava kirliliginde onemli derecede bir azalma
meydana getirmektedir. Bir motorun agirligindaki her bir kilogramlik azalma motorun
kullanim 6mrii boyunca 150.000 $ tutarinda bir tasarruf meydana getirmektedir [26].

Stiperalagimlar genellikle nikel, kobalt, demir ve krom ile birlikte daha diisiik
miktardaki tungsten, molibden, tantal, niyobyum, titanyum ve aliiminyum gibi
elementlerin ¢esitli kompozisyonlarindan olusmaktadirlar [2, 27]. Tablo 1.1’de alasim

elementlerinin siiperalasimlarda oynadiklari roller gosterilmistir [27, 28].



Tablo 1.1. Alasim elementlerinin stiperalasimlardaki rolleri [27, 28]

Alasim Elementinin Etkileri Fe-esash Co-esash Ni-esash
Kati1 ¢6zelti mukavemetlendiriciler Cr, Mo Nb, C\:Ar/ '\1{';) Ni, Co, C\:/(/El.ea Mo,
YMK matris stabilize ediciler C, W, Ni Ni
MC tipi karbiir olugturucular Ti Ti, Ta, Nb W, Ta, Ti, Mo, Nb
M-Cs3 tipi karbiir olusturucular mem Cr Cr
M23Cs tipi karbiir olusturucular Cr Cr Cr, Mo, W
MeC tipi karbiir olusturucular Mo Mo, W Mo, W
M(CN) tipi karbonitriir olusturucular C,N C,N C,N
v'-Niz(Al, Ti) olusturucular Al, Ni, Ti --- Al, Ti
Hegzagonal n (NisTi) olusumunu geciktiriciler Al, Zr --- ---
y' fazinin solviis sicakligini yiikselticiler --- --- Co
Sertlestirici ¢okeltiler ve/veya intermetalikler Al, Ti, Nb| Al, Mo, Ti, W, Ta Al, Ti, Nb
v" (NisNDb) olusturucular --- --- Nb
Oksidasyon direnci Cr Al, Cr Al, Cr
Sicak korozyon direnci gelistiriciler La, Y La, Y, Th La, Th
Siilfidasyon direnci Cr Cr Cr
Kopma siinekligi arttiricilar B B, Zr B, Zr
Tane sinir1 segregasyonuna neden olucular -—- -—- B, C, Zr
Islenebilirlik arttiricilar --- NisTi ---

Stiperalagimlar nikel esash alagimlar, kobalt esasl alagimlar, demir esasli alagimlar

ve titanyum esasli alagimlar1 olmak tizere dort ana gruba ayrilirlar.

1.2.1.1. Nikel esash siiperalagimlar

Nikel esasl: siiperalasimlar, daha yogun olan ¢eliklerle kiyaslandiginda daha fazla
mukavemet/agirlik orani sergilerler. Bu ylizden ucak motorlarimin yaklasik olarak
agirlikca %50’lik kismini nikel esasli siiperalasimlar olusturmaktadir. Ayrica deniz
ekipmanlari, niikleer reaktorler, petrokimya fabrikalari, yiyecek isleme ekipmanlar1 ve
kirlilik kontrol aparatlar1 gibi farkli uygulama alanlar1 da mevcuttur. Nikel esash
alagimlarin bu tiir agresif ortamlarda kullanilmasiin nedeni yiiksek korozyon direnci,
mekanik ve 1s1l yorulma, mekanik ve 1s1l sok, siiriinme ve erozyon direnci 6zelliklerini

yiiksek sicakliklarda koruyabilmesidir. Tablo 1.2, bu 6zelliklerin hangi elementlerle



saglandigini sistematik bir sekilde gostermektedir. Benzer yaklagimlar demir ve kobalt

esasli siiperalagimlar i¢in de uygulanmaktadir [26].

Tablo 1.2. Nikel esash siiperalasimlarda, alasim elementlerinin nihai malzeme ozelliklerine etkisi [26]

Nikel Etki
+
Krom, Demir, Molibden, Tungsten, Tantal Yiiksek mukavemet
;lﬁminyum, Titanyum Yiiksek sicaklik mukavemeti
;liiminyum, Krom, Tantal Oksidasyon direnci
Eor, Karbon, Zirkonyum Siirinme mukavemeti
;afniyum Ara sicaklik stinekligi, oksit pullanmasini engeller.

Nikel esaslhi siiperalagimlar, tim siiperalasim simniflar1 igerisinde en yaygin
kullanima sahip olanlardir. Karmasik bir kompozisyona ve iyi yiiksek sicaklik
ozelliklerine sahiptirler. Kullanim sicakliklari, bilinen herhangi bir alagim sisteminin en
yiiksek homolog sicakligina® kadar uzanmir [2]. Ozellikle IN 625, IN 718 ve Nimonic 90
alasgimlart yiiksek sicakliklarda sergiledikleri iistiin 6zelliklerden dolayr miihendislik
uygulamalarinda en yaygin kullanilan nikel esasl siiperalasimlardir. Tablo 1.3’de ticari
olarak kullanilmakta olan bazi nikel esasli siiperalasimlarin kompozisyonlar: ve genel

olarak hangi yolla tiretildikleri gosterilmistir [27, 29, 30].

Tablo 1.3. Ticari olarak kullanilan nikel esash siiperalasimlarin kompozisyonlari ve iiretim yontemleri.
(Ni miktart agirlikca %kalandir) [27, 29].

Alagm | Cr|Co|Mo|w |Ta|Re|[Nb|Al|Ti|[Hf| C| B |Y]|zr| Diger

Geleneksel Dokiim Alagimlart

Mar-mM246 | 8,3 (10,0| 0,7 (10030 | — | — 55| 1,0 (1,50|0,14|0,02| — [0,05] —
Rene’ 80 (140(95(40(40| —|—|—|30|50|— (017|002 — [0,03] —
IN-723LC |120f — |45| — | — | —|20(|59|06| — |005(0,01| — |0,10| —
C1023 155|100/85| — | — | — | — |42 (36| — |0,16|001| — | — —

Yonlendirilmis Katilagtirtlan Alagimlar

IN792 126(90(19(43 43| — | — [34(401100/0,09|0,02| — |0,06] —
GTD111 |140/95(15(38 (28| — | — [30(49| — |010(001| — | — —

'Homolog sicaklik bir malzemenin sicakhigini, Kelvin 6lgegini kullanarak, erime noktasi sicaklhiginin bir
orani olarak ifade eder (T/Tn)
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Tablo 1.3. (Devam) Ticari olarak kullanilan nikel esasl siiperalasimlarin kompozisyonlart ve tiretim
vontemleri. (Ni miktart agirlk¢a Yokalandir) [27, 29].

Birinci Nesil Tek Kristal Alagimlar

PWA 1480 |10,0{ 50| — | 4,0 (120 — | — |50 |15| — | — | — | — | — —
Rene’'N4 198 75(15/60(48| — [05]42|35(015/0,05{000] — | — —
CMSX-3 |80(|50|06 (80|60 — | —|56|10(010 — | — | — | — —

Ikinci Nesil Tek Kristal Alasimlar

PWA 1484 | 5,0 {100/ 20(60|90(30| — |56 | — |00 — | — | — | — —
Rene’'N5 | 70(75(15(50(65(30| — 62| — |0,15/0,05/0,00(0,01| — —
CMSX-4 |65(90|06|60(65|{30| —|56|10(010| — | — | — | — —

Ucgiincii Nesil Tek Kristal Alagimlar

Rene'N6 | 4,2 |125/14|60|72|54| — |58 | — (0,15/0,05(0,00|0,01| — —
CMSX-10 | 20(30|04|50(80(|60(01|57(02(003] — | — |—|— —

Do6vme Siiperalagimlar

IN718 190 — 30| — | — | —|51]|05|09| — 002 — | — |185Fe
Rene' 41 |19,0|11,0{200 — | — | — | — | 15|31 | — [0,09|0,005| — | — | —
Nimonic 80A |19,5 —|—|—]1—|—114|24|— |006|0,003 — (0,06 —
Waspalloy [19,5{135({43 | — | — | — | — [13|30| — |0,08/0,006f — | — —
Udimet 720 |17,9(14,7/30| 13| — | — | — | 25|50 | — |0,03|0,03| — |0,03| —

Toz Metaliirjisi Yontemiyle Uretilen Siiperalagimlar

Rene'95 |130/80(35(|35| — | —|35]|35|25| — |0,065/0,013f — [0,05| —
Rene' 88 DT |16,0(13,0{ 40 (40| — | — | 0,7 (21|37 | — |0,03|0,015 — | — —
N18 11,2|156{65| — | — | — | — |44 | 44|05 (0,020,015 — (0,03 —
IN100 124118432 | — | — | — | — | 49|43 | — |0,07|0,02| — |0,07| —

1.2.1.2. Kobalt esastt siiperalagimlar

Kobalt esaslt siiperalasimlar uzun yillardir gaz tiirbinlerinin valf ya da yakit odas1
pargalarinin iiretiminde kullanilmaktadirlar. Bu iirlinlerin tasariminda en 6ncelikli hedef
yiiksek sicaklik dayanimidir. Mukavemet arttirma mekanizmasi olarak tungsten ve krom
gibi elementlerin sagladig1 kat1 ¢ozelti sertlestirmesinin yani sira, 815°C iizerinde etkili
olan karbiir ¢cokelme sertlestirmesi mekanizmalar1 kullanilmaktadir [31, 32].

Kobalt esasli siiperalasimlar yiiksek sicakliklarda yiiksek siirlinme dayanimi,
yiiksek termal yorulma dayanimi, yiiksek korozyon ve oksidasyon dayanimina sahiptirler.
Mukavemet acisindan 980°C {izerindeki sicakliklar haricinde nikel esasl

sliperalagimlarla rekabet edemeseler de; kaynaklanma ile tamir edilebilme kolaylig1 ve
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yiiksek sicakliklarda miikemmel korozyon direnci saglayan yiiksek krom igerikleri
nedeniyle tiirbin kanatgiklarinda genis bir kullanim alanina sahiptirler. Kobalt esasl
siiperalagimlarin higcbiri tam kati—eriyik alasimi degildir. Ciinkii hepsi ikincil karbiir
fazlar1 veya intermetalik bilesikleri icerir. Bu durum yaslanmaya ve ayrica oda

sicakliginda siineklik kaybina neden olur [32, 33].

1.2.1.3. Demir esasl siiperalasimlar

Demir esasli siiperalagimlar, ana element olan demire ilave olarak 6nemli miktarda
krom, nikel ve ¢ok az miktarda molibden veya tungsten icermektedirler. Bu alagimlarda
kullanilan mukavemet arttirici mekanizmalar karbiir ¢okelmesi, intermetalik ¢okeltiler
ve/veya kati ¢ozelti sertlesmesi mekanizmalaridir [33].

Demir esasli siiperalagimlarin nikel-krom oranlari ve mukavemetlendirme
mekanizmalar1 paslanmaz ¢eliklerden farklidir. Paslanmaz ¢elikler %12-25 krom ve %0-
20 nikel igerirken, demir esasl siiperalasimlar genellikle %25-35 nikel igermektedirler.
Yiiksek miktarda demir igeren birgok siiperalasim olmasina ragmen, bunlarin hepsi demir
esasli siiperalasim degildir. Ciinkii bu siiperalagimlar demir, nikel, krom, kobalt, az
miktarda molibden, tungsten ve niyobyum gibi elementlerin  karmagik
kombinasyonlarindan olusmaktadirlar [33].

Demir esasl siiperalasimlarin oksidasyon direnci genel olarak krom elementiyle
saglanir. Bununla birlikte nikel ve mangan da oksidasyon direncini artirir. Kiigiik
miktarda bor ilavesiyle yiiksek sicaklik oOzellikleri de arttirilabilir. Demir esash
alagimlarin 504°C iizeri sicaklik uygulamalari i¢in en 6nemli 6zellikleri YMK yapiya
sahip olmalaridir. Ciinkii siki paket latis yapisi, zamana bagli deformasyon siirecine daha

cok direnglidir [33, 34].

1.2.1.4. Titanyum esaslt siiperalagimlar

Titanyum esashi  siiperalasimlar  yiiksek sicakliklarda mukavemetlerini
koruyabilmelerinden ve ¢ok yliksek mukavemet/agirlik oranina sahip olmalarindan
dolay1 ugak motor ve govdelerinde kullanim i¢in son derece uygun malzemelerdir. Bu
alasimlar olaganiistii korozyon direncine sahiptirler ve aymi zamanda yorulma
dayanimlart da oldukga yiiksektir [8].

Titanyum esasli siiperalagimlar kompozisyona ve oda sicakliginda igerdikleri nihai

fazlara gore dort farkli gruba ayrilirlar: saf (%99-100 Ti), a alasimlar (%90-95 Ti), a-p
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alasimlar (%80-90 Ti) ve B alagimlar (%80 < Ti). Saf ya da a alasimlari islenmesi en
kolay olanlardir. a fazi, titanyumun hegzagonal siki paket kristal yapisindaki diisiik
sicaklik allotropudur. 882°C’de hacim merkezli kiibik yapidaki yiiksek sicaklik B fazina
dontismektedir. Bu doniisiim sicakligini yiikselten alagimlandirma elementleri o fazini
kararlt kilicilar, sicakligi diistirenler ise p fazin1 kararli kilicilar olarak isimlendirilir.
Titanyumla birlikte alasim elementi olarak aliiminyum, vanadyum, zirkonyum ve diger

elementler kullanilmaktadir [8, 35, 36]

1.2.2. Siiperalagimlarin islenmesi

Siiperalagim genel bashig: altinda ¢ok genis bir malzeme yelpazesi bulunmaktadir.
Dolayisiyla, isleme davranigi ayni alasim grubu iginde bile biiyiik 6l¢iide degisebilir ve
hatta ayn1 malzemenin ¢ok sayida isleme Onerisi olabilir. Bundaki en biiyiik etken ayni
alagim grubunun dahi farkli tiretim teknigi ve mukavemet arttirici 1s1l islem yontemleriyle
tretilebilmesidir. Sekil 1.5°de farkli siiperalasimlarin kompozisyona bagli olarak

sertlikleri ve aginma egilimleri verilmistir [37].
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(plastik deformasyona egigim}
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- {yaslandinlms)
400 () Inconel 718 m
] — Nimonic 80A =Soliisyona alinmis
,/ \| - \_/ I:l {tavianmis)
\ Y. imonic PK 33
Incoloy 901 —" Waspaloy
\-7\\\ Nimaonic 90
A 7\ Nimonic 105
1/ |27aPpH
300 | IUJ T U Centik aginma
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W 'd ) Crucible M_RO egilimi
Jethete “~—" A286 ‘
M152 =
'd Tavlanmg durumdaki
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d g Y /—\, . . a
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Sekil 1.5. Farkli alasimlarin kompozisyona bagh sertlikleri ve asinma egilimleri [37]
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Havacilikta kullanilan siiperalagimlar tipik olarak dokiim, dovme ve sinterlenmis
(toz metalurjisi) formlarda mevcuttur. Dokiim teknigiyle iiretilen komponentler, tokluk
ile birlikte miikkemmel siirinme dayanimi sergilerler. Bu 6zellikler, zayif talas
segmentasyonu nedeniyle islenebilirlik problemleri yaratir. Dokiim parcgalarin
islenebilirligi zayiftir ve bunlar islerken kullanilan kesici ug, ¢entik aginmasi ve abrasif
asinmaya oldukca meyillidir. Dovme pargalar dokiime kiyasla daha ince tane yapisina
sahiptirler. Bu da mukavemeti ve tane akigini iyilestirir. Bu nedenle dévme pargalar
genellikle daha yiiksek mukavemete, daha iyi yorulma ve kirilma direncine sahiptir.
Bununla birlikte, daha asindirict olduklart igin isleme sirasinda kesici ucu deforme etme
egilimleri daha fazladir. Dévme pargalart islerken kesme hizinin diisiiriilerek ilerleme
hizinin arttirilmast genellikle maksimum olasi talas kaldirma oranini ve en iyi kesici ug
Omriinii verir. Toz metalurjisi teknigi kullanilarak daha karmasik ve net boyuta yakin
bilesenler iiretilebilir. Bu imalat yoluyla iiretilen bilesenler son derece diisiik islenebilirlik

sergilerler ve ¢ok asindiricidirlar [26, 37].

Tablo 1.4. Siiperalasimlarn ticari tiretim yontemleri ve ozellikleri [26]

Uriin Tipi Ozellik Islenebilirlik Problemi
Dokiim Miikemmel mii)ukrlltrjrll(e dayamimi ve Talas1 kirmasi zor
Dévme Daha iyi yorulma ve kirilma direnci, o Daha asindurict,
Yiiksek mukavemet Kesici ucu deforme etme egilimi ¢ok yiiksek
T;)Z .. . | Dahakarmasik sekilli, net boyuta yakin Agn diisiik iglenebilirlik,
metaliirjisi Cok asindirict

Stiperalagimlardan yapilan pargalarin {iretiminde her ne kadar hassas dokiim,
dévme ve diger ileri tiretim yontemleri kullanilmaktaysa da karmasik sekilli pargalarin
tiretiminde bu yontemler kolaylikla uygulanamaz. Bu nedenle, karmasik sekilli pargalarin
kabul edilebilir bir maliyet ve yiliksek kalitede iiretimi i¢in talagh imalat yontemi
kullanilmaktadir. Sekil 1.6’da u¢ak motorunda kullanilan nikel bazli siiper alagimlarin

cesitleri ve talasli imalat yontemleri belirtilmektedir [8, 37].
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Sekil 1.6. Havacilikta kullanilan nikel esash siiperalagimlarin ¢esitleri ve talasl imalat yontemleri [37]

Bir siiperalagim pargasinin islenmesi i¢in tiretim dongiisii, her biri kesici ugta ve
islenmis yiizeyde farkli 6zel nitelikleri gerektiren ii¢ ayri1 asamaya ayrilabilir: kaba isleme,

ara isleme ve bitirme islemesi (Sekil 1.7) [37].

Kaldinlacak

Kaldinlacak
Kaldinlacak malzeme
malzanme

(a) (b) (c)

Sekil 1.7. Siiperalasimlarin igleme asamalarinda kaldiilan malzeme miktarmin sematik gosterimi
(a) kaba igleme, (b) ara igleme, (c) bitirme islemesi [37]
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1.2.2.1. Kaba isleme asamasit

Ilk isleme asamasi olan kaba isleme, kabuk kaldirma operasyonu olarak da
bilinmektedir. D6vme ve dokiim pargalar genellikle piiriizlii, diizensiz bir tabakaya ya da
kabuga sahiptirler. Kaba isleme asamasinda parga genellikle yumusak isleme kosullar
kullanilarak temel sekline islenir. Islenen malzemenin sertligi yaklasik 26 HRC’dir ve
kesme derinligi 10 mm’ye kadar ¢ikmaktadir. Bu asamada kaplanmis karbiir uclar yiiksek
kesme derinligi ve ilerleme hizlarinda kullanilabilirken, karbiirlere oranla daha pahali
olan seramik kesici uglar da yiiksek verimlilik ve malzeme kaldirma orani igin
kullanilabilirler. Bu asamada esas 6ncelik verimlilik ve yiiksek talas kaldirma oranidir.
Toplam talagh imalat siirecinde malzemenin orijinal agirliginin %80’ine kadari islenir ve

bunun biiyiik bir boliimii kaba islemede gergeklesir [37].

1.2.2.2. Araisleme asamasi

Ara isleme asamasi degisken kesme derinlikleriyle parcanin profilinin orta
toleranslarda ¢ikarilmasini igerir. Bu asamasinda malzeme, kaba islemeden sonra bir nevi
1s1l iglem gegirerek nihai sert, yaslandirilmis kondisyona gelmistir ve Sertligi 36 — 46 HRC
arasindadir. Kesme derinligi 0,5-5 mm arasinda degisebilir. Ara isleme asamasinda
verimliligin yani sira kesiCi ucun giivenilirligi de son derece Onemlidir. Ciinkii
stiperalagimlarin islenmesi sirasinda ucun kirilmasi oldukga pahali olan is parcasina zarar
verebilir. Ara isleme asamasinda biiyiik cogunlukla seramik kesici uglar kullanilmaktadir.

Clinkii, asinma davranislari tahmin edilebilir oldugundan, giivenilirlikleri yiiksektir [37].

1.2.2.3. Bitirme isleme asamasi

Bitirme islemesi asamasi pargadan en az miktarda malzeme kaldirilan asamadir.
Ancak bu asamada yiizey kalitesi son derece 6nemlidir. Islemenin bu en kritik asamasinda
pargalar, bitmis parca yiizeyinde minimum deformasyon bdlgesi ve dogru kalinti
gerilmeleri saglamak icin karbiir kesici uclarla islenmelidir. Isleme sirasinda is parcasi
yiizeyinde olusan mekanik is ve agiga c¢ikan 1s1 kaynakli kalinti gerilmeler, par¢anin
yorulma 6mriinde olumsuz etkilere yol agmaktadir. Genel olarak kesme hizi arttikga is
parcasi yilizeyinde olugan 1s1 miktari artar. Bu da kalint1 gerilmelerin artmasina neden olur
(Sekil 1.8). Ayrica kesme hiz1 arttik¢a is pargasi ilizerindeki deformasyon hizi artacagi
icin mekanik i artacak ve boylelikle kalint1 gerilmeler artacaktir. Bu yiizden bitirme

islemesi asamasinda kritik pargalar i¢in kesme hizi 60 m/dk’den yiiksek olmamalidir.
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Ayrica is pargasi yiizeyine binecek kesme kuvvetleri kesici u¢ aginmasiyla dogru orantili

oldugu i¢in kesici u¢ asinmasi maksimum 0,2 mm ile sinirlandirtlmalidir [37-39].

] 11 x 1 kesme yonu
15001 (a) (b) O || kesme yénu 1
+ =+ 1 kesme yoni
— || kesme ydnu
10007
o
o
=
o ©200F
£
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= X
X
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6 20 40 ¢ 20 40 60 0 20 40 60 80 100 120 140
Ylzeyden derinlik (um)
Sekil 1.8. Inconel 718’in SiC visker takviyeli aliimina kesici ug ile tornalanmasi. 0,06 mm/dev ilerleme hizi

ve (a) 10 m/dk, (b) 410 m/dk, (c) 810 m/dk kesme hizlar: igin kalinti gerilme derinlik profilleri
[39]

1.2.3. Siiperalasimlarin islenmesinde kullamilan Kesici uclar

Siiperalagimlar yiiksek sicaklik dayanimi, sertlik ve kimyasal asinma direnci gibi
ozelliklerinden dolay1 isleme sirasinda kesici takim malzemelerini ciddi bir sekilde
zorlamaktadirlar. Bu alasimlarin zayif termal iletkenligi takim ve is pargasi ara yiizeyinde
yiiksek 1s1 olusumuna sebep olur. Bu durum kesici takimin sertligini énemli oranda
azaltmasindan dolay1 yiiksek kesme hizlarinda durumu daha da kotiilestirir. Kesicinin
zayiflamasi ile kesici takim aginmasi hizlanir, difiizyon ve plastik deformasyon meydana
gelir. Bu nedenle havacilik sektoriindeki malzemelerin islenmesi igin kullanilan kesici
uclar yiiksek hizli islemelerde karsilasilan yiiksek kesme 1silarinda kendi sertliklerini ve
diger mekanik 6zelliklerini koruyabilmelidirler. Karbiirler, Kiibik Bor Nitriir (c-BN) ve
seramikler gibi uygun sertlikteki takim malzemeleri havacilik malzemelerinin
islenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir. c-BN takimlarin kesme performanslarina
ve yliksek sertliklerine ragmen, seramik takimlar ekonomik olmalarindan dolay1 daha ¢ok
tercih edilmektedir [8]. Siiperalasimlarin islenmesinde kullanilacak kesici ugtan beklenen

ozellikler su sekilde siralanabilir [40]:
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e lyi asinma direnci

e  Yiiksek kizil sertlik?

e Yiiksek mukavemet ve tokluk

e lyisil sok direnci

e Yiiksek sicakliklarda yeterli kimyasal kararlilik

Siiperalagimlarin iglenebilirliginin zor olmasindan dolay1 kesici ucun kenara yakin
kisminda 1s1l ve mekanik gerilmeler olduk¢a yiiksektir ve plastik deformasyona yol
acarak takim asmmasini hizlandirir. Siiperalagimlarin islenmesi esnasinda gozlemlenen
tipik problemler kesici ugta ¢entik olusumu, yanal asinma, krater asinmasi, pullanma ve
ani kirtlmadir. Siiperalagimlarin islenmesi i¢in kullanilan kesici uglarin yiiksek kesme
hizinda aciga ¢ikan 1s1ya karsi koyabilecek yeterli yiiksek kizil sertlige sahip olmalari
beklenir. Yiiksek kesme hizlarinda galisan pek ¢cok u¢ malzemesinde taneler arasindaki
bag mukavemetleri zayiflamakta ve kizil sertliklerinde azalmayla birlikte hizli bir asinma
goriilmektedir. Tablo 1.5’de takim malzemelerinin yumusama noktalari, Sekil 1.9°da ise

kesici ug sertliklerinin sicaklikla degisimi goriillmektedir [8].

Tablo 1.5. Kesici u¢ malzemelerinin yumugsama noktalar: [8]

Kesici u¢ malzemesi Yumusama Sicakhg (°C)
Yiiksek hiz celigi 600
wWC 1100
Al,Os 1400
Kiibik bor nitriir (c-BN) 1500
Elmas 1500

Stiperalagimlarin islenmesinde kaplamasiz karbiir takimlar diisiik kesme hizlarinda
kullanilirken c-BN/PCBN, seramikler ve kaplamali karbiir takimlar yiiksek hizlarda
kullanilabilmektedirler. Seramik kesici uglar genellikle titanyum alasimlarinin
islenmesinde kullanilmazlar; ¢iinkii titanyumla olan yiiksek reaktivitelerinden Otiirii

yiiksek aginma oranlarina ve dolayisiyla diigiik performansa sahiptirler [8].

2 Malzemelerin sicakliklar: arttikca donuk kirmizi bir renk a¢iga ¢ikar ve sertlik diismeye bagslar. Belirli bir
sicaklikta sertlikte siddetli bir diisiis olur. Bu noktadaki sertlige kizil sertlik denir.
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Sekil 1.9. Baz: kesici u¢ malzemelerinin sicakiiga bagh sertlik degisimleri [8]

1.2.3.1. Kaplanmus ve kaplanmamis karbiir Kesici uglar

Karbiirler, diiz ve karisim olmak tizere iki farkli tiirde kullanilmaktadir. Diiz karbiir
uclarin genel kimyasal kompozisyonu %6 Co ve %94 WC seklinde olup, Co miktar1 %5
ile 12 arasinda degisebilmektedir. Karigim karbiirlerde titanyum karbiir (TiC), tantal
karbiir (TaC) veya niyobyum karbiir (NbC) ve diger nadir toprak elementleri birlikte
kullanilmaktadir. TiC, WC’den daha serttir ve yapida bulunmasi kesici ucun aginma
direncini artirir. Genel kompozisyonda orani %5-25 arasinda degismektedir. TiC
miktarinin artirilmasi, karbiir kesici ucun kirilma toklugunun diismesine neden olur. TaC
ilavesi, kesici ucun kizil sertliginin artmasini saglayarak yiiksek hizlarda kesme kdsesinin
plastik deformasyonunu 6nler. Agir darbeli ve piiriizlii yiizey islemelerinde yiiksek kobalt
konsantrasyonu ve orta derecede WC miktar1 malzemenin darbe sonrasindaki soklara
direncli olmasini saglar. Yiizey bitirme operasyonlarinda sertlik 6nem kazandigi i¢in

kobalt konsantrasyonu diisiiriiliir. Bu uygulamalarda Co (%6-9), TiC (%4-8), Ta(Nb)C
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(%5-10) igeren ve sertligi 1450-1650 HV arasinda degisen kesici uglar tercih edilmektedir
[8, 34].

Seramik kaplamalar karbiir kesici uglarin performansini arttirmaktadir. Kaplamalar
sert malzemelerdir ve bundan dolay1 iyi bir asinma dayanimi saglarlar. Diflizyon
asimmasina kars1 yiiksek direng, daha iyi oksidasyon asinma direncine ve yiiksek kizil
sertlik gibi tstiin yiiksek sicaklik 6zelliklerine sahiptirler. Kaplamalarin iyi yaglama
Ozellikleri, takim-talas ve takim-is pargasi ara yiiziindeki siirtiinmeyi en aza indirerek
kesme sicakligini diisiiriir. Ayrica kaplamali kesici takimlar, kaplamasiz kesici uglara
gore daha az kesme kuvveti olustururlar. Stiperalasimlar, kaplanmis karbiir u¢larla daha
yiiksek hizlarda islenebilmektedirler. Tipik kaplama malzemeleri TiC, TiN, Al2O3, TiCN,
TiAIN, TiZrN, TiB2 ve son zamanlarda kullanilmaya baslanan elmas kaplamalardir.
Kaplamanin yaglayict ve talas yapismasini Onleyici 6zelligi talas kaldirmada olusan
gerilim ve 1s1 miktarin1 biiyliik oranda azaltmakta, dolayisiyla takim omriinii oldukca
artirmaktadir. Daha iyi talas kontrolii ve islenen parcanin kesici ug¢ ilizerine daha az
yapigmast (6rnegin, kenar birikmesi) islenen parcada daha kaliteli bir yilizey elde
edilmesini saglar. Kesme hizlarindaki artis kesici ucun kesme noktasinda sicakligin
artmasina neden olur. Buna gore kaplanmamis uglar sicaklik artisina 6nemli derecede

duyarli olup siiperalagimlarin yiiksek hizda islenmesinde etkili degildirler [8, 34, 41].

1.2.3.2. Seramik kesici u¢lar

Seramik kesici uclar, karbiir kesici takimlara gore saglamis olduklar yiiksek talas
kaldirma oranina ve c-BN kesici uglara gore daha ucuz olmalarindan dolay1 nikel esash
stiperalagimlarin islenmesinde oldukga biiyiik popiilariteye sahiptirler. Kesme sirasinda
olusan sicakliklara kars1 kizil sertlikleri yiiksektir. Ayrica karbiirlerden daha fazla
oksidasyon direncine ve kimyasal kararliliga sahiptirler. Seramik takimlarin yetersiz
kirilma tokluklar1 isleme esnasinda mekanik ve 1sil soklardan ¢abuk etkilenmelerine

neden olur [41, 42]. Tablo 1.6°da bazi seramik kesici uglarin 6zellikler gosterilmektedir.

Tablo 1.6. Bazi seramik kesici uglarin ozellikleri [8]

Anasisten | Yogunluk Sertlik (25°C) | Sertlik (1000°C) | Kirilma Toklugu
(gricmd) (HRA) (HV10) (MPa.m'?)
Al203 3,98 93,9 710 3,3
AlLOs+TiC 4,24 94,3 770 4,3
SizNa 3,27 92,6 1100 9,4
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1.2.3.2.1. Saf oksit seramik kesici uclar

Saf oksit seramiklerde aliiminaya ilave olarak %2-5 arasinda zirkonyum oksit
bulunmaktadir (Al203-ZrOy). Zirkonya, malzemenin asinma direncini etkilememekle
birlikte kirilma toklugunu artirir. Saf seramik kesici takimlar iyi kimyasal kararliliga,
yiiksek kizil sertlige ve yiiksek asinma direncine sahip olmasina ragmen nikel esash
alagimlarin islenmesinde verimli degildirler. Clinkii yiiksek kesme sicakliklarinda zayif
termal sok dayanimui, diisiik kirilma toklugu ve oldukca diisiik mekanik sok dayanimi bu
takimlarin siliperalasim igslemede kullanilmasini sinirlandirmaktadir. Saf oksit seramik
takimlar gevrek kirilma 6zelligine sahip oldugundan is parcasi darbesinin etkisiyle mikro
seramik parcaciklar1 ayrilmaya baslar ve takim yiizeyinde ¢atlak olusumu ile sonuglanir.

[34, 42].

1.2.3.2.2. Karisim oksit seramik kesici uclar

Karigimli oksit seramiklerde aliiminaya ilave olarak %30-40 TiB> veya TiC ve/veya
TiN bulunur. Iyilestirilmis kirilma toklugu, sertlik ve 1s1l sok direnci ile isleme
performansinda artis elde edilir. TiC kizil sertligi artirirken kirilma toklugunun diismesine
neden olur. Dolayisiyla bu 6zellik onlari sadece bitirme operasyonlarinda kullanima
elverisli kilmaktadir. Karisim oksit seramikleri, nikel esash siiperalasimlarin
konvansiyonel karbiir uglarla oldugundan on kati kadar bir hizda islenmesine olanak tanir.
Karigim oksit seramiklerdeki karbiirler kimyasal kararlilig1 artirir ve saf oksitlere kiyasla
kesici ucun yiiksek hizlarda difiizyon aginmasina kars1 direncini artirir. Ote yandan,
karisim oksit seramikler nikel esash siiperalasimlarin islenmesinde SiC visker takviyeli
alimina ya da SiAION takimlar kadar elverisli degildirler. Ciinkii, bu takimlarla yiiksek
hizlarda islemelerde siddetli centik asinmasi ve pullanma (chipping) problemleri
olugsmaktadir. Pullanmay1 en aza indirmek i¢in dayanikli geometriler (yuvarlak geometrili

uglar) ve verimli bir sogutma sistemi tercih edilmelidir [34, 40, 42].

1.2.3.2.3. Visker takviyeli aliimina kesici uclar

Visker takviyeli aliimina (Al203 + SiCy) seramik takimlar en az %25 oraninda
silisyum karbiir visker (SiCy) ile mekanik olarak giiclendirilmistir. Bu kesici uclar ¢atlak
saptirma ve visker ¢ikma mekanizmalar1 sayesinde yliksek sicakliklarda gelistirilmis
kirilma tokluguna sahiptirler. Ayrica silisyum karbiir viskerlerin diigiik 1s1l genlesme

katsayilar1 ve yiiksek 1sil iletkenlikleri, bu malzemenin daha iyi 1si1l sok direnci
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gostermesini saglamaktadir. Bu 6zelliklerin dolay: siiperalasimlarin 750 m/dk hiz ve
0.375 mm/dev ilerleme degerlerine kadar islenmesinde uygundurlar [8]. Nikel esasl
stiperalagimlarin bu kesici uglarla islenmesindeki en uygun hiz degerleri 375-535 m/dk
araligindadir. Diislik hizlardaki baskin aginma ¢esidi kesme derinliginde ¢entik olusumu
iken, yanal asinma 750 m/dk’ye kadar yiiksek hizlardaki aginma ¢esididir. Kesici ucun
asinma ¢esidindeki bu degisimin nedeni diisiik hizlarda nikel esasli alagimlarin isleme
sertlesmesi gostermesine karsin yiiksek hizlarda malzemenin yumusamasidir [1]. Sekil
1.10 sicak preslenmis AloO3z — TiC kesici ugla islenen Inconel 718 par¢canin kesme hizina
bagli olarak kesme sicakligindaki degisim verilmistir. Kesme hizi 1200 m/dk’ye

ulagtiginda kesme sicaklig1 is pargasinin ergime araligina yaklasmistir [43].

1300 - INCONEL 718 Ergime araligi
1200]. |
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000~
2001,
8001
7001
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600L

BOO ! | | | | | ] | ]
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Kesme Hizi (m/sn)

Sekil 1.10. Inconel 718 parcamin Al,O3 — TiC kesici ugla islenmesinde kesme hizinin kesme sicakligina
etkisi (0,1 mm/dev ilerleme, 1 mm kesme derinligi) [43]

Visker takviyeli aliimina kompozitlerde silisyum karbiir viskerin 1sil genlesme
katsayis1 (4,7x107/°C) aliiminanin 1s1] genlesme katsayisindan (8,6x1076/°C) yaklasik iki
kat daha diisiiktiir. Isi1l genlesme katsayilarindaki bu farktan dolayr matris fazda dairesel
gerilme kuvvetleri ve yaricapsal basma kuvvetleri olusurken, SiCy yarigcapsal basma
gerilmesi altina girer. Sonug¢ olarak matris faz eksenel ¢ekme altindayken viskerler
eksenel basmaya maruz kalirlar. Catlaklar ¢ekme gerilmelerine dik bir sekilde
ilerledikleri igin SiCy ile etkilesime girerler ve bu catlaklar viskerlere paralel ya da bir

actyla ilerlemek zorunda kalirlar.
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Visker ¢ikma mekanizmasi ara yiizey kirilma toklugunun diisiik, enine kirilma
toklugunun yiiksek olmasi durumunu gerektirir. Bu sayede kirilma visker-matris ara
yiizeyinde gergeklesir. Toklastirma, viskerlerin matris faz igerisinden ¢ekilmesi igin
gereken ilave enerji sayesinde saglanir. Viskerlere aktarilan gerilmenin viskerlerin
kirilma gerilmelerinden kiigiik olmasi gerekir [10]. Al2O3/SiCy kesici ucun nikel esash
siiperalasimlarin islenmesinde saf ve karisim oksit aliimina seramiklerine oranla daha iyi
sonug vermesi SiC viskerin sagladigi tokluk mekanizmasindan kaynaklanmaktadir [34].

Yiiksek hizlardaki isleme sartlarinda diflizyon asmmast en etkin asinma
mekanizmasidir. Visker takviyeli aliimina seramik takimlarla yliksek hizda islemede, is
pargast malzemesi (Cr, Ni) takim malzemesi igerisine difiize olarak NiSi ve CrSi olusumu
ile takim malzemesini zayiflatmaktadir. SiC viskerleri oksitlenerek Al.O3/SiCv ara
yiizeyinde camsi SiO2 tabakasinin olugsmasina yol agabilmektedir. Bu proses uzun siireli
islemelerde toklastirma mekanizmasini iistlenen viskerlerin kaybina yol agarak kdselerin
pullanmasina neden olabilmektedir [44].

Al;03+SiCv kesici takimin kare (KY4300 SNGN) ve yuvarlak (KY4300 RNGN)
olmak iizere iki farkli geometride Inconel 718’in islenmesinde kullanildig: bir ¢aligmada
u¢ geometrisinin aginma tizerine etkisi arastirilmistir. Calismada, kare geometrili takimda
kesme hizinin artisina baglh olarak yanal asinma degerlerinin de arttigi goriilmiistiir
(Tablo 1.7). Ayn1 tablodan goriilecegi lizere, yanal asinma degerlerindeki bu diizenli artis
yuvarlak geometrili takimda goriilmemektedir Ayni ¢caligsma kapsaminda, SiAION kesici
uclarla yapilan deneysel sonuglarla karsilastirildiklarinda Al,O3+SiCv kesici uglarin,
literatiirde yapilan diger calismalari destekler sekilde, iyi performans sergiledigi
belirtilmistir. Kesme hiz1 200 m/dk’den 250 m/dk’ye ¢ikarildiginda, yuvarlak geometrili
takimin yanal aginma degeri Vg=0.3 mm’nin altinda kalmakta iken, kare geometrili
takimla islemede bu deger asgilmistir. 300 m/dk’de ise farkli geometrili her iki takimda da

referans alinan Vg degerinin oldukga tizerinde degerler gozlemlenmistir [45].

1.2.3.2.4. Silisyum nitriir esash seramik kesici uclar

Silisyum nitriir seramik takimlar ¢ok iyi bir oksidasyon direncine, iyi bir mekanik
mukavemete ve yiiksek sertlige sahiptirler. Bu 6zelliklerinden dolay: yiiksek hiz ve
ilerlemelerde siiperalagimlarin islenmesi i¢in uygundurlar [41]. Silisyum nitriir esash
seramik kesici uglar 500 m/dk kesme hizlarina kadar kullanilabilmektedir. Kesme ara

yiizeyindeki yiiksek sicakliga bagli olarak kesici u¢ malzemesinin plastik deformasyona
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ugramastyla malzeme abrasif asinmaya maruz kalir [46]. SIAION kesici uglar, ¢entik
olusumuna aliimina esasli u¢lardan daha az duyarlidir [47]. Abrasif asinma, kesici ug ve
islenen parcadan kopan sert agindirici karbiirlerin kesici ug ile islenen parga ara yiizeyinde
ezilerek sandvi¢ olmasi sonucunda olugmaktadir. Bu sert taneler mekanik yollarla kesici

uctaki kiiciik taneleri siirtiklerler [8].

Tablo 1.7. A1,03+SiC, kesici uca ait asinma tipleri ve yan kenar aginmasi degerleri [45]

Tak V=150 m/dk V=200 m/dk V=250 m/dk V=300 m/dk
akim
Malzemesi (Xlﬁ) Asinma Tipi (X.E) Asinma Tipi (Xl‘:) Asinma Tipi (Xl‘:) Asinma Tipi
. Krater asinmasi Krater aginmasi
Allégi;;soloc Y Yanal asinma Yanal asinma Yanal aginma Burunda
SNGN 0.13|Kenar asinmasi|0.28 Plastik 0.69| Termal gatlaklar |1.82| catlaklar
deformasyon Plastik deformasyon
. Yanal asinma
ALOstSiCy . Yanal asinma
Centik asinmasi Yanal aginma Krater aginmasi .
KY4300 Centik
RNGN 0.43 Termal 0.17{Adezyon, Yapigsma|0.17 Yanal aginma 1.21 asmmasi
catlaklar

SiAION kesici uclar daha ¢ok nikel esasli siiperalasimlarin kaba isleme
operasyonlar1 i¢in uygun olmakla birlikte Inconel 718, Waspaloy ve Incoloy 901 gibi
nikel esasli siuiperalasimlarin  tornalama ve frezeleme operasyonlarinda da
kullanilmaktadirlar. Bu kesici uglar, ¢entik asinmasina karst SiC partikiil takviyeli
alliminadan daha iyi dayanim gosterirler; ¢linkii Si3sN4 ve SiAION ¢entik aginmasina ve
pullanmaya karsi daha toktur. Bu olumlu 6zelliklerine karsin bu kesici uglar daha
yumusaktirlar ve kimyasal reaksiyona daha ¢abuk girerler. SiAION kesici uglar i¢in
kesme hizi araliginin 120-300 m/dk oldugu genel olarak soylenebilir [48]. Yapilan bir
calismada %50 a — %50 B SiAION igeren bir kesici ucun Inconel 718 stiperalagiminin
dusiik hizlarda igslenmesinde Al20O3-SiCv uglardan daha iyi sonug verdigi ve artan hizlarda
ise tam tersi bir durumun goézlendigi ifade edilmektedir [49].

Altin ve ark. [45] tarafindan yapilan ¢alismada, Inconel 718 siiperalasimin
islenmesinde kesici u¢ geometrisinin ve kesme hizinin takim émrii ve takim asinmasi
tizerindeki etkileri arastirilmistir. Bu ¢alismadaki incelemeler sonucu elde edilen aginma
tipleri ve yanal asinma degerleri Tablo 1.8’de gosterilmistir. Bu tablodan da goriildiigii

tizere kare seramik takimlar i¢in krater ve yanal asinma en etkin aginma tipi iken, yuvarlak
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seramik takimlar i¢in ise yanal ve ¢entik aginmasinin en etkin aginma tipidir. Minimum
yanal asinma kare takimlarda, diisiik kesme hizlariyla elde edilmis iken yuvarlak

takimlarda ise yiiksek kesme hizlarinda elde edilmistir.

Tablo 1.8. SiAION kesici uca ait Asinma tipleri ve yan kenar asinmasi degerleri [45]

Takim V=150 m/dk V=200 m/dk V=250 m/dk V=300 m/dk
Malzemesi (XHE) Asinma Tipi (\m/% Asinma Tipi (Xrﬁ) Asinma Tipi (Xrﬁ) Asinma Tipi

SIAION Yanal aginma Yanal asnma

'éTé’ﬁo 0.60 defz:z?:slglon 0.15| Centik agmmas |0.30| Yanalasmma ), ,, Burunda catlaklar

SIAION Yanal aginma Yanal aginma

KY2000 Centik aginmasi Yanal aginma Krater asinmasi Centik aginmasi

RNGN 0.28 Termal 0.26|Adezyon, Yapisma|0.26| Yanal asinma |1.47 Adezyon,

catlaklar Yapisma

1.2.3.3. Kiibik bor nitriir (c-BN) kesici uclar

Kiibik bor nitriir uclar, yiiksek sicaklik (yaklasik 1400°C) ve yiiksek basing
(yaklasik 6 GPa) altinda iiretilmektedirler. c-BN, elmastan sonraki en sert malzemedir ve
genellikle sertlestirilmis ¢eliklerin islenmesinde kullanilir. Yiiksek ug¢ fiyati ve fazla
kesme derinliklerinde kirilmaya meyilli oluslari, bu malzemelerin siiperalagim islemedeki
kullanimlarin1 sinirlandirmaktadir. Seramik kesici uglar hem kaba hem de bitirme
islemede kullanilirken c-BN kesici uglar, maliyetin minimize edilmesi acisindan sadece
son yiizey islemede kullanilmaktadirlar [8]. c-BN takimlar, karmasik sekilli bitirme
ylizeylerin islenmesinde sagladigi iyi yiizey pirizlilik degerleri nedeniyle taglama
islemlerini elimine etmektedirler. Ornegin; Inconel 718 bitirme ve yar1 bitirme
islemlerinde ¢ok verimli bir sekilde kullanilmaktadir. c-BN takimlar karbiir takimlara
gore 10-20 kat daha pahali olmasina ragmen yiiksek asinma dayanimlari onlart maliyet
acisindan verimli kilmaktadir. Yiiksek sertlik ve yiiksek ergime noktasi, c-BN takimlara
sicaklik ve basing altindaki kesme sirasinda keskin bir kenar saglamaktadir [8, 50].

c-BN kesici uglarin siiperalasim islemede kullanilma nedeni yalnizca yiiksek
sicaklik performanslarinin daha iyi olmasindan dolay1 yliksek kesme hizlarinda igslemeye
olanak saglamalaridir. Bu durum pargalarin daha hizli iiretilmesine olanak saglar. c-BN
uclarin 1s1l kararliliklarin iy olmast yliksek hiz isleme kosullarinda kimyasal

reaksiyonlar1 azaltmaktadir. 1000°C sicaklikta c-BN kesici uglarin sertligi WC uglarin
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oda sicakligindaki sertlikleriyle (1800 HV) aynidir. ¢-BN kesici uglar Inconel, Monel,
Rene, Incoloy ve Waspaloy gibi sertligi 35 HRC’den daha yiiksek olan siiperalagimlarin
islenmesinde kullanilmaktadir [8, 50].

c-BN kesici uglarin, c-BNH (Yiiksek c-BN igerigi) ve c-BNL (Diisiik c-BN igerigi)
olmak {izere ticari olarak kullanilan iki kalitesi mevcuttur. c-BNL kalitesinde c-BN’nin
icerisine TiC ve TiN ilavesi yapilmaktadir. Bu ilaveler asinma direncini iyilestirirken
kirilma toklugu diisiirmektedir. c-BNH ise genellikle daha sert ve daha yiiksek kirilma
tokluguna sahiptir. c-BN takimlarin performansi sadece c-BN miktarina bagli degil, ayni
zamanda baglayici fazin igyapisina, uygulanan liretim yontemine ve takim geometrisi
taglama metoduna baglidir. c-BNH, Inconel 718 alagiminin iglenmesinde daha iyi sonug
vermektedir [24]. Inconel’in yapisinda bulunan sert asindirict karbiirler biiyiik kesme
kuvvetlerinin olugmasina ve kesici ugta centiklerin olugmasina yol agmaktadir. Yiiksek
centik aginmasi direnci, C-BNH kesici uglart nikel esasli alagimlarin iglenmesi i¢in uygun
yapmaktadir [8, 34].

c-BN kesici uglar nikel esasli sliperalasimlarda basariyla kullanilmalarina ragmen
Al203+SiCv uglarla maliyet olarak yarisgamayacak durumdadirlar. Tek kesme kosesi
bulunan c-BN uglarin fiyati, 4-8 kesme kosesi bulunan Al2O3+SiCv uglarin fiyatindan 3
kat daha fazladir. Bu yiizden c-BN uglar, nikel esasli siliperalasimlarin iglenmesinde

ekonomik bir alternatif degildir [10, 34].

1.2.4. Heterojen icyapiya sahip seramik kompozitler

Seramiklerin yiiksek mukavemet, diisiik yogunluk ve oksidasyona karg1 daha fazla
direng gibi yliksek sicaklik ortamlarinda metal pargalara karsi potansiyel faydalar
sagladig1 bilinmektedir. Bu marifetlere ragmen, diisik kirilma direnci ve zayif
giivenilirlik uzun siiredir 6nemli bir endise kaynagi olmustur.

Miihendislik seramiklerinin en biiyiikk problemlerinden olan diisiik kirilma
toklugu, son yillarda farkli toklastirma konseptleri uygulanarak onemli Olgilide
arttirilmistir. Teknik seramiklerin mekanik giivenirligini arttirmak i¢in laminer yapilar,
nano-partikiil ilavesi ve kusur toleransi olmak iizere 3 temel igyap1 dizayn1 mevcuttur.
Laminer yapi, teknik seramiklerin igyapisint ve mekanik ozelliklerini uyarlayarak
katastrofik kirilmasin1 dnler. Nano-partikiil ilavesi yaklagiminda oldukg¢a ince (100-300
nm) ikincil faz partikiillerinin daha yiiksek 1s1l genlesme katsayisina sahip matris i¢inde

dagitilmasiyla kirilma toklugunda &nemli Olgiide bir artis goriiliir. Kusur toleransi
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yaklagiminda ise i¢yapi, ¢atlak ucunun arkasinda tane-lokalize kopriilemeyi tesvik edecek
sekilde dizayn edilir. Bu sayede mukavemet kusur boyutundan bagimsiz olur. Kusur
toleransindaki iyilesmeler ¢ok fazli seramigin kontrollii, heterojen bir igyapiya sahip
olmasina dayanir. Bu da iyi bir iiretim stratejisi gerektirir [51]. Bu boliimde heterojen
igyapilara ornek olan iki farkli igyapi tiirii incelenecektir. Bunlardan ilki dubleks

seramikler, ikincisi ise fibréz monolitik seramiklerdir

1.2.4.1. Dubleks seramikler

Dubleks seramigin yapisi, bir seramik matris (A) ve bu matris i¢inde kiire seklinde
homojen olarak dagilmis bir kiiresel basing bdlgesi komponentinden (B) olusmaktadir
(Sekil 1.11). B, yiiksek miktarlarda stabilize edilmemis ZrO partikiilleri igerir. ZrO2'nin
kendiliginden veya gerilime bagl tetragonal<>monoklinik (t<>m) doniisiimiinden dogan
hacim geniglemesi B iginde basma gerilmeleri ve B ¢evresinde radyal basma ve ¢evresel
¢cekme gerilmeleri meydana getirir [52]. B, bir faz degisikliginden ve/veya 1sil genlesme
katsayist uyumsuzlugundan kaynaklanan bir hacim genislemesine maruz kaldiginda,
hacimsel gerinim asagidaki esitlikle ifade edilir (Esitlik 1.1). Burada AV/V B’nin hacim
degisimini, aa Ve os A ve B’nin 1s1l genlesme katsayisini, AT ise iiretim sicakligi ile ortam
sicaklig1 arasindaki sicaklik farkini ifade etmektedir. Dolayisiyla 151l genlesme katsayisi

farki veya sicaklik fark: arttiginda hacimsel gerinim artmaktadir.

eV=AV/V + 3(a,- ag)AT (1.1)

2
g

R ’/ #”
- O
Déniismiis W = O
catlak '/
arkas1

Sekil 1.11. TZP (Tetragonal Zirkonya Polikristal) matrisli dubleks seramikte ¢atlak ilerlemesinin sematik
gosterimi [52]
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Dubleks seramigin kirilma davranisi, B ¢evresindeki kalinti gerilim alanindan ciddi
sekilde etkilenmektedir. Catlaklar, inkliizyon-matris arayiiziindeki veya yakinindaki
kiiciik, dnceden mevcut kusurlardan olusacaktir. Inkliizyonlardan kaynaklanan kirilmanin
meydana gelme sikligi, artan inkliizyon sayisi ile artar; ¢linkii gerilme alaninda bir
inkliizyonun bulunma olasilig1 artacaktir [52].

Saf B alani bilesenlerinin mukavemeti, matris bilesenlerinin yiiksek mukavemeti
ile karsilastirildiginda oldukga diistiktiir. Dolayistyla dubleks seramiklerin mukavemeti,
saf matris malzemenin mukavemeti ile karsilastirildiginda genellikle azalir. Lutz ve
Claussen [53] vyaptiklar1 ¢alismada dubleks seramiklerin asagidaki egilimleri
gosterdiklerini belirtmislerdir.

e B bolgesinin hacim fraksiyonu (V) arttikga mukavemet diiser (Sekil 1.12(a), (b))

e B bolgesinin boyutu arttikga mukavemet diiser (Sekil 1.12(a), (b))

e B bolgesindeki m-ZrO; miktari arttikca mukavemet diiser (Sekil 1.13)

(O ) 3Y-TZP + ag.%20 Al,O; matris icine (b) 3Y-TZP + ag.%20 Al,O; matris icine
1400 K dagitilmg AL, O; + hac.%50 m-ZrO, 1400 [ dagitilmis A1, O; + hac.%80 m-ZrO,
7 g
o
1000 10
= B bolgesinin = ug .
- | cap1=16-32 pm N B bolgesinin
o0 - cap1=16-32 pm
¥ 600 | 1y 600
200 } B bii;g:s(i:in 200 ¢ B bilgesinin ~ ~
€ap1=45-65 pm ap1 = 45-
| L cap1 = 45-65 purn
0 01 0.2 0 0.1 0.2
Vf V f

Sekil 1.12. 3Y-TZP + ag.%20 Al,Oz matris igine dagitilmis (a) AlOz + hac.%50 m-ZrO,, (b) Al,Os +
hac.%80 m-ZrO; dubleks seramiklerin mukavemeti [53]

Saf matrise gore dubleks seramiklerin kirilma toklugu artmaktadir. Sekil 1.14 ve
Sekil 1.15’de kirtlma toklugunun B'nin hacim fraksiyonu, B bolgesinin biiylikligii ve B
bolgesi icerisindeki m-ZrO; miktari ile korelasyonu, 3Y-TZP + ag.%20 Al,Oz matris i¢in
gosterilmistir. Test edilen tiim malzemelerde benzer bir davranis gézlemlenmistir.
Bununla birlikte, tetragonal zirkonya partikiili (TZP) ve TZP igeren matrislerin
dayanikliligr %60'tan fazla arttirilabilirken, saf matristeki kirilma toklugu artis1 %30'u

gegmemistir [53].
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Matris: 3Y-TZP + ag. %20 ALO,
700 - B bilgesinin ¢ap1= 16-32 um

100 —

1 1 L
Hac.%35 Hac.%50 Hac.%80 Hac.%100
m-Zr0, m-ZrO, m-ZrO, m-ZrO,

Sekil 1.13. Farkli basing bélgesi miktarlarina sahip dubleks seramiklerin mukavemeti. Hacim fraksiyonu
ve m-ZrO; miktar: arttikga mukavemet azalir [53]

(a) (b)

B bélgesinin
5 = 4565 -
o 7 cam pm o 7
'-E I~ '_E — B bdlgesinin
O 6 o 6 capr = 45-65 pm
o o
= = T
55k B bélgesinin S5 5 F B bélgesinin
f capt = 16-32 pm x"‘ capt = 16-32 pm
4 F3Y-TZP + ag.%20 Al,O, matris icine 4 3Y:TtZIP +i%g° 23 i?lzoé,lgg trisZic;.iOne
dagitilmss ALO, 4 hac.%S0 m-ZrO, Aty AlyDs 7 AAc. 7S m-ArG,
0 01 0.2 0 0.1 0.2

Vf Vf

Sekil 1.14. 3Y-TZP + ag.%20 Al,Oz matris igine dagitilmis (a) A0z + hac.%50 m-ZrO,, (b) Al,Os +
hac.%80 m-ZrO, dubleks seramiklerin kirilma toklugu [53]

8
o l\/[atris: 3Y-TZP + a3.%20 AlL,O,
E L
O
o -
=
. 6
O
— -
X7
5 -
L B bélgesinin ¢cap1 = 16-32 pm

4 1 | ]
Hac.%35 Hac.%50 Hac.%80 Hac.%100
m-ZrO, m-ZrO0, m-Zr0, m-Zr0,

Sekil 1.15. Farkli basing bélgesi miktarlarina sahip dubleks seramiklerin kirima toklugu [53]
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1.2.4.2. Fibroz monolitik seramikler

Seramikler i¢cin bir dizi potansiyel toklastirma mekanizmasi Onerilmistir. En
basarili tekniklerden biri, fiber takviyeli seramik kompozit malzemelerdir. Tok bir
seramik kompozitte, matris catlag: ara yiizeyde saptirilir ve yayilmayi durdurur. Birincil
catlak kopriilemesi, fiber-matris ara yiizli boyunca catlak sapmasi ve matristen lif ¢ikmasi
ile siirtinmeli kayma gibi genis ¢atlak etkilesimleri, kompozitin gevrek olmayan hata ile
birlikte yiiksek tokluga sahip olmasina izin verir. Bununla birlikte, fiber takviyeli seramik
kompozitler {retilebilirlikleri ve maliyetleri nedeniyle heniiz tam olarak
degerlendirilememislerdir. Ayrica, sicak presleme (HP) ve sicak izostatik presleme (HIP)
gibi yogunlastirma teknikleri genellikle lif hasarina yol agarak mekanik 6zellikleri bozar
[54].

Bir bagka toklastirma konsepti, 1964'te Cook ve Gordon [55] tarafindan
tanitilmistir. Buna gore, gevrek malzemelerde catlak ilerlemesinin ¢atlak yolunu
degistirebilen bir i¢yapisal unsur ilavesiyle kontrol edilebilecegi, bunun sonucunda da
zayif ara ylizeyde catlak baskilama ve catlak delaminasyonu ile yiiksek tokluga
ulagilabilir. Boylelikle toklugu iyilestirmek icin kopriileme mekanizmalarina dayanmak
yerine, ilerleyen ¢atlak zayif ara yiizeyde korlestirilir ve yayilmaya devam etmek igin
yeniden baglamaya zorlanir. Bu konsepte gore, 1988 yilinda Coblenz [56], siirekli zayif
catlak saptirict faz ile ¢evrelenmis giiclii bir yiik tasiyict fazdan olusan, basingsiz
sinterlenebilir bir seramik kompozit iiretimi i¢in bir yontem tarif etmistir.

Cook ve Gordon’un tarif ettigi konseptin bir diger varyasyonu Clagg ve ark. [57]
tarafindan 1990 yilinda tanitilmistir. Bu yaklasim, giiclii yiik tasiyici fazin ve zayif ¢atlak
saptirici fazin degisen katmanlarmni igerir. Boylece kompozitin gevrek olmayan bir hata
ile yiiksek mukavemet ve tokluga sahip olmasi saglanir (Sekil 1.16). Bir tabakanin
kopmasini takiben, laminatin yiik saptirma davranisinda bir dizi azalan adim gozlenir.
Diger tabakalarin kopmasiyla zayif ara yiiz boyunca ¢atlak saptirmasi ile sonraki ¢atlak
hapsedilir.

1991 yilinda Halloran ve ark. ¢ok yiiksek kirilma enerjisi ve hasar toleransi da
dahil olmak iizere stirekli fiber seramik kompozitlere benzer mekanik 6zellikler
sergileyen, fibréz monolitik seramik olarak adlandirilan heyecan verici yeni bir yapisal
seramik sinifina onciiliik ettiler [24, 25, 58-60]. Bu yapi, SisN4 ya da SiC gibi giilii, cok
taneli 200 mikronluk bir hiicre ile ¢atlak sapmasini ve delaminasyonunu tesvik eden BN

gibi hiicre sinirlarindan olusur (Sekil 1.17).
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- Giiclii katman

+—— Zayif katman

Sekil 1.16. Gii¢lii ve zayif katmanlara sahip laminer kompozitin sematik géosterimi [54].
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Sekil 1.17. Gii¢lii hiicre ile zayif hiicre simirini igeren fibréz monolitik yapinin sematik gosterimi [24]

Fibroz monolitik seramikler yaygin olarak ekstriizyonla tiretilir ve ardindan

filamentler laminatlara serilir. Ekstriide edilmis filamentler, siirekli hiicre simirmi

olusturan kaplamayla ¢evrelenmis bir hiicre fazindan olusurlar. Bu yaklasim, bir¢cok

kompozit mimarinin 6rnegini olusturur ve kompozitlerin, hiicrelerin kaymasindan ve

catlaklarin dallanmas1 ve sapmasindan kaynaklanan bir enerji dagilmi ile gevrek
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olmayan bir sekilde hasara ugramasina olanak tanir. Bu tiir fibréz monolitik seramikler,
bazi uygulamalarda geleneksel siirekli fiber seramik kompozitlere diisiik maliyetli
alternatifler olusturur. Oldukca ¢esitli fibroz monolitik seramikler ticari olarak temin
edilebilir [54].

Ortak ekstriizyonun gelistirilmesiyle, fibr6z monolitlerin tiretiminde 6nemli bir
ilerleme kaydedilmistir. Sekil 1.18’de ortak ekstriizyon ile iiretim yontemi sematik olarak
gosterilmistir. Bu iglem, silindirik bir kalip ve bir yarim boru sekli kullanilarak hazirlanan
besleme ¢ubugunun sekillendirilmesi ile baslar (Sekil 1.18(a)). Besleme ¢ubugu, hiicre
siirt malzemesi (kabuk) ile ¢evrelenmis hiicre malzemesini (¢ekirdek) igermektedir
(Sekil 1.18(b)). Hem ¢ekirdek hem de kabuk, termoplastik polimer ve seramik tozu
karisimlaridir. Besleme ¢ubugu daha sonra, besleme ¢ubuguna cekirdek / kabuk oraninda
0zdes bir seramik yas fiber ile ortak ekstriide edilir, ancak 100 kat daha kiigiiktiir (Sekil
1.18(c)). Ortak ekstriide edilmis fiberler tek eksenli olarak hizalanir ve daha sonra kati
kiitik imal etmek igin 1lik preslenir (Sekil 1.18(d)). Ek olarak, ¢ok katmanli fibroz
monolitler i¢in, filament yonii katmanlar arasinda dondiiriilebilir. Ortaya ¢ikan yesil
kiitiikler, yogunlastirilmis fibr6z monolitlerin iiretilmesi icin baglayici uzaklastirma

(Sekil 1.18(e) ve sicak presleme asamalarindan geger (Sekil 1.18(f)) [25, 54].

Besleme ¢ubugunun
filamente ekstriide edilmesi

seramik / polimer karigiminin
basin¢h kaliplanmasi Besleme cubugu

Hicre malzemesi ile dolu polimer

Ekstriizyon besleme
¢ubugunun olusumu Isttimis kalip

Piskirtme memesi

Hicre siniri malzemesi

ile dolu polimer (b) ()
(@) Yogunlastirma icin
Polimer baglayicinin sicak presleme

uzaklagtiriimasi
Kati kiitiik olusumu igin

filamentin laminer tabakalar

(d) (e)

Sekil 1.18. Fibréz monolitlerin tiretimi i¢in ortak ekstriizyon siirecinin sematik gosterimi: (a) baslangi¢
besleme ¢ubugunun sekllendirilmesi, (b) ektriizyon besleme ¢ubugunun olusumu, (c) ortak
ekstriizyon, (d) kati kiitiik olusumu laminasyon islemi, (e) baglayici uzaklastirma ve (f) sicak
presleme [25]
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Bu teknigin bir¢ok avantaji vardir. Genel olarak, bu yontemle {iretilen fiberlerin
tizerindeki kaplamalar, daldirmali kaplanmis fiberlere gore daha muntazamdir ve
kompozitin genel biitiinltigiinii iyilestirir. Daldirmali kaplamadan farkli olarak, kaplama
kalinlig1 daldirmali kaplama ¢amurunun reolojik 6zellikleri tarafindan degil, besleme
cubugundaki kabuk kalinlig: ile belirlenir. Boylelikle partiden partiye tekrarlanabilirlik
de gelistirilmis olunur. Ayrica ortak ekstriizyona tabi tutulmus fiberler, kuru kesilmis
yesil fiberlerden daha kolay islenebilir. Bu da islemin gergeklestirilmesini ¢ok daha kolay
hale getirir [54].

Bu yaklasimdaki bir diger varyasyon, ortak ekstriizyonda ¢oklu filament
kullanilmasidir ve “ortak ekstriizyon ile mikro {iretim” olarak adlandirilir. Tek filament
isleminin smirlamasi, filament boyutudur. Polimer/seramik karigimlarinin reolojik
ozellikleri, 250 pm'den daha kiiciik fiberlerin ¢ekilmesini ¢ok zor hale getirir. Ek olarak,
ince capli fiberlerin makaralanmasi olduk¢a zorlayicidir. Ortak ekstriizyon ile mikro
tiretim yontemi Sekil 1.19°da sematik olarak gosterilmistir. Diizenek, fiber ¢ekme igin
kullanilanla aynidir. Yalnizca piiskiirtme memesi, ¢ap1 1-6 mm aras1 olan bir ekstriizyon
kalibi ile degistirilir. ki ayr1 ekstriizyon adimi kullanilir. lkinde, besleme ¢ubugundan
kaba birincil filamentler ekstriide edilir (Sekil 1.19(a)). Birincil filamentler ikinci bir
besleme ¢ubugu olusturmak icin bir araya getirilir. Ikinci besleme g¢ubugunun
ekstriizyonunda, kesitinde birgok hiicre igeren bir filament olusur (Sekil 1.19(b)). Ikinci
filament, ipligin kokenini belirten bir ¢oklu filament iplik olarak adlandirilir (Sekil
1.19(c)). Numunelerin tiretimi i¢in iplik hizalama, laminasyon ve 1sil islem dahil olmak
tizere ortak ekstriizyona benzer prosediirler uygulanir [54].

Coklu filament iplik i¢indeki hiicrelerin boyutu iki faktdrle kontrol edilir: Ikinci
besleme c¢ubuguna yerlestirilmis birincil filamentlerin sayist ve ikinci filamenti
olusturmak icin kullanilan ekstriizyon kalibinin ¢ap1. Ikinci besleme cubuguna
yerlestirilen filamentlerin sayisi, birincil filamentlerin biiyiikliigii ve ikinci besleme
cubugunun biiyiikliigii ile belirlenir. Ekstriizyon kalip boyutlarinin azalan orani, ipligin
icindeki hiicre sayisinda siddetli bir artisa neden olur. Daha ince hiicre boyutlarini
miimkiin kilmanin yan1 sira, kaba c¢oklu filament ipliklerin bir kaliba yerlestirilmesi,
kiiciik fiberlerin ddsenmesinden ¢ok daha kolaydir. Iplikler diiz ve yass1 olarak uzanirken,
fiberler kivrilma ve i¢ i¢ce gegme egilimindedir. Bununla birlikte, ince hiicre boyutuna
ragmen, ipliklerin irilikleri kullanimlarini bir hiicre kiimesinin 6l¢eginin yaklasik olarak

en az 0,75 mm oldugu mimarilere sinirlandirmaktadir [54].
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Sekil 1.19. Fibréz monolitlerin iiretimi igin kullanilan "ortak ekstriizyon ile mikro iiretim" yonteminin
sematik gosterimi: (a) ortak ekstriizyon, (b) birincil filamentin birlestirilmesi, (c) ikinci ortak
ekstriizyon sonrasi filament [54]

Bugiine kadar, giiclii bir hiicre faz1 i¢in bir¢ok farkli yapisal seramik incelenmistir.
Bunlar oksit (Al2Os [24], ZrOz [61] ve ZrSiOa [62]) veya oksit dist (SiC [58-60], SisNa
[63] ve bortirler [25, 63-67]) formdadirlar. Oksitler, oksitleyici ortamlarda kararlilik
avantajina sahipken, oksit dis1 seramikler daha yiliksek mukavemet ve iistiin siirlinme
direncine sahiptir [54].

Tiim oksit fibroz monolitlerde genellikle gozenekli hiicre sinirlart kullanilir, ¢linki
kirtlma enerjisinin hiicrelere iletimini en aza indirebilirler. Bunlar iri taneli seramik
tozlarindan veya seramik partikiil ve levhaciklardan olusan bir karisimdan tiretilmislerdir.
Ek olarak, hiicre sinir fazi, yliksek sicaklik uygulamasi i¢in uzun siireli 1sitma ile i¢gyapisal
degisime direngli olmalidir. Oksit dig1 fibroz monolitlerde bir hiicre sinirinin segilmesi
igin benzer kriterler dikkate alinmalidir. Bugiine kadar hegzagonal BN (h-BN), hiicre
smirt olarak yaygin bir sekilde kullanilmistir. Ciinkii BN, sicak presleme ile hiicreye
sadece zayif bir sekilde baglanan yogun, yliksek dokulu bir hiicre sinirt olusturur. Cogu
durumda, hiicreler i¢in SisN4 kullanilmistir. SizsNg4'teki oksit sinterleme yardimcilar (6r.
Al>,O3 ve Y203) sicak presleme sirasinda BN hiicre sinirina difiize olarak baglanmaya
katki saglar [54].

Baskaran ve Halloran [58] yaptiklari ¢alismada SiC/Grafit fibr6z monolitlerin

egilme mukavemeti ve kirilma davranisini incelemislerdir. Sekil 1.20°de farkli hiicre
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siirt kompozisyonlarinin kirilmaya olan etkisi, malzemenin kirik ylizey taramali elektron

mikroskobu (SEM) analizi ile incelemistir. Burada agik renkli goriilen yerler hiicre

sinirlaridir.
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Sekil 1.20. Hiicre smrt (4) %100, (B) %80, (C) %60, (D) %40, (E) %20 grafit iceren SiC esasl fibriz
monolitlerin kirik yiizeyleri [58]
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Sekil 1.20(a)’da hiicre sinir1 kompozisyonu %100 grafit olan numunenin kirik
yiizey goriintiisii verilmistir. Numunenin ¢ekme gerilmesi altindaki yarisinda goriilen
girintili ¢ikintili ylizey topografyasi, grafit hiicre siirlar1 boyunca tercih edilen catlak
biiylimesini gosterir. Hiicre sinirinda hac. %80 grafit/%20 SiC iceren numune de benzer
davranig gostermistir. Bu numunenin kirik yiizeyi de girintili ¢ikintili topografyaya
sahiptir (Sekil 1.20(b)). Hiicre smirindaki grafit igerigi hac. %60’a distiigiinde,
numunede gevrek kirilma meydana gelmistir. Numunenin kirik yiizeyinde kayda deger
bir topografya goriilse de, hiicre sinirinda hac. %80 grafit iceren numuneden belirgin
sekilde daha azdir (Sekil 1.20(c)). Hiicre sinirindaki grafit oran1 hac. %40’a diistiigiinde
numune gevrek kirilma gostermeye devam etmistir. Numunenin kirik yiizeyi daha
diizdiir. Bu durum, hiicre smirlarinda kademeli kirilma oldugunun kanitidir (Sekil
1.20(d)). Hiicre sinir1 kompozisyonu hac. %20 grafit/%80 SiC oldugunda numune gevrek
kirilma gosterir ve kirik ylizey neredeyse tamamen piirtizsiizdiir (Sekil 1.20(e)) [58].

Si3N4/BN fibréz monolitler yapisal ve tok bir seramik malzeme olarak kendilerini
ispat etmislerdir [24, 25, 63-67]. Sekil 1.21’de SizsNs / BN fibréz monolit ile SisNs
monolitik seramigin tipik gerilime kars1 piston kafasi (crosshead) sapmas1 gosterilmistir.
Monolitik SisNs daha fazla mukavemet gosterir, ancak gevrek hasar nedeniyle goriinen
kirilma isi ¢ok diisiiktiir. Ote yandan, SisN4/BN fibréz monolit ilk hasar olayini takiben
bazi yiik tasima kabiliyetlerini ve dolayisiyla iistiin kirilma isi gosterir. Tek yonlii fibroz
monolitlerde, hiicre tarafindan tasinan gekme gerilmesi hiicrenin mukavemetini astiginda
kirllma baglayabilir. Bu, genellikle hiicre sinirlari hiicrelere kiyasla daha tok oldugunda

gortliir [54].
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/ (a) monolitik SizN,
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(b) fibréz monolit

400

Gorlndr Gerilim (MPa)
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Piston kafasi yerdegisimi (mm)

Sekil 1.21. (a) monolitik SisNs, (b) fibréz monolit seramigin egilme tepkisi [68]
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Koh ve ark. [68] yaptiklart ¢alismada SisN4/BN fibr6z monolitlerin 1s1l sok
direncini aragtirmiglardir. Yapilan ¢alismada 1s1l sok testinden sonra yapilan dlgiimlerde
egilme mukavemetinde biiyiikk bir degisiklik olmadigin1 ve fibroz monolitlerin
miikkemmel 1s1l sok direnci gosterdikleri gézlemlenmistir (Sekil 1.22). Monolitik SizN4,
gevrek seramiklerin tipik 1s1l sok davranigini sergilemistir. Buna gore kritik bir sicaklikta
(ATc=1000°C) mukavemet katastrofik olarak azalir (Sekil 1.22(a)). Ote yandan, 1s1l
soktan sonra SizN4/BN fibroz monolitin egilme mukavemeti ¢ok fazla degismemistir

(Sekil 1.22(b)). Bu, malzemenin mitkemmel 1s1l sok direncine isaret etmektedir.
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__ 800 é ------------------
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Sekil 1.22. (a) Monolitik SisNg, (b) fibroz monolit seramigin isil sok testi sonrast egilme tepkisi. monolitik
SisNa gevrek kirilma gosterirken fibroz monolitte gevrek olmayan hasar goriilmektedir [68].

SisN4 / BN fibroz monolitlerin mekanik 6zelliklerini etkileyen unsurlardan biri de
hiicre sinirt kalinhigidir. Koh ve ark. [66] yaptiklari ¢alismada SisN4/BN fibroz
monolitlerin mekanik 6zelliklerinin hiicre smir1 kalinligina bagli olarak degisimini
incelemislerdir. Bu caligmada, hiicre sinir1 kalinliginin BN konsantrasyonuna dogrusal
olarak bagli oldugu bulunmustur (Sekil 1.23). Dolayisiyla, hiicre smir1 kalinligi
daldirmali kaplama c¢amurundaki BN konsantrasyonunun ayarlanmasi ile kontrol
edilmistir. Hiicre sinirlarinin kalinliklar: ise SEM goriintli analizi ile dlgiilmiistiir. Sekil
1.24’de Si3N4/ BN fibroz monolitin tipik i¢yapisi goriilmektedir. Burada koyu renkli olan

hegzagonal SisNgs hiicreleri agik renkli olan siirekli BN hiicre sinir1 ile ¢evrelenmistir [66].
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Sekil 1.23. Hiicre simurt kalinliginin ¢amurdaki BN konsantrasyonuna bagl degisimi [66]

Sekil 1.24. SisN4 / BN fibroz monolitin temsili SEM kesit goriintiisii [66]

Koh ve ark. [66] yaptiklari galismada hiicre sinir1 kalinliginin, fibroz malzemelerin
kirilma davranisi tizerinde giiclii bir etkisi oldugunu bulmuslardir. Farkli hiicre sinir1
kalinliklarina sahip numunelerin gerilime kars1 sapma egrileri Sekil 1.25’de temsili olarak
gosterilmistir. Monolitik SisNas, diger seramiklerde de siklikla gortildiigi gibi katastrofik
hasar sergilemistir (Sekil 1.25(a)). Bununla birlikte, 18 um BN hiicre sinir1 kalinligina
sahip SizNs fibr6z monolit, kritik strese ulastiktan sonra bile tamamen kirilmamistir (Sekil
1.25(b)). Artan hiicre smirt kalinliklarinda kademeli kiriklar daha da etkili hale
gelmektedir. Hiicre sinir1 kalinligr 37 um'ye ulastiginda, malzeme gevrek olmayan bir

sekilde kirilmistir (Sekil 1.25(c)). Bu da, hiicre smirlarinda aktif gatlak etkilesimlerini
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isaret etmektedir. Sekil 1.25'de kaydedilen maksimum gerilim, malzemenin egilme
mukavemetine karsilik gelir. Fibréz monolitlerin mukavemetinin hiicre sinirt kalinligina
gore degisimi Sekil 1.26'da gosterilmistir. Beklendigi gibi, fibroz monolitlerin
mukavemeti monolitik SisNs'linkinden daha diisiiktiir ve hiicre sinir1 kalinligimin
artmasiyla siirekli olarak azalmaktadir. Egilme mukavemetindeki bu azalma, hiicre
smirlarinda mevcut olabilecek kusur boyutundaki artistan kaynaklanmistir. Bununla
birlikte, mukavemet hiicre simir1 kalinligina karsi ¢ok hassas degildir; ¢linkii biiyiik
olasilikla kirilmadan sorumlu kritik kusurlarin biiyiikliigii, hiicre sinir1 kalinligma giiglii

bir sekilde bagli degildir [66].
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Sekil 1.25. (A) Monolitik, (B) 18 um, (C) 37 um hiicre sumrt kalinligina sahip numunelerin egilme tepkisi [66]
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Sekil 1.26. Egilme mukavemetinin hiicre st kalinligina gore degisimi [66]
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Fibréz monolit seramiklerin ticari olarak kullanilan 6rneklerinden birisi Kyocera
firmasina ait CF1 kodlu kesici ugtur [23]. Bu kesici ucun Sekil 1.19’da gosterilen “ortak
ekstriizyon yontemiyle mikro {iretim” teknigiyle tretildigi hem ireticinin katalogda
verdigi sematik gosterimden (Sekil 1.27(a)) hem de kesici ucun kesitinden alinan optik

mikroskop goriintiisiinden (Sekil 1.27(b)) acik¢a anlasilmaktadir.

(b)

Sekil 1.27. CF1 kodlu fibroz monolit kesici uca ait (a) katalogda yer alan sematik gosterimi, (b) kesit optik

mikroskop goriintiisii. Kirmizi ¢izgiyle gosterilen hiicreler ikincil filamenti temsil etmektedir
[23].

Fibréz monolit kesici uca yapilan XRD analizi Sekil 1.28’de verilmistir. Buna gore
kesici ugta hem tetragonal hem de monoklinik fazda bulunan ZrO2’ye ek olarak a-Al203
ve a-SisNs bulunmaktadir. Kesici ucun kesiti parlatilarak SEM ile goriintii ve kimyasal
analiz gergeklestirilmistir. EDX haritalama teknigi ile yapilan incelemede hiicre
sinirlarinin SizNg, hiicrelerin ise Al2O3’den olustugu goriilmektedir. ZrOz ise hem hiicre
icerisinde hem de hiicre sinirlarinda mevcuttur (Sekil 1.29). Numuneye yapilan EDX
analizi de bu verileri dogrular niteliktedir (Sekil 1.30). Sekil 1.29°da verilen EDX
elementel haritalarina gére hiicre boyutu yaklasik olarak 50-60 pum iken, hiicre siniri
kalinlig1 yaklasik olarak 2-3 mikrondur.
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Sekil 1.29. CF1 kodlu kesici ucun kesitine ait EDX elementel haritalar:
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Sekil 1.30. CF1 kodlu fibroz monolit kesici ucun hiicre i¢erisinden alinan EDX analizi sonucu

Fibr6z monolit kesici ucun hiicre igerisinden alinan BSE-SEM goriintiileri Sekil
1.31’de verilmistir. Burada beyaz renkli taneler ZrO; fazini, koyu renkli taneler ise Al2O3
fazin1 temsil etmektedir. 5000x biiyiitmede alinan BSE-SEM goriintiisiine (Sekil 1.31(a))
ImageJ goriintii analizi programi ile yapilan analizde, goriintiideki alanin %81,2’sinin
Al;O3, %17,5’inin ZrO2, %]1,3’liniin gozenek oldugu tespit edilmistir. Goriintiide
gozenek olarak goriinen yerlerin parlatma sirasinda olusan tane ¢ikmasindan

kaynaklandig1 diisiiniilmektedir.

PP MuwiSieEag  WD= 49mm
Mag= S00KX

Sekil 1.31. CF1 kodlu fibroz monolit kesici ucun hiicre igerisinden alinan (a) 5kX biiyiitme, (b) 10kx
biiyiitme BSE-SEM gériintiileri

Kesici ucun daha detayli karakterizasyonu ve kullanilan baslangi¢ tozlari ile {iretim
yonteminin anlagilabilmesi i¢in gecirimli elektron mikroskobu (TEM) tekniginden
faydalanilmustir. Sekil 1.28’de verilen XRD paternine goére malzemede hem monoklinik
(m) hem de tetragonal (t) ZrO, bulunmaktadir. ZrO,, hem 1sitma hem de sogutma

sirasinda faz donlisiimiine ugramaktadir (Sekil 1.32). m-ZrO: iiretim sicakligina
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cikildiginda t-ZrO’ye doniisiir. Tersi olarak liretim sicakligindan oda sicakligina soguma
sirasinda t-m doniisiimii yaklasik 950°C’de %3-5 hacim artis1 ile meydana gelmektedir.
Sistemde stabilize edici oksitler yoksa oda sicakliginda t-ZrO; bulunmamasi beklenir [69,
70]. Bu durumun arastirilmasi i¢in ZrO> tanelerine TEM’de EDX analizi yapilmistir
(Sekil 1.33). Burada Cu numune tutucudan gelmektedir. Al’nin ise numune kalinligi
homojen olmadigindan iki boyutta {stten bakildiginda goriilemeyen, ancak igiincii
boyutta ger¢ekte analiz edilen tanenin altinda kalan bir bagka Al>,O3 tanesinden gelmis
olma ihtimali oldukga yliksektir. EDX spektrumunda herhangi bir stabilize edici oksite
rastlanmamis olmasi, baslangi¢c tozu olarak yiiksek saflikta monoklinik ZrO tozu
kullanildigin1 gostermektedir. Baslangic m-ZrO. toz boyutu ise Sekil 1.31°deki BSE —
SEM goriintiisiinden de anlasildig: tizere olduk¢a incedir (<0,5 um). Oda sicakliginda
sistemde t-ZrO; bulunmasinin nedeni hizli sogutma ve/veya baslangic m-ZrO. tane

boyutunun oldukga ince olmasi olabilir [71].

1170 °C 2370 °C 2680 °C
m-ZrQ, ——® t-7ZrO, ———* ¢-ZrO, T * Siw1
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Sekil 1.32. Sicakliga bagl olarak zirkonyada meydana gelen faz doniigiimleri [69]
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Sekil 1.33. ZrO; tanesine yapilan TEM-EDX analizi sonuglar

Fibroz monolit seramiklerde catlagin saptirilarak zayif hiicre smir1 boyunca
ilerledigi bilinmektedir [55-57]. Sekil 1.34’te fibr6z monolit kesici ucun parlatilmis
kesitine farkli yiiklerde uygulan Vickers indentinin biraktigi izler ve olusan catlaklar
gorilmektedir. 5 kg yiik altinda olusan indent izi ve ¢atlak uzunlugu 10 kg yiik altinda
olusanlardan daha kiigiiktiir. Sekil 1.34(a)’da kirmiz1 daire ile gosterilen bolgede catlak
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hiicre sinirina geldiginde hapsedilerek ilerlemesi durdurulmustur. Sekil 1.34(b)’de
kirmizi dairelerle gosterilen bolgelerde ise catlagin hiicre sinir ile etkilesime girerek
saptirtldigr goriilmiistiir. Tablo 1.9’da CF1 kodlu fibréz monolit kesici ucun odlgiilen

sertlik ve kirilma toklugu degerleri verilmistir.

Tablo 1.9. CF1 kodlu kesici ucun élgiilen sertlik ve kirilma toklugu degerleri

Numune tamm | Sertlik (GPa) | Kirilma Toklugu (MPam?)
CF1 17,33+ 0.12 6.03+0.17

Sekil 1.34. Fibréz monolit kesici ucun parlatilmis kesitine Vickers indent ucu ile (a) 5 kg, (b) 10 kg yiik
uygulandiginda olusan indent izleri ve ¢atlak ilerlemesi

1.3. Materyal ve Yontem
1.3.1. Kullanilan hammaddeler

Bu tez kapsaminda, yukarida karakterizasyonu verilen CF1 kodlu kesici ugtan
esinlenilerek bu kesici ucun iiretim yontemine kiyasla daha az maliyetli, daha kolay ve
seri iiretime uygun yontemlerle yeni tip seramik kesici ucun iiretilebilirligi arastirilmistir.
Bu kapsamda, CF1 kodlu kesici ucun detayli karakterizasyonu ile belirlenen 6zellikleri
tasiyan Al2Os, ZrO2 ve SisNs hammaddeleri yine CF1 kodlu kesici ugta kullanilan
miktarlarda kullanilarak, CF1 kodlu kesici uca benzer igyapinin elde edilebilmesi igin
proses gelistirilmesine yogunlasilmistir.

Deneysel ¢alismalarda kullanilan hammaddeler ve tedarikgi firma tarafindan

saglanan spesifikasyonlar1 Tablo 1.10’da verilmistir.
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Tablo 1.10. Kullanilan hammaddeler ve tedarik¢i tarafindan saglanan spesifikasyonlari

Hammadde | Kalite Uretici Firma Icerdigi Safsizhklar Yiizey2 Alam | Tane Boyutu
(ppm) (m“g) dso (um)

AHPA.- 5Na, 15 Si, 10 Fe, 5

Al;0Os 05 SASOL, ABD Ca, 5 Mg, 2 Zn, 2 Zr 8 0.3
40R- 100 Fe, 200 Al, 1000

ZrO; 0801 INFRAMAT, ABD Na, 1000 Si 12 0.58
. 10 Fe, 1 Al, 100 CI,

SizN4 SN-E10 UBE, Japonya 14000 O 10 0.55

Plasma & Ceramic
SizNa Grade C | Technologies Ltd., 10 Fe, 250 Cl, 80 0.03
X 12500 O
Litvanya

Sekil 1.35°de ZrOz tozunun SEM ile ikincil elektron (SE) modunda farkli
biiyiitmelerde alinmis goriintiileri goriilmektedir. Lazer difraksiyon yontemiyle tane
boyutu 0,58 pm odlgiilmesine ragmen, SEM goriintiisiinde birincil tane boyutunun daha
diisiik oldugu goriilmektedir. Nano boyutlu partikiiller artan yiizey alanindan dolay:
topaklagsmaya ¢ok yatkin olduklari i¢in [72] lazer difraksiyon ydntemi nano boyutlu
tozlarmn tane boyut dl¢iimiinde ¢ok giivenilir bir kaynak degildir [73]. Sekil 1.36°da ise
Grade C SizNs tozu ile SN-E10 SizNa tozunun ikincil elektron modunda alinmis

kiyaslamali SEM goriintiileri verilmistir.

Sekil 1.35. ZrO, tozunun SE modunda alinmig SEM gériintiileri
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Sekil 1.36. (a) Grade C, (b) SN-E10 SisNg4 tozlarmmmn ikincil elektron modunda alinmis SEM gériintiileri

1.3.2. Toz hazirlama
1.3.2.1. Al,O3-ZrO> graniil iiretimi

Al;03-ZrO; graniillerin hazirlanmasi i¢in sulu sistem kullanilmigtir. Hacimce
%17,5 ZrO> igerecek ve agirlikga %62,5 kat1 oranina sahip olacak sekilde hazirlanan
seramik camur, 4 1t hacimli atritér degirmende kati bazinda agirlikca %0,4 dagitict
(TMAOH) ilavesiyle 600 dev/dk hizda 2 saat siireyle 6giitiilmistiir. Degirmende 2000 g
SisNs esasli bilye kullanilmigtir. Karistirma sonrast degirmendeki ¢amur peristaltik
pompa vasitasiyla ¢ekilerek 25 um’lik elekten gegirilip pervaneli karigtiriciya alinmistir.
Pervaneli karistiricida ag. %1 plastiklestirici (Primal B60, Rohm & Haas, Italya), ag. %1
baglayict (PEG 4000, Clariant Produkte GmbH, Almanya), ag. %1 yaglayici (Zuzoplast
wem, Zschimmer & Schwarz, Almanya) ilaveleri yapilmistir.

Hazirlanan ¢amurun graniil hale getirilmesi, 1 m ¢apinda ve 2 m yiiksekliginde
Nubilosa LTC-2 model bir piskiirtmeli kurutucu ile yapilmistir. Peristaltik pompa
vasitasiyla 32 dev/dk hizla pompalanan ¢amur, 1,2 bar basincinda hava ile kurutucu igine
puskiirtiilmiistiir. Bilesimdeki baglayici, plastiklestirici ve yaglayici malzemelerin
yanmasini ve/veya sagladigi 6zelliklerini kaybetmesini engellemek amaciyla kurutucu
¢ikis sicakligr 130°C’nin altinda tutulmustur. Kurutucu giris sicakligi ise 220°C olarak
ayarlanmustir. Uretilen graniillerin morfolojisi hem SEM’de SE modunda hem de stereo

mikroskopta incelenmistir.
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1.3.2.2. SisNs—ZrO: kaplama tozunun iiretimi

Hacimce %17,5 ZrO> igeren SisN4—ZrO toz karisimi, gerekli miktarda SizNa
bilyelerle birlikte plastik bir kaba koyularak 24 saat siireyle bilyali degirmende 80 dev/dk
hizla karistirilmistir. Elde edilen toz karigimi titresimli elek yardimiyla 300 pm’lik
elekten gegirilerek fiziksel aglomerlerin elimine edilmesi saglanmustir.

Kuru karistirma ile homojen bir toz karisimi elde edilemedigi durumlarda ise yas
oglitme teknigi kullanilmigtir. Hacimce %17,5 ZrO2 igeren SisN4—ZrO; toz karigimi,
izopropil alkol ortaminda SisN4 esasli bilyeler kullanilarak eksenel degirmende (Fritsch-
Pulverisette 6, Almanya) 300 dev/dk hizla 30-60 dk siireyle karigtirtlmigtir. Karigtirma
sonrast elde edilen ¢amur, alkolii uzaklastirmak amaciyla sicaklik ve donme hizi kontrol
edilebilen bir doner kurutucuda (Heidolph-HeiVAP, Almanya) kurutulmustur. Dénme
hiz1 60 dev/dk, su sicakligr ise 55°C’de sabit tutulmustur. Kurutulan tozlar 300 mikronluk
elekten gegirilmistir.

Kaplama tozunun homojen karisimi ig¢in yas ortamda yapilan karistirma
denemelerinde kullanilan bir diger yontem dondurarak kurutmadir. Hacimce %17,5 ZrO-
iceren SisNs—ZrO> toz karisimi, sulu ortamda SisN4 esasli bilyeler kullanilarak eksenel
degirmende 300 dev/dk hizla 90 dk siireyle karistirilmistir. Elde edilen seramik ¢amurun
icerisindeki su, dondurarak kurutma (Labconco-FreeZone 6, ABD) yontemiyle

uzaklastirilmis ve boylelikle kaplama tozu elde edilmistir.

1.3.2.3. Kuru ortamda yapilan graniil kaplama denemeleri

Kuru ortamda yapilan graniil kaplama denemelerinin ¢alisma prensibi Sekil 1.37°de
sematik olarak gosterilmistir. Buna gore mikron alti boyuttaki konuk pargaciklar daha
biiyiilk boyuttaki ev sahibi parcaciklarin yiizeyine kaplanirlar. Uygulanan mekanik
kuvvetlerin etkisiyle burada, yas kaplamanin aksine, konuk parcaciklar ev sahibi
pargaciklarla yakin temas halindedir. Konuk parcaciklarin boyutlar1 ¢ok kii¢iik oldugu
icin van der Waals etkilesimleri, konuk parcaciklarin ev sahibi pargaciklarin yiizeyine
tutunmasini saglayacak kadar giicliidiir. Dolayisiyla konuk pargaciklarin kesikli ya da
siirekli olarak kaplanmasi bazi1 proses kosullarina (siire, konuk pargaciklarin ev sahibi
pargaciklarina olan kiitle fraksiyonu ve pargacik ozellikleri) bagl olarak miimkiindiir

[74].
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Sekil 1.37. Kuru par¢acik kaplama yonteminin sematik gosterimi

1.3.2.3.1. Bilyali degirmen ile yapilan graniil kaplama denemeleri

Al,03-ZrO; graniillerinin kaplanmasi i¢in kuru ortamda yapilan denemelerde iki
farkli yontem kullanilmistir. Bunlarin ilki bilyali degirmen kullanilarak yapilan
denemelerdir. Bilyali degirmen ile yapilan graniil kaplama denemelerinde optimum
proses parametrelerinin belirlenmesi i¢in yapilan ilk deneylerde ticari bir iirlin olan ve ag.
%10 ZrO; iceren SN 80 (CeramTec GmbH, Almanya) Al2Os3—ZrO; graniilleri
kullanilmistir. Optimum kosullar belirlendikten sonra yapilan deneylerde iiretilen
Al,03-ZrO; graniilleri kullanilmistir. Al2O3—ZrO; graniilleri ile hacimce %210-20
arasinda degisen miktarlarda kaplama tozu plastik bir siseye koyularak 24 saat siireyle
bilyali degirmen igerisinde 80 dev/dk hizla karistirilmistir. Elde edilen toz, 150 pm’lik
elekten gecirilerek karistirma sirasinda olusabilecek biiylik boyutlu fiziksel
aglomerlerden arindirilmistir. Bazi denemelerde graniillerin etrafinin nemlendirilerek
kaplama tozunun yiizeye daha kolay tutunmasini saglamak amaciyla graniillerin iizerine
ag. %2 olacak sekilde parafin esasl bir yag (Oleol SR-1, italya) piiskiirtiilmiistiir.
Yaglanan graniiller kendi baslarina 1 saat siireyle bilyal degirmende karistirildiktan sonra

kaplama tozu ilave edilerek ayn1 prosediir uygulanmistir.
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1.3.2.3.2. Siddetli karistirict ile yapilan graniil kaplama denemeleri

Kuru kaplama yonteminde konuk pargaciklarin kohezif olmasi durumunda, bu
parcaciklar kendi aralarinda topaklar olusturabilmektedirler [74]. Bu durumda efektif
kaplamanin yapilabilmesi i¢in topaklarin kirilmasi1 gerekmektedir. Siddetli karistirici
(intensive mixer) yiiksek hizlarda donen saft1 sayesinde bu topaklari kirabilmektedir.

Al;03-ZrO; graniillerinin kaplanmast igin kullanilan kuru kaplama yontemlerinden
digeri siddetli karistiric1 (intensive mixer) (Eirich-RV01, Almanya) kullanilarak yapilan
denemelerdir. Siddetli karistirici, alt tabla ve {ist karistirici olmak tizere iki boliimden

olugmaktadir. Sekil 1.38’de siddetli karistiricinin boliimleri ile su ilave yeri gosterilmistir.

st karigtirici

Sekil 1.38. Siddetli karigtirict alt tabla ve tist karigtirici ile su ilave yerinin gosterimi

Siddetli karistirict ile yapilan graniil kaplama denemelerinde optimum proses
parametrelerinin belirlenmesi i¢in yapilan ilk deneylerde ticari bir iiriin olan SL500
(CeramTec GmbH, Almanya) SizNs4 graniilleri kullanilmigtir. Optimum kosullar
belirlendikten sonra yapilan deneylerde, iiretilen AloO3—ZrO; graniilleri kullanilmistir.
Kaplanacak graniiller alt tabla igerisine yiiklendikten sonra alt tabla 80 dev/dk hizla, iist
karistirict ise 1000 dev/dk hizla 5 dakika siireyle dondiiriilmiistiir. Bu esnada graniillerin

etrafinin nemlendirilerek kaplama tozunun graniillerin yilizeyine tutunmasinin
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kolaylastirilmas1 ve boylece kaplama etkinliginin arttirilmasi amaciyla, graniil miktarinin
ag. %5-10’u kadar su, igerisinde agirlikca %10 PEG (polietilen glikol) igerecek sekilde,
ist kisimdaki agikliktan graniillerin iizerine plskiirtiilmistiir. Graniillerin ylizeyleri
nemlendirildikten sonra kaplanacak toz, hacimce %10-15 araliginda olacak sekilde alt
tablaya ilave edilerek {ist karistiric ve alt tabla en diisiik donme hizlar1 olan, sirastyla 215
dev/dk ve 40 dev/dk hizla 2 dakika siireyle dondiiriilerek 6n karistirma iglemi yapilmaistir.
Daha sonra alt tablanin donme hiz1 80 dev/dk olacak sekilde ayarlanarak farkli {ist
kanistiric1 hizlarinda ve farkli siirelerde karistirma denemeleri yapilmistir. Bu sirada

baslangigtakiyle ayni miktarda su, ayni sekilde sisteme ilave edilmistir.

1.3.2.4. Yas ortamda yapilan graniil kaplama denemeleri
1.3.2.4.1. Siddetli karistirict ile yapilan graniil kaplama denemeleri

Yas ortamda yapilan denemelerde iki farkli yontem kullanilmistir. Bunlarin ilkinde
siddetli karigtiricida karistirma sirasinda graniillerin tizerine su yerine kaplanacak toz
karisimindan hazirlanan seramik ¢amur puskiirtiilmiistiir. Kat1 oran1 hacimce %11-25
arasinda degisen ve hacimce %17,5 ZrO: i¢eren SisNs—ZrO seramik ¢amuru, ¢amur
igerisindeki su miktarinin ag. %5’i kadar PEG 4000 ve kat1 bazinda ag. %0,4 dagitici
ilavesiyle eksenel degirmende 300 dev/dk donme hizinda 60 dk siireyle karigtirtlmistir.
Hazirlanan ¢amur daha sonra karistirma sirasinda graniillerin {izerine piiskiirtiilerek

kaplama islemi gerceklestirilmistir.

1.3.2.4.2. Dondurarak kurutma yontemi ile yapilan graniil kaplama denemeleri

Yas ortamda yapilan denemelerde kullanilan diger yontem ise kaplanacak toz
karigimindan hazirlanan seramik ¢amur igerisine graniillerin ilavesiyle tamamen sulu bir
sistem olusturulmasidir. Kaplanacak tozu ve graniilleri igeren bu ¢amur icerisindeki su,
dondurarak kurutma yontemiyle uzaklastirilarak seramik kompozit toz elde edilmistir.
Hacimce %17,5 ZrO; igeren SisNs—ZrO, seramik ¢amuru, kat1 bazinda ag. %0,4 dagitici
ilavesiyle eksenel degirmende 300 dev/dk donme hizinda 60 dk siireyle karigtirilmistir.
Camur icerisindeki su miktari, nihai (graniil ilave edilmis) seramik ¢amurunun kat1 orani
hacimce %30 olacak sekilde ayarlanmistir. Elde edilen seramik ¢amura su miktarinin ag.
%20’si kadar PEG 4000 ilave edilerek pervaneli karistiricida 5 dk stireyle karistirilmastir.
Daha sonra hacimce %90-95 olacak sekilde Al,O3—ZrO; graniilii camur igerisine ilave

edildikten sonra 5 dk siireyle pervaneli karistiricida karistirmaya devam edilmistir. Elde
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edilen nihai ¢amur bir pastdr pipetiyle sivi nitrojen igerisine damlatilarak ¢camurun
donmasiyla kat1 damlaciklar olusturulmustur. Olusan kat1 damlaciklarin icerisindeki su,
stiblimlesme yoluyla ayrilarak, dondurarak kurutma (Labconco-FreeZone 6, ABD)
yontemiyle sistemden uzaklastirilmis ve boylelikle seramik kompozit tozu elde

edilmistir.

1.3.3. Sinterleme

Elde edilen tozlar, 550°C’de hava ortaminda 1 saat baglayici uzaklastirma islemine
tabi tutulduktan sonra Spark Plazma Sinterleme (SPS) (FCT-HP D 25/1, Almanya)
teknigiyle sinterlenerek kompozit iretimi gergeklestirilmistir. Tozlar, elde edilmek
istenen numune kalinliklarina gore 4,5 ya da 9,5 gram olacak sekilde tartilarak 20 mm
capindaki silindirik grafit kaliba koyulmustur. Kullanilan kalip sisteminde 1s1 kaybini
minimize etmek i¢in grafit kalibin digina grafit battaniye sarilmigtir. Ayrica humunenin
kalip duvarlarina ve panglara yapismasini onlemek icin grafit kagit kullanilmistir.
Oncelikle kaliba yerlestirilen alt pang iizerine 2 kat grafit kagit yerlestirilmis, daha sonra
sirasiyla; tartilan toz, 2 Kat grafit kagit ve iist pang yerlestirilmistir. Hazirlanan kalip, tek
eksenli hidrolik el presi ile 10 MPa basing uygulanarak sikistirtlmigtir. Sikistirilmis tozlari
iceren kalip daha sonra Tablo 1.11°da verilen parametrelere gore sinterlenmek tizere SPS
cihazina yerlestirilmistir. Sekil 1.39°da hazirlanan kalip sisteminin sematik gosterimi

verilmistir.

Tablo 1.11. SPS ile sinterlemede kullanilan parametreler

Parametre Deger
Basing (MPa) 30
Isitma / Sogutma Hiz1 (°C/dk) 100/50
Maksimum Sicaklik (°C) 1500
Bekleme Siiresi (dk) 5
Atim stiresi (ms : ms) 12:2
Atmosfer Vakum (1 kPa)
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Sekil 1.39. SPS'te kullanilan kalip sisteminin sematik gosterimi

Sinterleme sicakligi, elde edilen kiigiilme datas1 esas alinarak (Sekil 1.40) 1500°C
olarak belirlenmistir. Isitma hizi 100°C/dk olacak sekilde ayarlanmis ve sinterleme
sicakliginda 5 dk siireyle beklenmistir. Ani sogumalarda kompozitlerin 1s11 genlesme
katsayis1 farkindan kaynaklanacak c¢atlamalari 6nlemek icin 50°C/dk hizla kontrolli
sogutma yapilmistir. Spark plazma sinterleme islemi sirasinda sicaklik 6l¢limii, grafit
kalip ylizeyindeki kiiclik delik iistiine odaklanan bir optik pirometre vasitasiyla
gerceklestirilmistir. Soguma adimi da dahil olmak {izere Sinterleme isleminin basindan
sonuna kadar metal pistonlar yardimiyla 30 MPa’lik tek yonlii basing uygulanmaigtir.
Sinterleme esnasinda kii¢iilme miktari, kiicilme hiz1, pirometrenin okudugu sicaklik ve
basing gibi parametreler takip edilmistir. Burada Onemli olan kiiglilme egrisidir.
Kiiclilmenin tamamlanmasi, numunede yogunlagsmanin tamamlandigini ve dolayisiyla
tirlinlin tam yogunluga ulastigin1 gostermektedir. Sekil 1.40°da deneyler sirasinda kayit
edilen kiiglilme, kiiclilme hiz1 ve sicaklik gibi veriler ve degisimleri temsili olarak
gosterilmektedir.

Numunelerin SPS metoduyla iiretilmesinden sonra yapilacak olan deneylerde, kolaylik
saglamasi igin, bazi kodlamalar kullanilmistir. Bu kodlamalar Tablo 1.12°de verilmistir.
Ormnegin AlZr — %10 ubeZr kodlamasi, Al,O3 — hacimce %17,5 ZrO; graniiliiniin hacimce
%10 oraninda UBE SN-E10 SizsN4 — hacimce %17,5 ZrO; kaplama tozu ile kaplandigin

ifade etmektedir. Numune kodlamalarinda kullanilan tiim yiizdeler hacimcedir.
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Sekil 1.40. SPS ile sinterleme sirasinda kayit edilen parametrelerin degigimini gosteren grafik

Tablo 1.12. Numunelerde kullanilan kodlama sistemi ve agiklamasi

Kod Kompozisyon
AlZr Al,O3 — hacimce %17,5 ZrO; graniilii
nanoSN Nano boyutlu Grade C SisN4 kaplama tozu
nanoZr Nano boyutlu Grade C SizN4 — hacimce %17,5 ZrO, kaplama tozu
ube UBE SN-E10 Si3sN4 kaplama tozu
ubeZr UBE SN-E10 SisN4 — hacimce %17,5 ZrO- kaplama tozu

1.3.4. Uretilen numunelerin karakterizasyonu
1.3.4.1. Yogunluk olciimii

Uretilen numunelerin y1§msal yogunlugunun tespiti igin Archimedes prensibinden
yararlanilmistir [75]. Bu yontem, bir maddenin bir siv1 i¢indeki agirliginin o maddenin
kuru agirhigi ile batmaya kars1 gosterdigi direng kuvvetinin farkina (ya da yer degistiren
stvi miktarina) esit oldugu ilkesine dayanmaktadir. Numuneler, gézeneklerin igerisinde
kalan havanin uzaklastirilmasi icin saf su igerisinde 3 saat kaynatilip askida (W1) ve yas
(W2) agirliklart 6lgiilmiistiir. Sonrasinda gozeneklerdeki suyun tamamen uzaklastiriimasi
icin 6nceden 100°C’ye ayarlanmig olan etiivde 1 saat siireyle bekletildikten sonra kuru
(W3) agirliklart alinmistir. Yiginsal yogunluk (Y.Y.) (Esitlik 1.2) ve %acik gozenek
(A.G.) (Esitlik 1.3) hesaplamalar1 asagida verilen esitlikler kullanilarak
gerceklestirilmistir.
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VY. (g/cm3) = AT X Doy (1.2)
W, — W (1.3)
o) — 2 3
AG. (%) W, x 100

Kompozitlerin teorik yogunluklarinin hesaplanmasinda ise karisim kurali
kullanilmigtir (Esitlik 1.4). Burada V hacim fraksiyonunu, p ise yogunluk degerini temsil

etmektedir.

Pteorik = (Vilave X pilave) + (Vmatris X pmatris) (1-4)

1.3.4.2. Faz analizi

Uretilen numunelerin faz analizlerinin tespitinde hedef metali bakir (Acuka=1,54
nm) olan bir X-1sinlar1 kirmim (XRD) cihazi (Rigaku-Rint 2000, Japonya) kullanilmistir.
Sinterleme sonras1 numuneler halkali degirmende 6giitiiliip toz haline getirilmis ve XRD
analizi toz haline getirilmis numunelerden alinmistir. Elde edilen XRD paternleri JSPDS

kartlar1 ile karsilastirilarak faz analizleri yapilmistir.

1.3.4.3. I¢yapi analizi ve kaplama prosesinin etkinligi

Icyap: analizi icin sinterlenmis numuneler hassas kesme cihazi (Struers-Secotom 1,
Danimarka) ile kesilerek, yiizeylerinin parlatilmasi amaciyla sicak kaliba alma islemi
gerceklestirilmigtir. Kesilen numuneler, kesitleri yiizeye gelecek sekilde sicak kaliplama
cihazi (Struers-LaboPress 3, Danimarka) ile 180°C sicaklik ve 20 kN yiik uygulanarak
bakalit kaliba alinmistir. Kaliplama isleminden sonra numunelerin yiizeylerine otomatik
parlatma cihazinda (Struers-TegraPol 25, Danimarka) 6nce kaba, sonra ince parlatma
islemi uygulanmistir. Ince parlatma isleminde sirasiyla 9, 6, 3 ve 1 um elmas partikiilleri
iceren sollisyonlar ve bu soliisyonlara uygun parlatma diskleri kullanilmistir. Yiizeyi
parlatilmis numuneler analiz Oncesinde iletken olmayan seramik malzemenin ylizey
iletkenligi saglamak ve dolayisiyla elektronlarin ylizeye sarj olmasini engellemek
amactyla iletkenligi yiiksek olan altin-paladyum alagimi ile vakum ortaminda 18 saniye
siireyle kaplanmustir. Igyap: analizi ve kaplama prosesinin etkinligi taramali elektron
mikroskobunda (SEM) (Zeiss-Supra 50 VP, Almanya), atom agirligina bagl olarak faz

ayrimint saglayan geri sacilimli elektron (BSE) dedektorii kullanilarak yapilmastir.
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Numunelerin elementel analizleri i¢in elektron mikroskobuna bagli enerji sacilimli
X-151n1 (EDX) (Oxford Instruments, ingiltere) cihazi kullanilmistir. Kaplanan graniillerin
yiizey morfolojisi ve sinterlenmis numunelerin kirik yiizey topografyasi yine elektron

mikroskobunda ikincil elektron (SE) goriintii modu kullanilarak incelenmistir.

1.3.4.4. Sertlik ve kirilma toklugu olciimii

Kesit yiizeyleri parlatilmis olan numunelerin sertlikleri Vickers mikro-sertlik 6lgme
yontemi (Emcotest-M1C 010, Avusturya) kullanilarak belirlenmistir. Tepe agis1 136°
olan kare piramit seklindeki elmas ug, ylizeyi parlatilmis olan numuneye 5 kg yiik ve 10
sn siire ile uygulanmistir. Yiik uygulandiktan sonra numune yiizeyinde olusan izin
sematik gosterimi Sekil 1.41°de verilmistir. Glivenilir sonuglar elde edilebilmesi i¢in her
numuneden en az 3 Ol¢iim alinarak ortalama degerler hesaplanmistir. Sertlik degerleri
asagida verilen Esitlik 1.5 yardimiyla hesaplanmistir [76]. Formiilde HV sertligi (GPa),
F uygulanan kuvveti (N), a ise olusan izin kdsegen uzunlugunun yarisini (um) ifade

etmektedir.

047 XF (1.5)

a?

|
“{

Sekil 1.41. Vickers sertlik ucunun numune yiizeyinde olusturdugu iz ve ¢atlaklarin sematik gosterimi

Numunelerin kirilma toklugu degerleri, Vickers sertlik ucunun olusturdugu catlak
uzunluklar1 optik mikroskopta olgiilerek, kirilgan malzemelerin kirilma toklugunu

hesaplamak i¢in Niihara [77] tarafindan gelistirilen Esitlik 1.6 yardimiyla hesaplanmuistir.
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Formiilde Kic kirtlma toklugunu (MPa.m?), E Young modiilii (MPa), HV sertligi (GPa),
a olusan izin kosegen uzunlugunun yarisini (um), ¢ ise g¢atlak uzunlugunu (um) ifade
etmektedir.

c\-L5

E 0,4 ,
_ = 05 » (& 1.6
K¢ 0,067><(HV) x HV X a x(a) (1.6)

1.3.5. Performans testleri

SPS ile 20 mm ¢apinda ve 5 mm kalinliginda iretilen numuneler, ilgili 1SO
standardina gore [78] RNGN 120400 T00520 geometrisine taslanmustir. ilgili geometri
Sekil 1.42°de gosterilmistir. Elde edilen kesici uglarin performans testleri yerel bir
firmada, Inconel 718 malzemesinden iiretilen bir ugak motoru pargasinin CNC tezgahinda
farkli kesme kosullarinda Al.O3-SiCy kesici uca karsi doniisiimlii olarak islenmesiyle
yapilmistir. Her bir kesim sonunda kesici uglarda meydana gelen asinmalar stereo

mikroskop ile karakterize edilmistir.

[}

(a) —

) 4 ™ | 0,05 mm = 50 pm

’,
20°
I
d=12,70 mm

A

476 mm

t=

Sekil 1.42. (a) Kesici ucun geometrisi, (b) pah agisi ve uzunlugu

Uretilen ilk numuneler siiperalasimlarm yanmnda sikilastirilmis grafitli dékme
demirin (CGI) ve kiiresel grafitli dokme demirin (GGG40) islenmesinde de test edilmistir.
SPS ile iiretildikten sonra Almanya’da bulunan CeramTec firmasina gonderilen
numuneler, firma tarafindan dokme demir islemede kullanilan ilgili geometrilere

taglanarak farkli kesme kosullarinda rakip malzemelere karsi test edilmistir.
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1.4. Sonuclar ve Tartisma

1.4.1. Kuru ortamda yapilan graniil kaplama denemeleri
1.4.1.1. Bilyali degirmen ile yapilan graniil kaplama denemeleri
1.41.1.1. Yogunluk

Sinterleme sonrasinda malzemelerin kesici u¢ olarak kullanilabilmesindeki ilk ve
en 6nemli Kriter, yogunlagsma miktaridir. Yapi igerisinde kalan bosluklar kesici ucun ani
kirilmasina ya da hizli bir aginma siireci gostermesine yol agmaktadir.

Bilyal1 degirmen ile yapilan ilk denemelerde proses parametrelerinin
optimizasyonu i¢in ticari SN 80 graniilleri kullanilmigtir. Kaplama kalinligini arttirmak
icin Oleol SR-1 yagi kullanilarak hem bilyali degirmende farkl: siirelerde hem de eksenel
degirmende kuru ve yas ortamda yapilan karigtirma denemelerinin yogunluk sonuglari
Tablo 1.13’de verilmistir. Buna gére, hem nano boyutlu SizN4 hem de UBE Si3Na tozlari
icin karigtirma siliresinin  yogunlasma davranist iizerinde herhangi bir etkisi
goriilememistir. Ayrica, UBE SisNs tozu igin karistirma tipinin (bilyali ya da eksenel)
yogunlagma iizerinde herhangi bir etkisi bulunmamaktadir. Her ne kadar relatif yogunluk
%100 olmasa da ilerleyen bdliimlerde verilen igyap1 analizlerinde numunelerde herhangi
bir gbzenege rastlanmamustir (Sekil 1.51). Relatif yogunluktaki farkliliklar 6l¢tim
hatalarindan ve hesaplanan teorik yogunlugun gergektekiyle farkli olmasindan

kaynaklanabilmektedir.

Tablo 1.13. Bilyali degirmende farkly siirelerde ve eksenel degirmende farkl 6giitme ortamlarinda tiretilen
numunelerin yogunluk sonuglar

Numune tanimi Yigmnsal Yogunluk Teorik Yogunluk Relatif Yogunluk
Hmne (glem?) (glem?) o)
SN80 — %15 ubeZr
(vag ile 1 saat karigtirma) 4,06 4,07 99,8
SN80 — %15 ubezr
(vag ile 2 saat karigtirma) 4,06 4,07 99,8
SN80 — %15 nanoZr
(vag ile 1 saat karigtirma) 4,04 4,07 99,3
SN80 — %15 nanoZr
(vag ile 2 saat karigtirma) 4,03 4,07 99,0
SN80 — %15 ubeZr 406 “o7 vos
(kuru 6giitme) ' , ’
SN80 — %15 ubeZr 107 “o7 00
(yas 6giitme) ' ,
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Uretilen Al;O3 — hacimce %17,5 ZrO; graniilleri ile bilyali degirmende yapilan
graniil kaplama denemelerinin yogunluk sonuglari Tablo 1.14°de verilmistir. Nano
boyutlu SisNs tozu ile iiretilen numune hari¢ diger tiim numuneler tam yogunluga
erigsmislerdir. Nano boyutlu SisNs tozu ile iiretilen numunenin igyapist SEM’de BSE
modunda diisiik biiylitmede incelendiginde numunede gézenek goriillmemektedir (Sekil
1.55). Dolayisiyla relatif yogunluktaki bu  farklilk Olgiim  hatasindan
kaynaklanabilmektedir. Eger numunede diisiik biiyiitmede goriilemeyen ince gézenekler
varsa da relatif yogunlugu %0,5 asag1 ¢cekmesi kiiciik bir ihtimaldir. Bu nedenle relatif

yogunluk i¢in esas alinmasi gereken, i¢yap1 analizinin sonucudur.

Tablo 1.14. Uretilen Al203—~ZrO2 graniilleri ile yapilan denemelerin yogunluk sonu¢lar:

Numune tanmmi Yiginsal Yogunluk Teorik Yogunluk Relatif Yogunluk

(g/em) (g/em’) (%)

AlZr — %15 ubeZr 4,22 4,22 100

AlZr — %15 nanoZr 4,20 4,22 %95
AlZr — %15 ubeZr

(yag ile 1 saat karigtirma) 4,22 4,22 100
AlZr — %15 nanoZr

(yag ile 1 saat karigtirma) 4,22 4,22 100

1.4.1.1.2. Faz analizi

Bilyal1 degirmen ile hazirlanan AlZr—%15 ubeZr ve AlZr—%15 nano Zr
numunelerine ait XRD paternleri Sekil 1.43’te verilmistir. ki XRD paterni
kiyaslandiginda Al;O3 pik siddetleri hemen hemen aynidir. Dolayisiyla Al.Oz pikleri
referans alindiginda AlZr—%215 nano Zr numunesinde t- ZrO; faz miktarinda ciddi bir

artig goriilmektedir. SisN4 tane boyutu azaldiginda t- ZrO; miktarinin arttig1 goriilmistiir.
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Sekil 1.43. AlZr—%15 ubeZr ve AlZr—%15 nanoZr numunelerine ait XRD paternleri

1.4.1.1.3. Sertlik ve kirilma toklugu

Tablo 1.15’de SizN4, Al203 ve ZrO seramiklerinin bazi 6zellikleri verilmistir [79].
Karigim kuralina gore Al203 — hacimce %17,5 ZrO2 kompozitinin lineer 1s1l genlesme
katsayis1 7,7x10°%/°C iken, SisNs’iinki 3,2x10%/°C’dir. Isil genlesme katsayilart
arasindaki bu biiyiik fark, i¢cyapida kilcal ¢atlaklarin olusmasina neden olabilmektedir
[80]. Kaplama tozuna hacimce %17,5 ZrO; ilave edilerek 1s1l genlesme katsayilari
aradaki bu fark biraz da olsa azaltilmigtir. Karigim kuralina gore SisN4 — hacimce %17,5

ZrO, kompozitinin dogrusal 1s11 genlesme katsayis1 4,5x10%/°C’dir.

Tablo 1.15. Bazi teknik seramiklerin fiziksel ozellikieri [79]

Ozellik SiaN4 Al203 ZrO;
Yogunluk (g/cm?®) 3.2 3,98 6,0
Ug nokta egme mukavemeti (MPa) 1100 300 140
Sertlik (HV) 1500 1600 1200
Kirilma toklugu (MPam*?) 6 35 5
Dogrusal genlesme katsayisi (1/°C) 3,2x10° 7,1x10°% 10,5 x 106
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Graniil ile kaplama arasindaki 1si1l genlesme farki {iretim sicakligindan oda
sicakligina soguma sirasinda, literatiirde dubleks seramiklerde oldugu gibi, icyapida
kalinti gerilmeler olusturmaktadir [52, 53, 81]. Sekil 1.44’de SN80 — %10 nanoSN
numunesine ait Vickers indent izi ve olusan ¢atlaklar verilmistir. Sekil iizerinde de
gosterildigi gibi olusan catlaklar kaplama bolgelerine geldiginde, buradaki kalinti
gerilmelerin etkisiyle hapsedilerek ¢atlak ilerlemesinin durduruldugu disiiniilmektedir.
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Sekil 1.44. SN80-%10 nanoZr numunesine ait Vickers indent izi ve olusan ¢atlaklar. Catlaklarin heterojen
bolgelerle etkilesimi dairelerle gésterilmistir.

Oleol SR-1 yag: kullanilarak ticari SN 80 graniilleri ile bilyali degirmende 1 saat
stire ile kuru ortamda yapilan karistirma denemelerinden iiretilen numunelerin sertlik ve
tokluk degerleri Tablo 1.16°de verilmistir. SisN4 tane boyutunun sertlik ve tokluga olan
etkisinin goriilebilmesi i¢gin hem UBE SisNs hem de nano boyutlu SisNs tozlari
kullanilmistir. UBE SisN4 kaplama tozu igeren numunelerde, kaplama kalinligi nano
boyutlu SisN4 kaplama tozu i¢eren numunelere kiyasla daha yiiksek oldugu i¢in olusan
catlagin kaplama bolgesinde hapsedilerek durdurulmasinin daha kolay oldugu
diistiniilmektedir (Sekil 1.45). Bu nedenle UBE SisNs kaplama tozu igeren numunenin
toklugu biraz daha yiiksektir. Numunelerin sertlik degerleri ise benzerdir.

Tablo 1.16. Bilyali degirmende yag kullanilarak iiretilen numunelerin sertlik ve tokluk degerleri

Numune tanim Sertlik (GPa) Tokluk (MPam?'?)
SN80 — %15 ubeZr (yag ile 1 saat karistirma) 21.06 £ 0.42 542 +0.51
SN80 — %15 nanoZr (yag ile 1 saat karistirma) 20.66 + 0.26 4.69+0.21
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Sekil 1.45. (a) SN80-%10 ubeZr, (b) SN80-%10 nanoZr numunelerine ait Vickers indent izleri ve olusan
catlaklar

Uretilen Al,O3 — hacimce %17,5 ZrO; graniilleri ile bilyali degirmende yapilan
graniil kaplama denemelerinin sertlik ve tokluk degerleri Tablo 1.17°de verilmistir. Ticari
SN 80 graniillerinden farkli olarak, iiretilen Al2O3—ZrO; graniilleri ile yapilan kaplama
denemelerinde kaplama kalinlig1 yag kullanimindan bagimsiz olarak tiim numunelerde
benzerdir. Bu durum bir sonraki bolimde i¢yapr analizleriyle detayli bir sekilde
gosterilmistir. Numunelerin kaplama kalinlig1 benzer oldugu i¢in kirilma toklugu ve
sertlik degerlerinin de birbirine ¢ok yakin oldugu diistiniilmektedir. Al203—ZrO> matrise
kiyasla SisN4—ZrO, ilavesi sertlikte bir miktar iyilesmeye neden olurken, kirilma
toklugunda ise bir miktar diisiise neden olmustur.

Sekil 1.46’da numunelerin Vickers indent izi ve olusan catlaklarin optik mikroskop
goriintiileri verilmistir. Onceki numunelerde oldugu gibi bu numunelerde de catlak,
kaplama bolgesine geldiginde durdurulmustur. Sekil 1.46(e)’de verilen AlZr matrise ait
catlak goriintiisii incelendiginde, tiim c¢atlaklarin uzunluklarinin hemen hemen ayni
oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni, numunenin i¢yapisinin olduk¢a homojen olmasidir.
Ote yandan, heterojen bir icyapiya sahip olan graniil kaplama numunelerinde ise catlak
uzunluklari, kaplama bolgesinin olup olmamasina bagl olarak degisiklik gostermektedir.
Kaplama boélgesiyle karsilasmayan bir catlagin uzunlugu daha fazla iken, kaplama
bolgesiyle karsilagan bir ¢atlagin uzunlugu, kaplama bolgesi tarafindan durduruldugu i¢in

daha kisadir.
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Tablo 1.17. Uretilen Al203—ZrO2 graniilleri ile yapilan denemelerin sertlik ve tokluk degerleri

Numune tanim Sertlik (GPa) Tokluk (MPam??)
AlZr matris 19,20+ 0.17 6,10+ 0.17
AlZr — %15 ubezr 21.32+£0.48 5.92+045
AlZr — %15 nanoZr 20.32+0.39 5.74 £ 0.40
AlZr — %15 ubeZr (yag ile 1 saat karigtirma) 20.66 + 0.20 5.81 £0.34
AlZr — %15 nanoZr (yag ile 1 saat karistirma) 20.92 +0.32 5.97+0.43

(a)

Sekil 1.46. (a) AlZr-%15 ubeZr, (b) yag ilaveli AIZr-%15 ubeZr, (¢) AlZr-%15 nanoZr, (d) yag ilaveli AlZr-
%15 nanoZr, (e) AlZr matris numunelerine ait Vickers indent izi ve olusan catlaklar
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1.4.1.1.4. I¢yap: analizi ve kaplama prosesinin etkinligi

Bilyali degirmen ile ticari SN 80 graniilleri kullanilarak yapilan ilk denemelerde
kaplama tozu olarak tek basina hacimce %10 SisN4 tozu kullanilmistir. Farkli SisN4 tozu
kullanilarak iiretilen numunelerin parlatilmis kesitinden BSE (geri yansiyan elektron)
modunda almman SEM (taramali elektron mikroskobu) goriintileri Sekil 1.47°de
verilmistir. UBE Si3N4 tozu kullanilarak yapilan denemede (Sekil 1.47(a)) SizsN4 tozunun
iyi dagitilamamasindan dolayr kaplama verimliliginin olduk¢a diisik oldugu
goriilmektedir. Kaplanmadan kalan SisN4 tozunun olusturdugu biiyiik boyutlu topaklar
sekil iizerinde gosterilmistir. Nano SisN4 tozu kullanilarak yapilan denemede (Sekil
1.47(b)) de benzer sekilde SisNs tozunun iyi dagitilamadigi goriilmektedir. Ancak,
kaplanmayan ve topak halinde kalan SisNs bolgelerinin boyutlari ve miktar1t UBE SiaN4
tozu ile yapilan denemeye kiyasla ¢ok daha azdir. Dolayistyla kaplama etkinliginin, nano
boyutlu SisN4 kullanildiginda iyilestigi igyapt analizlerinde goriilmektedir. Partikiillerin
tane boyutu azaldikca yiizey alani artmaktadir. Artan yiizey alani ile parcaciklar arasi
¢ekim kuvvetleri de artmaktadir. Pargaciklar arasi ¢ekim kuvvetinin artmasiyla da daha
efektif bir kaplama elde edilmistir [74].

Etraft hacimce %10 SisN4—ZrO> tozuyla kaplanan SN 80 graniillerinin SE (ikincil
elektron) modunda farkli biiylitmelerde alinmis SEM goriintiileri Sekil 1.48’de
verilmistir. Graniillerin yiizeyine tutunan SisNs—ZrO> parcaciklar1 Sekil 1.48(a)’da agikga
goriilmektedir. Ayrica kaplanmadan kalan SisNs—ZrO, tozu da sekil {izerinde
gosterilmigtir. Sekil 1.48(b)’de ise kirillan bir graniiliin kesitinden alinan goriinti
verilmistir. SEM yaziliminda yapilan uzunluk 6l¢limiinde kaplama kalinliginin yaklagik

olarak 1 um oldugu goriilmektedir.

Sekil 1.47. SN80 graniillerine hacimce %10 (a) UBE SisNa, (b) nano SisN4 kaplanarak yapilan numunelerin
SEM-BSE goriintiileri. Kaplanmadan kalan SisNs bolgeleri dairelerle gosterilmistir.
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Sekil 1.48. Hacimce %10 SisNs—ZrO; kaplanan SN 80 graniillerinin SE-SEM  goriintiileri.
(2)3640x, (b) 9920x. Kaplanmadan kalan tozlar dairelerle gosterilmigtir.

CF1 kodlu kesici ucu referans alinarak belirlenen hacimce %10 SisNs—ZrO>
kaplama miktariin yaninda, kaplama kalinligin1 arttirmak amaciyla kaplama toz miktari
hacimce %20’ye ¢ikarilmistir. Hacimce %10 ve %20 kaplama tozuyla kaplanan SN 80
graniillerinden iiretilen numunelerin kesitinden aliman BSE-SEM goriintiileri Sekil
1.49°da, EDX haritalama teknigi ile elde edilen Si elementel harita goriintiileri ise Sekil
1.50°de karsilagtirmali olarak verilmistir. Hacimce %10 kaplanan numunede
kaplanmadan kalan ZrO; bélgelerinin hem miktari hem de boyutu hacimce %20 kaplanan
numuneye kiyasla daha azdir. Dolayisiyla hacimce %20 katilan kaplama tozu, bazi
bolgelerde kaplama kalinligini arttirmigsa da, graniillerin etrafina tutunamamis ve
kaplanmadan kalarak igyapida heterojen bolgeler olusturmustur. Sekil 1.50°de verilen Si
elementel haritalar1 da bu bulguyu dogrulamaktadir. igyapidaki bu heterojen bélgelerin,
ZrO2’nin faz doniisiimiinden kaynakli mikro catlak olusumundan dolayr son {iriiniin
mukavemetini diigiirecegi distiniilmektedir [53, 82]. Bu durumun, kesici ucun kesme
sirasinda olusan yiiklere dayanamayarak kirilmasina neden olabilecegi dngoriilmektedir.
Dolayisiyla, kaplanmadan kalan bu heterojen bdlgelerin kesici ucun performansi
acisindan sorun teskil etmesi muhtemeldir. Bu nedenle sonraki ¢alismalarda yapilan

denemelerde kaplama tozunun miktar1 hacimce %15’ e diisiiriilmiistiir.
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Sekil 1.49. SN80 graniillerinin (a) hacimce %10, (b) hacimce %20 SisNa—ZrO kaplanmasiyla tiretilen
numunelerin BSE-SEM goriintiileri. Heterojen ZrO; dairelerle gosterilmistir.

(b)

Sekil 1.50. SN80 graniillerinin (a) hacimce %10, (b) hacimce %20 SisNa—ZrO kaplanmasiyla tiretilen
numunelerin EDX haritalama yontemiyle elde edilen Si elementel harita goriintiileri

Hacimce %10 ve %20 SisNs—ZrO> tozuyla kaplanan SN 80 graniillerinden {iretilen
numunelerin kirik yilizeyinden alinan SE-SEM goériintiileri Sekil 1.51°’de verilmistir.
Kaplama tozunun miktar1 arttikca kalint1 gerilmeler arttig1 i¢in yilizey topografyasinin
daha girintili ¢ikintil oldugu diistiniilmektedir. Ayrica, ¢ikintili olarak goziiken alanlarin
boyutunun daha yiiksek olmasinin, kaplanmadan kalan bolgelerin boyutunun daha

yiiksek olmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir (Sekil 1.51(b)).
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Sekil 1.51. SN80 graniillerinin (a) hacimce %10, (b) hacimce %20 SisNa—ZrO kaplanmasiyla tiretilen
numunelerin kirik yiizey SE-SEM goriintiileri

SN 80 graniillerine hacimce %15 UBE SisN4+—ZrO> kaplanmasi i¢in yapilan farkli
denemelerden iiretilen numunelerin BSE-SEM goriintiileri karsilagtirmali olarak Sekil
1.52de verilmistir. Hem UBE SisN4 hem de nano boyutlu SisN4 tozu kullanilarak yapilan
denemelerde Oleol SR-1 yagmin kaplama kalinligini arttirdigi goriilmektedir. Yag
ilavesinin graniil yilizeyini nemlendirerek kaplama tozunun graniil yiizeyine tutunmasini
kolaylastirdig1 ve boylelikle kaplama kalinligini arttirdigi diistiniilmektedir.

Nano boyutlu SisN4 tozu yiiksek van der Waals etkilesimlerinden dolayi, yag
ilavesine gerek kalmadan, graniillerin yiizeyine tutunabilmektedir [72, 74]. Bu nedenle
yag ilavesiyle UBE SizN4 tozunda goriilen kaplama kalinligi artis1, nano boyutlu SisN4
ile kiyaslandiginda oldukga fazladir.

Graniillere yag ilave edildikten sonra 1 saat ve 2 saat karigtirilan numunelerde
kaplama kalinlig1 agisindan hem UBE Si3sN4 hem de nano boyutlu SizN4 tozu kullanilarak
tiretilen numunelerde 6nemli bir farklilik goriilmemektedir. Bunun yaninda hem UBE
Si3sNs Sekil 1.52(c)) hem de nano SiaN4 (Sekil 1.52(f)) tozu ile yapilan denemelerde 2
saatlik yag karigtirma siiresi sonunda igyapida beyaz olarak goriinen heterojen ZrO:
bolgelerinin arttig1 gériilmektedir. Dolayisiyla graniil yiizeyini yag ile nemlendirmek i¢in
1 saatlik karistirma siiresi yeterli gériinmektedir. Karistirma siiresi arttikca yag ilavesiyle

beraber tozlarin kendi arasindaki topaklanma egilimi artmaktadir.
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AmdolUrsvesssy  EHT = 200019
q MuwuSa&Eg  WD=30mm MeterisiSei @Bng WD= S0mum
Date 2Jui 013 Mag= 0K 2 5 Date 1 04 2013 Mag= 50X

AnadohaUssversty  EHT = 200039 > B AnsonsUneversay
IstenaiSe &Eng  WD= 59me MutenaiSe & Eag
el Dote 231302014 Mag= 0% Date 10Jun 2013

Ansdolu Ursversity BT = 20003 EHT <20
MatenalSes & Eng. WD 61 mm H Matenal i WD 5
| Dote 13100202 Mog= 0K g2l Dote 237002 Maz= X0

Sekil 1.52. Bilyali degirmende yapilan (a) yag ilavesiz, (b) 1 sa yag ile karistirilan, (c) 2 sa yag ile
karistirilan SN80-%15 ubeZr numunelerinin ve (d) yag ilavesiz, (e) 1 sa yag ile karistirilan, (f)
2 sa yag ile karistirilan SN80-%15 nanoZr numunelerinin BSE-SEM goriintiileri

UBE Si3N4 tozu kullanilarak iiretilen numunelerde Oleol yaginin asir1 kaplamaya

neden oldugu goriilmektedir. Buna ragmen i¢yapidaki heterojen ZrO; bolgeleri azalmis
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olsa da tamamen giderilememistir. Kaplamanin homojenligi agisindan en uygun goriinen
numune 1 saat Oleol yag ilavesiyle karistirilan SN80 — %15 nanoZr numunesidir.

Sekil 1.53’de (a) yag ilavesiz, (b) 2 saat yag ile karistirilan ve hacimce %15 UBE
SiaN4—ZrO; kaplama tozu igeren, (¢) yag ilavesiz, (d) 2 saat yag ile karistirilan ve hacimce
%15 nano SisN4—ZrO; kaplama tozu i¢eren numunelerin kirik ylizey SEM goriintiileri
karsilagtirmali olarak verilmistir. Yag ilavesiz SN80 — %15 ubeZr numunesinin kirik
yiizeyi diger numunelere kiyasla daha az girintili ¢ikintilidir (Sekil 1.53(a)). Ayni numune
2 saat yag ilavesiyle karistirildiginda daha girintili ¢ikintili bir kirik ytlizey elde edilmistir.
Yiizey topografyasmin kaplama kalinligi ile iliskili oldugu disiiniildiigi i¢in, yag
ilavesiyle kaplama kalinliginin arttigt g6z Oniline alindiginda, bu durum oldukga
normaldir. SN80 — %15 nanoZr numunelerinde ise kaplama kalinligi yag ilavesiyle
onemli bir degisiklik gdstermediginden, yag ilavesinin kirik yiizey iizerinde dnemli bir
etkisi goriilmemektedir Sekil 1.53(c), (d)).

0w Ry AmdolsUniversty  EHT= 50010
i MuendSci &Eng WD =181 nm H % Matensl Sei & Eag. WD =140 mem
| Dste 2030203 Mig= 0K Date 21 Jan 2014 Mig= 30X

AnadobsUniversty  EHT = 300KV 3 o EHT= 500W9
bl MueridSei&Eag  WD=117mm :
Date 11 Jun 2013 Mag= 300X Date 21 Jan 2018 Mag= 30X

Sekil 1.53. Bilyali degirmende yapilan (a) yag ilavesiz, (b) 2 sa yag ile karistirilan SN80-%15 ubeZr
numunelerinin ve (C) yag ilavesiz, (d) 2 sa yag ile karistirilan SN80-%15 nanoZr numunelerinin
karik yiizey SE-SEM goriintiileri
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UBE Si3N4 tozu, nano boyutlu SisN4 tozuna kiyasla hem ¢ok daha ucuz, hem de
tedariki daha kolay bir tozdur. Bu nedenle kaplama denemelerinde nano boyutlu SizN4
tozu daha 1yi sonug verse de UBE Si3N4 tozu degerlendirilmeye c¢alisilmistir. UBE SizN4
tozunun iy1 dagitilamamasindan dolay1 i¢cyapida kalan beyaz heterojen bolgelerin elimine
edilebilmesi i¢cin UBE Si3sN4 ve ZrO; tozlari, bilyali degirmene (80 dev/dk) kiyasla ¢ok
daha yiiksek hizda (300 dev/dk) donen eksenel degirmende kuru ve yas ortamda 1,5 saat
stire ile karistirilmustir. Sekil 1.54’de bu numunelerin BSE-SEM goériintiileri verilmistir.
Kuru karistirma ile tozlarin topaklar1 kirllamadig i¢in i¢yapida cok iri beyaz heterojen
bolgeler goriilmektedir. Bu bolgeler ZrO2 topaklaridir (Sekil 1.54(a)). Yas ortamda
yapilan karistirma isleminde ise SisN4 ve ZrO; tozlari birbirleriyle homojen karistiklar
icin igyapida beyaz heterojen bolgeler goriilmemektedir (Sekil 1.54(b)). Ancak, yas
ortamda yapilan karistirma islemi de kaplama tozunun kendi i¢inde topaklanmasini
engelleyememistir. Sekil 1.55’de verilen ve EDX haritalama teknigi ile elde edilen Si
elementel harita goriintiileri de bu bulguyu dogrulamaktadir.

o AnadoluUniversity  EHT = 2000V 100 pm
& ‘ MateralSei £Eng. WD = 8lem
Date 7 Nov 2013 Mag= 250X

Sekil 1.54. UBE SisNs-ZrO; kaplama tozunun eksenel degirmende (a) kuru ortamda, (b) yas ortamda
karistiridmast ile elde edilen numunelerin BSE-SEM goriintiileri

Uretilen Al203 — hacimce %17,5 ZrO; graniilleri ile bilyali degirmende yapilan
graniil kaplama denemelerinin BSE-SEM goériintiileri Sekil 1.56’de verilmistir. UBE
SiaN4 ve ZrO; tozlari birbirleriyle homojen karismadigi igin igyapida hem beyaz ZrO-
bolgeleri hem de gri SisN4 bolgeleri goriilmektedir (Sekil 1.56(a), (b)). Benzer sekilde

nano SisNs tozu ile iiretilen numunede de beyaz ZrO> bolgeleri igyapida mevcuttur (Sekil
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1.56(c), (d)). Yag ilavesinin hem nano SisN4 hem de UBE Si3N4 i¢in numuneler iizerinde

herhangi bir etkisi gézlemlenmemistir.

Sekil 1.55. UBE SisNs-ZrO; kaplama tozunun eksenel degirmende (a) kuru ortamda, (b) yas ortamda
karistirilmasi ile elde edilen numunelerin Si elementel haritalar:

‘Anadoly Unrersity v 5 4 ‘Anadolu Uniersity

Material Sci 8€ng, 5 3 Matesal Sci £Eng 1
Date 20 Feb 2014 0% < > g Dato 0Feb 2014 Mag=

Sekil 1.56. (a) AlZr-%15 ubeZr, (b) yag ilaveli A1Zr-%15 ubeZr, (c) AlZr-%15 nanoZr, (d) yag ilaveli AlZr-
%15 nanoZr numunelerinin BSE-SEM goriintiileri. SisNa ve ZrO; topaklari dairelerle
gosterilmistir.

Sekil 1.57’de Al;0O3-ZrO, graniilleriyle yapilan kaplama denemelerinden

tiretilen numunelerin EDX haritalama yontemiyle elde edilen Si elementel harita

70



goriintiileri verilmistir. Hem UBE hem de nano SisNs ile yapilan denemelerde
kaplanmadan kalan ve igyapida heterojen bolgeler olusturan SizsN4 bolgeleri mevcuttur.
EDX haritalarina gore yag ilavesinin hem UBE hem de nano SisNs4 ile yapilan

denemelerde kaplamayi az da olsa iyilestirdigi goriilmektedir.

--
-.

Sekil 1.57. (a) AlZr-%15 ubeZr, (b) yag ilaveli AIZr-%15 ubeZr, (c) AlZr-%15 nanoZr, (d) yag ilaveli AlZr-
%15 nanoZr numunelerinin EDX haritalama yéntemiyle elde edilen Si elementel harita
gortintiileri

UBE SisNs tozu kullanilarak ticari SN 80 graniillerinin kaplanmasi ile yapilan
denemelerde UBE tozunun iyi dagitilamadigi ve igyapida oldukea iri heterojen bolgeler
oldugu gozlemlenmisti. UBE tozu ile Al203—ZrO> graniillerinin kaplanmasi ile yapilan
denemelerde ise kaplama homojenliginin ¢ok daha iyi oldugu goézlemlenmistir.
Dolayisiyla kaplanan graniiliin boyutu ve morfolojisi kaplama etkinligi agisindan oldukca

Onemlidir.
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1.4.1.1.5. Performans testleri

SPS yontemiyle iiretilen AIZr—%15 nanoZr numunesi ¢evre bileme ve pah kirma
islemlerinden sonra Inconel 718 malzemesinin tornalanmasinda kullanilmigtir. Test
edilen kesici ucun stereo mikroskop ile goriintiilenmis asinma profilleri Sekil 1.58’de
verilmistir. Test numunesinin igyapisinda mevcut olan heterojen ZrOz bolgelerinin kesici
ucun mukavemetini diislirdiigli varsayilarak kesme kuvvetlerini azaltmak i¢in ilk deneme
0,1 mm kesme derinliginde, 250 m/dk hiz ve 0,15 mm/dev ilerleme ile yapilmistir. Bu
parametrelerle yapilan denemede kesici ugta yiiksek miktarda gentik aginmasi ve kenar
pullanmasina (chipping) bagli kirilma goériilmistiir (Sekil 1.58(a)). Kesme derinligi 1,75
mm’ye ¢ikartlip hiz 200 m/dk, ilerleme 0,20 mm/dev olarak kesme yapildiginda gentik
tipi asinma kaybolmustur. Kesici ugta pullanma kaynakli asinma goriilse de yanal asinma
miktar1 ¢ok azdir (Sekil 1.58(b)). ilerleme ve kesme derinligi sirasiyla 0,20 mm/dev ve
1,75 mm olarak sabit tutulup kesme hiz1 200 m/dk’den 300 m/dk’ye ¢ikarildiginda ise
kesici ug kirilmistir (Sekil 1.58(c)).

Sekil 1.58. (a) V. = 250 m/dk, f = 0,15 mm/dev, a, = 0,1 mm, (b) V. = 200 m/dk, f = 0,20 mm/dev, a, =
1,75 mm, (c) V. = 300 m/dk, f = 0,15 mm/dev, a, = 1,75 mm kesme kosullari ile test edilen
AlZr—%15 nanoZr numunelerinin aginma profilleri
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Sekil 1.59°da AlZr—%15 nanoZr numunesinin kiiresel grafitli dokme demir
(GGGA40) tizerinde gergeklestirilen kesme testi sonucu olusan aginma miktarlari, ticari
olarak kullanilan iirtinlerle kiyaslamali olarak verilmistir. En ¢ok asinan kesici ug
SN8OE’dir. SL550C kalite kesici ucun asinma miktar1t SN8OE’ye kiyasla daha iyiyken,
AlZr—%15 nanoZr numunesinden iretilen kesici u¢ SL550C ile hemen hemen ayni

asinma miktarma sahiptir.

| == AlZr - %15 nanoZr =@ SNSOE == SL550C
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Sekil 1.59. GGG 40 malzemesinin islenmesi sonucu olgiilen asinma miktarlarinin kesme zamanina gore
degisimi
Sekil 1.60°da ise test edilen kesici uglarin asinma profilleri verilmistir. Test edilen
tim uglarda abrasif asinma goriilmistiir. Gergeklestirilen testte kullanilan kesme
parametreleri su sekildedir: Ve =400 m/dk, f= 0,25 mm/dev, ap = 2 mm, kesme siiresi =
10 dakika.

Sekil 1.60. GGG 40 malzemesinin islenmesi sonucu olusan asinma profilleri (a) AlZr-%15 nanoZr, (b)
SN8OE, (c) SL550C
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Sekil 1.60. (Devam) GGG 40 malzemesinin islenmesi sonucu olusan asinma profilleri (a) AIZr-%15
nanoZr, (b) SN8OE, (c) SL550C

1.4.1.2. Siddetli karigtirict ile yapilan graniil kaplama denemeleri

Bilyal1 degirmen ile yapilan denemelerde kaplanmadan kalan tozlarin
dagitilamayarak kendi aralarinda topak olusturdugu goriilmiistiir. Bu tozlar1 daha iyi
dagitmak ve kaplama etkinligini arttirmak amaciyla siddetli karistirici ile graniil kaplama
denemeleri yapilmistir. Siddetli karistirici, bilyali degirmene kiyasla daha yiiksek

hizlarda karistirma yaptigi i¢cin daha etkin bir karistirma olanagi sunmaktadir.

1.4.1.2.1. Sertlik ve kirilma toklugu

Uretilen Al3O3 — ZrO, graniillerinin hacimce %17,5 ZrO; iceren UBE — Si3N4 ve
nano boyutlu SisN4 toz karisimlar ile kaplanmasi i¢in siddetli karistiricida yapilan ilk
denemelere ait numunelerin sertlik ve kirilma toklugu degerleri karsilastirmali olarak
Tablo 1.18°de verilmistir. Aynit numunelerin Vickers indent izi ve olusturdugu ¢atlaklarin
optik mikroskop goriintiilleri Sekil 1.61°de AlZr matris ile karsilastirilmali olarak
verilmistir. AlZr-%10 nanoZr numunesinde goriilen gozenekler iiriiniin sertliginde bir
miktar azalmaya neden olmustur. Ote yandan, bu numunenin kirilma toklugu bir miktar
daha yiiksektir. Bunun nedeninin, numunedeki gozeneklerin gatlagin enerjisini absorbe
ederek ¢atlak durdurucu bir etkiye sahip olmasindan [83] kaynaklandig diisiiniilmektedir.
UBE — SisNs igeren numunenin sertligi AlZr matris ile benzerken, nano SizN4 igeren
numunenin sertligi AlZr matristen daha diisiiktiir. Her iki numunenin de kirilma tokluklari
AlZr matristen daha diistiktiir. Sekil 1.61(a)’da olusan catlak yukariya dogru ilerken
kaplama boélgesine geldiginde saptirilmis ve yonii degistirilmistir. Saga dogru ilerleyen
catlak ise kaplama bolgesine geldiginde hapsedilerek ilerlemesi durdurulmustur. Sekil

1.61(b)’de yukariya dogru ilerleyen catlagin kaplama ara yiizeyini takip ettigi
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goriilmektedir. Bu durum, fibr6z monolitlerle ilgili verilen literatiir bilgilerini
dogrulamaktadir. Asagr dogru ilerleyen c¢atlak ise kaplama bolgesi tarafindan
saptirilmistir. Sekil 1.61(c)’de verilen AlZr matrisin ¢atlak goriintii graniil kaplama
numuneleri ile kiyaslandiginda, graniil kaplama numunelerinin heterojen igyapisindan
dolay1 catlak uzunluklarinin da heterojen oldugu; AlZr matris numunesinde ise igyap1
homojen oldugu i¢in c¢atlak uzunluklarinin da homojen oldugu goriilmektedir. AlZr
matriste catlaklar daha diiz bir dogrultuda ilerlerken, graniil kaplama numunelerinde

catlaklar kaplama bolgeleri tarafindan saptirilmaktadirlar.

Tablo 1.18. Siddetli karistirict ile yapilan ilk denemeye ait numunelerin sertlik ve kirilma toklugu degerleri

Numune tanim Sertlik (GPa) Tokluk (MPam'?)
AlZr matris 19,20 £ 0.17 6,10+£0.17
AlZr — %10 ubeZr 19.34+0.31 5.28+0.14
AlZr — %10 nanoZr 18.01 £0.50 5.60+£0.25

Sekil 1.61. (a) AlZr—%10 ubeZr, (b) AlZr—%10 nanoZr, (c) AlZr matris numunelerine ait Vickers indent
izleri ve olusan ¢atlaklar. Catlaklarin heterojen bolgelerle etkilegsimi dairelerle gosterilmistir.
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Farkli SisNs tozlar1 kullanilarak yapilan ve dondurarak kurutma yontemiyle elde
edilen SisNs—ZrOz toz karisimmin Al2O3—ZrO; graniillerinin etrafina kaplanmasiyla
yapilan denemelere ait numunelerin sertlik ve kirilma toklugu degerleri Tablo 1.19°de
verilmistir. Numunelerin sertlik ve tokluk degerleri, kullanilan SisN4 tane boyutundan
bagimsiz olarak benzer ¢ikmistir. AlZr matris ile kiyaslandiginda ise, bir onceki
numunelerde oldugu gibi bu numunelerin de sertlik ve kirilma toklugu daha diisiiktiir.
Numunelere ait Vickers indent izi ve olusan catlaklara ait optik mikroskop goriintiileri
Sekil 1.62’de verilmistir. Yukarida anlatildigi gibi catlagin kaplama bolgeleriyle
etkilesiminden kaynaklan c¢atlak saptirma ve catlak hapsetme mekanizmalar1 bu

numunelerde de benzer sekilde goriilmektedir ve sekil lizerindeki dairelerle gosterilmistir.

Tablo 1.19. Dondurarak kurutma yontemiyle elde edilen SisNa—ZrO; tozlarinin Al;03—ZrO; graniillerinin
etrafina kaplanmasiyla elde edilen numunelerin sertlik ve tokluk degerleri

Numune tanimi Sertlik (GPa) Tokluk (MPam??)
AlZr matris 19,20 +£0.17 6,10£0.17
AlZr — %10 ubeZr 18.62 = 0.30 491+0.21
AlZr — %10 nanoZr 18.36+0.11 5.08 +£0.39

Sekil 1.62. Dondurarak kurutma yontemiyle elde edilen SisNs—ZrO; tozlarimin AlOs - ZrO; graniillerinin
etrafina kaplanmasiyla elde edilen numunelerin Vickers indent izi Ve olusan ¢atlaklar
1.4.1.2.2. I¢cyapr analizi ve kaplama prosesinin etkinligi

Siddetli karistirict ile yapilan ilk denemelerde optimum proses parametrelerinin
belirlenmesi i¢in yapilan model ¢alismalarinda SL500 graniilleri kullanilmistir. SEM’de
BSE modunda iyi bir kontrast elde edebilmek adina SL500 graniillerinin etrafi hacimce
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%15 olacak sekilde ZrO: tozu ile kaplanmistir. Graniillerin etrafinin nemlendirilerek
kaplama tozunun graniil yiizeyine tutunmasini kolaylagtirmak amaciyla yapilan
denemelerde yalnizca su ve su — polietilen glikol (PEG) karisimi kullanilmistir. Sekil
1.63’de yalnizca su kullanilarak, Sekil 1.64°da ise su— PEG karisimi kullanilarak yapilan
denemelere ait numunelerin farkli biiyiitmelerde kesitten alinmig BSE-SEM goriintiileri
verilmistir. Sekil 1.63(b) ve Sekil 1.64(b)’de verilen 500x biiyiitmede alinmis goriintiiler
kiyaslandiginda, iki numune arasinda kaplama prosesinin etkinligi agisindan énemli bir
fark goriilmemektedir. Ancak, Sekil 1.63(a) ve Sekil 1.64(a)’da verilen daha diisiik
bliylitmedeki goriintiiler kiyaslandiginda yalnizca su ile yapilan denemede numune
genelinde topaklanarak kalan ZrO> bolgelerinin miktar ve boyutunun daha fazla oldugu
goriilmektedir. Sekil 1.65’de verilen Zr elementel haritalar1 da bu durumu
dogrulamaktadir. Bu nedenle ilerleyen donemlerde yapilan denemelerde su — PEG

karsimi kullanilmustir.

Sekil 1.63. Yalnizca su kullanilarak tiretilen SL500 - %15 Zr numunesinin kesitten alinmig BSE-SEM
gortintiileri (a) 250x, (b) 500x. Heterojen ZrO. bolgeleri oklaria gosterilmistir.

Sekil 1.64. Su-PEG karisimi kullanilarak iiretilen SL500 - %15 Zr numunesinin kesitten alinmig BSE-SEM
goriintiileri (a) 250x, (b) 500x. Heterojen ZrO; béolgeleri oklarla gosterilmistir.
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ekil 1.65. (a) Yalnizca su, su-PEG karigsimi ile tiretilen SL500-%15 Zr numunelerine ait Zr haritalar
S

SL500 graniillerinin SE-SEM goriintiistiniin  verildigi Sekil 1.66’da, donat
seklindeki i¢i bos graniillerin sayica fazlalig1 dikkat gekmektedir. Graniillerin kaplanmast
sirasinda ilave edilen kaplama tozu, donat seklindeki graniillerin igerisindeki bu
bosluklara dolarak, Sekil 1.63(b) ve Sekil 1.61(b)’de ok ile gdsterilen beyaz heterojen
bolgeleri olusturmaktadir. Bu heterojen bolgelerin, 1sil genlesme farkindan dolayi
numunede asir1 miktarda kalintt gerilmeler olusturarak kesme sirasinda kesici ucun
kirilmasina yol agmasi beklenmektedir. Kalint1 gerilmelerin miktarinin kontrol altinda
tutulabilmesi ve homojen bir kaplama yapilabilmesi i¢in kaplanacak graniillerin yogun

ve i¢i dolu olmasi olduk¢a dnemlidir.

’ Anadolu University  EHT= 5.00 kv 100 pm
& Material Sci.&Eng. WD =142 mm
b | Datesunzois Mag= 116X

)

Sekil 1.66. SL500 graniillerinin SE-SEM gériintiisii
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Sinterleme sonrasinda kesitten parlatilarak SEM’de BSE modunda incelenen tiim
numunelerde graniillerin, sinterleme sirasinda uygulanan yiikiin yoniine dik olarak
yonlendigi goriilmektedir. Bu durum Sekil 1.67’de sematik olarak gosterilmistir.

Malzemeler, tek eksende uygulanan yiik altinda, yiike dik olacak sekilde yonlenirler.

Sinterleme sirasinda
uygulanan kuvvetin yonl
Sinterleme sonrasi

l
I =D
]

Sekil 1.67. Graniillerin, sinterleme swrasinda uygulanan kuvvetin yoniine bagl olarak yénlenmesinin
sematik gosterimi

UBE SizN4+—ZrO; toz karigiminin SL500 graniilleri etrafina kaplanmast i¢in siddetli
karistirict ile 5 dk siire ile farkli donme hizlarinda yapilan denemelere ait numunelerin
BSE-SEM goriintiileri Sekil 1.68’de karsilagtirmali olarak verilmistir. Sekil 1.68(a) ve
Sekil 1.68(b)’de graniillerin, tipki diger numunelerde oldugu gibi, sinterleme sirasinda
uygulanan yiikiin yoniine dik olarak yonlendigi goriilmektedir. Sekil 1.68(c)’de ise
graniiller, diger numunelerden farkli olarak, yonlenmemis géziikmektedir. Bunun nedeni,

SEM goriintiilerinin kesitten degil, numunenin iist yiizeyinden alinmis olmasidir.

Sekil 1.68. SL500 - %15 Zr numunesinin (a) 1000 dev/dk, (b) 1500 dev/dk, (c) 3000 dev/dk dénme hiziyla
yapilan denemelerine ait numunelerin BSE-SEM gériintiileri
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Sekil 1.68. (Devam) SL500 - %15 Zr numunesinin (a) 1000 dev/dk, (b) 1500 dev/dk, (c) 3000 dev/dk donme
hiziyla yapilan denemelerine ait numunelerin BSE-SEM goriintiileri

Sekil 1.68(c)’de daire ile gosteren bolgelerde graniillerin kirilarak formunu yitirdigi
diistiniilmektedir. Bu nedenle ayni numunelerin graniilleri stereo mikroskop ile
incelenmis ve karsilastirmali goriintiileri Sekil 1.69°da verilmistir. Sekil 1.69(c)’de
goriildiigli gibi artan donme hizinda graniiller kirilarak deforme olmakta ve formunu
yitirerek toz hale gelmektedirler. Bu nedenle yapilan denemelerde maksimum donme hizi
1000 dev/dk olarak belirlenmistir.

Sekil 1.69. SL500 - %15 Zr numunesinin 5 dk siire ile (@) 1000 dev/dk, (b) 1500 dev/dk, (c) 3000 dev/dk
donme hiziyla yapilan denemelere ait graniillerin stereo mikroskop goriintiileri
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UBE Si3sNs—ZrO; toz karisimmin SL500 graniilleri etrafina kaplanmasi igin
siddetli karistirici ile 1000 dev/dk donme hizinda farkli siirelerde yapilan denemelere ait
numunelerin BSE-SEM goriintiileri Sekil 1.70°de karsilastirmali olarak verilmistir.
Karistirma siiresi arttiginda kaplanmadan kalan heterojen bolgelerin azaldig1 ve kaplama
etkinliginin artti1 gozlemlenmistir. Ote yandan, artan karigma siiresi ile graniiller
birbirleriyle siirtiinerek asiabilmekte, ufalanabilmekte ve dolayisiyla formunu
kaybedebilmektedirler. Artan karistirma siiresinin graniiller iizerindeki etkisi Sekil
1.71°de verilen stereo mikroskop goriintiilerinde incelenmistir. Sekil 1.71(c)’de verilen
ve karistirma siiresi 30 dk olan numunede dahi graniillerin formunu korudugu
goriilmektedir. Bu nedenle, ilerleyen donemlerde yapilan denemelerde karigtirma stiresi

30 dk olarak belirlenmistir.
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Sekil 1.70. SL500 - %15 ubeZr numunesinin siddetli karistiricida 1000 dev/dk donme hizi ile
(a) 5 dk, (b) 15dk, (c) 30 dk siireyle yapilan denemelere ait numunelerin BSE-SEM goriintiileri
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Sekil 1.71. SL500 - %15 ubeZr numunesinin siddetli karistiricida 1000 devidk donme hizi ile
(@) 5 dk, (b) 15dk, (c) 30 dk siireyle yapilan denemelere ait graniillerin stereo mikroskop
gortintiileri

Siddetli karistirict ile 1000 dev/dk donme hiziyla 30 dk siireyle yapilan SL500 -
%15 ubeZr numunesinin graniillerine ait SE-SEM goriintiisti Sekil 1.72°de verilmistir.
Sekil 1.72(a)’da graniillerin etrafinin kaplama tozuyla kaplandig: agik¢a goriilmektedir.
Sekil 1.72(b)’de verilen goriintiide graniiliin etrafina kaplanan bolgenin boyutu 8-11 um

araliginda 6l¢tilmiistiir.

Sekil 1.72. Siddetli karistirict 1000 devidk hizda 30 dK siire ile yapilan SL500 - %15 ubeZr numunesine
ait graniillerinin SE-SEM gériintiileri (a) 261x, (b) 1800x
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Diisiik donme hizlarinda kaplama prosesinin etkinliginin ve topaklarin
dagitilabilirliginin incelenmesi agisindan, SL500 graniillerine hacimce %10 UBE SizNs—
ZrO2 toz karisimi eklenerek 215 dev/dk donme hizinda 30 dk siireyle karigtirtlmigtir. Elde
edilen numunenin kesitinden alinan BSE-SEM goriintiisii Sekil 1.73’de verilmistir. Buna

gore 215 dev/dk donme hizi, topaklarin dagitilabilmesi i¢in yeterli degildir.

Sekil 1.73. Siddetli karigtiricida 215 dev/dk hizda 30 dK siire ile yapilan SL500 - %15 ubeZr numunesine
ait BSE-SEM goriintiisii

Sekil 1.74’de aym1 numunenin graniillerine ait SE-SEM g0riintiisii verilmistir.
Kaplama tozunun graniillerin yiizeyine kaplandig1 agik¢a goriilmektedir. Graniillerden
kopan bazi pargalar ise sekil tizerinde dairelerle gosterilmistir. Bu tozlarin, sinterleme

sonrast igyapida heterojen bolgeler olusturdugu diistiniilmektedir.

Sekil 1.74. Siddetli karigtiricida 215 dev/dK hizda 30 dK siire ile yapilan SL500 - %15 ubeZr numunesine
ait graniillerin SE-SEM goriintiisii. Graniillerden kopan parc¢alar dairelerle ile gosterilmigtir.
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Uretilen Al;03-ZrO> graniillerinin kaplanmas igin siddetli karistiricida yapilan ilk
denemede UBE SisN4—ZrO; kaplama tozu graniillerle birlikte 1000 dev/dk donme hizinda
30 dk siireyle karigtirtlmistir. Bu denemeye ait graniillerin SE-SEM  goriintiileri,
kaplanmamis Al,03-ZrO, graniillerinin SE-SEM goriintiileriyle karsilastirmali olarak
Sekil 1.75’de verilmistir. Kaplanmamis graniillerin yiizeyi daha piiriizsiizken, kaplanmis
graniillerin ylizeyi, graniil yiizeyine tutunan partikiillerden otiirii daha piiriizli
goziikmektedir (Sekil 1.75(b)). Sekil 1.75(a)’da ok ile gosterilen bolgelerde donat
seklindeki graniillerin bosluklarina kaplama tozunun doldugu goriilmektedir. Bu
bolgelerin sinterleme sonrasinda, Sekil 1.64(b)’de de gosterildigi gibi, heterojen bolgeler
olusturdugu diisiiniilmektedir. Sekil 1.75(a)’da bazi graniillerin pargalanarak formunu
kaydettigi goriilmektedir. Bu bolgeler sekil lizerinde dairelerle gosterilmistir. Bu nedenle,

ilerleyen donemlerde yapilan denemelerde donme hizi 700 dev/dk olarak belirlenmistir.

Sekil 1.75. AlZr—%10 ubeZr numunesine ait graniillerin (a) 426x, (b) 3270x biiyiitmedeki SE-SEM
gortintiileri ile (¢) kaplanmamig Al,O3—ZrO; graniillerinin SE-SEM gériintiisii. Parcalanan
graniiller dairelerle, donat seklindeki graniillere dolan tozlar oklarla gésterilmistir.
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Sekil 1.76(a)’da AlZr-%10 ubeZr numunesinin kesitinden alinan BSE-SEM
goriintiisii verilmistir. Graniillerin etrafindaki kaplama, diger goriintiilerdekinin aksine,
acikca goriilememektedir. Ayni yerden yapilan EDX haritalama analizi ile elde edilen Si
elementel haritas1 Sekil 1.76(b)’de verilmistir. Buna gore sistemde kaplanmadan kalan iri
Si3sNs topaklart mevcuttur. Ayrica graniillerin etrafindaki kaplama kalinligi heterojen
dagilim gostererek bazi yerlerde kalin, baz1 yerlerde ise yok denecek kadar azdir. Bu
nedenle, bir sonraki denemede kaplama tozu miktar1 hacimce %12,5’¢ ¢ikarilarak graniil

ylizeyine daha fazla toz tutunmasi ile kaplama kalinlig1 arttirilmak istenmistir.

%

P NERAE
300pm

SiKal

Sekil 1.76. (a) AlZr-%10 ubeZr numunesinin kesitinden aliman BSE-SEM goriintiisti, (b) aynt yerden
yapilan EDX haritalama analizi ile elde edilen Si elementel haritast

Fibroz monolitik seramiklerde catlak, zayif hiicre sinirlar1 boyunca ilerlemekte ve
dolayistyla kirilma, hiicre — hiicre sinir1 arayiizeyinden gerceklesmektedir. Bu nedenle
kirik ylizey, girintili — ¢ikintili bir topografyaya sahiptir [58]. Sekil 1.77°de kirik yiizey
SE-SEM goriintlisii verilen AlZr—%10 ubeZr numunesinde de benzer durum s6z
konusudur. Catlak, zayif olan graniil ile kaplama arayiizeyini takip etmekte ve dolayisiyla
kirillma bu araylizeyden gergeklesmektedir. Bu nedenle numunenin kirik yiizeyi,
istenildigi gibi girinti ¢ikintili bir topografyaya sahiptir.

Kaplama kalinliginin arttirtlmasi i¢in UBE SisNs—ZrO> kaplama tozu miktarinin
arttirtlmasinin yaninda graniillere ilave edilen su-PEG karsimi miktar1 da agirlikca
%10’dan %12’ye ¢ikarilmistir. 700 dev/dk ve 1000 dev/dk olmak iizere 2 farkli donme
hizinda 30 dk siireyle yapilan denemeye ait graniillerin SE-SEM goriintiisii Sekil 1.78°de
karsilagtirmali olarak verilmistir. Sekil 1.78 (a)’da graniillerin ylizey piiriizliiliiglinden

kaplanmanin gerceklestigi anlasilmaktadir. Sekil {izerinde ok ile gosterilen graniiliin
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yiizeyinin tamaminin kaplanmadigi ve kaplama kalinliginin yaklasik olarak 5-6 um
civarinda oldugu goriilmektedir. Sekil 1.78 (b)’de graniillerin deforme oldugu
goriilmektedir. Bu nedenle sonraki calismalarda doniis hizi 700 dev/dk olarak

belirlenmistir. Graniillerden kopan parcalar sekil {izerinde oklarla gdsterilmistir.

i A
“ | Anadolu University EHT= 500kV 100 pm
Material Sci.&Eng. WD =11.2 mm
Date:5Jan2015 Mag= 250X

Sekil 1.77. AlZr—%10 ubeZr numunesinin kirik yiizeyine ait SE-SEM goriintiisii. Graniil-kaplama arayiizeyi
daire ile gosterilmistir.

Anadols Universdty  EHT= 50KV 20 ym
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Sekil 1.78. Siddetli karistiricida 30 dK siireyle (a) 700 dev/dk, (b) 1000 dev/dk donme hizlarinda yapilan
AlZr—%12 ubeZr numunesine ait graniillerin SE-SEM goriintiileri. Graniillerden kopan
parcalar oklarla gosterilmigtir.

Sekil 1.79’da 700 dev/dk ve 1000 dev/dk dénme hizlarinda yapilan denemeye ait

numunelerin  kesitlerin alinmig optik mikroskop goriintiileri kiyaslamali olarak
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verilmigtir. Her iki numunede de efektif bir kaplama gergeklestirilememistir. Artan su
miktar1 ve kaplama tozu miktar1 kaplama kalinligimi arttirmistir. Ancak, kaplanmadan
kalan heterojen bolgelerin miktar1 arttig1 i¢in efektif bir kaplama gergeklestirilememistir.
Sisteme ilave edilen su miktar1 arttikca kaplama tozu kendi arasinda topaklanarak
kaplama etkinligini diistirmektedir. Sekil 1.79(b) beyaz olarak goziiken ve kaplanmadan
kalan iri ZrO bolgesi etrafinda kilcal ¢atlaklar goriilmektedir. Bu ¢atlaklar, ZrO2 nin
tetragonal fazdan monoklinik faza doniisimi sirasinda agiga ¢ikan hacim
genlesmesinden kaynaklanabildigi gibi, 1s1l genlesme katsayisi farkindan dogan 1s1l
gerilmelerden de kaynaklanabilmektedir [69, 70, 80]. Bu gatlaklarin olusumu, heterojen
bolgenin boyutu ile de iliskilidir. Lutz ve ark. [52, 53] yaptiklari ¢alismada dubleks
seramiklerdeki ZrO, bolgesinin boyutu arttiginda olusan kilcal ¢atlaklarin arttigini ve

iriiniin mukavemetinde diisiis meydana geldigini gostermislerdir.

(a)

Sekil 1.79. Siddetli karistiricida 30 dk siireyle (@) 700 dev/dk, (b) 1000 dev/dk donme hiziarinda yapilan
AlZr—%12 ubeZr numunelerine ait BSE-SEM goriintiileri

UBE SisN4 tozunun topaklanma egilimi ¢ok yiiksek oldugu i¢in etkin bir kaplama
prosesi gelistirilememistir. Bu nedenle UBE SisNs4 ve ZrO; tozlar1 sulu ortamda
karistirtlarak kaplamaya uygun, yumusak bir toz elde edilebilmesi i¢in dondurarak
kurutma yontemi kullanilmistir. Dondurarak kurutma yontemi kullanilarak elde edilen
tozlar yuvarlak, havalandirilmis ve olduk¢a kolay deforme olabilen tozlardir [84, 85].
Dondurarak kurutma yontemiyle iiretilen UBE Si3sNs ve nano SisNs tozlarinin
Al,03-ZrO; graniillerine kaplanmasi i¢in siddetli karistiricida 700 dev/dk donme hiziyla
30 dk siireyle yapilan denemelere ait numunelerin BSE-SEM goriintiileri Sekil 1.80°de
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verilmistir. Her iki numunenin igyapisinda da ayrigmis SisNsg ve ZrO; bolgeleri
goriilmemektedir. Bu durum, SisN4 ve nano SisNs tozlarinin yas ortamda homojen
sekilde karistigin1 gostermektedir. UBE Si3N4 tozu kullanilarak yapilan numunenin
igyapisinda kaplanmadan kalan SisN4—ZrO; bolgeleri daha fazla géziikmektedir (Sekil
1.80(a)). Nano SisNs tozu kullanilarak yapilan numunenin igyapisi ise oldukca
homojendir (Sekil 1.80(b)). Sekil 1.81°de verilen Si elementel haritalar1 da bu durumu
dogrulamaktadir. UBE SizNs4 tozu kullanilarak iiretilen numunede SisNs topaklarinin

boyutu ve miktar1 daha fazladir (Sekil 1.81(a)).

Sekil 1.80. Kaplama tozlarimin dondurarak kurutma yontemiyle iiretildigi (a) AIZr-%10 ubeZr, (b) AlZr—
%10 nanoZr numunelerine ait BSE-SEM goriintiileri

(b)

Si Ka1 alet

Sekil 1.81. Kaplama tozlarinin dondurarak kurutma yontemiyle iiretildigi (a) AIZr-%10 ubeZr, (b) AlZr-
%10 nanoZr numunelerine ait Si elementel haritalar

UBE Si3N4 tozu uygun fiyath ve piyasada yaygin olarak kullanilan, tedarik edilmesi
kolay bir toz olsa da, topaklanma egilimi ¢ok yiiksek oldugu i¢in kuru ortamda etkin bir

kaplama prosesi gelistirilememistir. Bu nedenle sonraki donemde yapilan ¢alismalarda
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nano SisNs tozuna yogunlasilmis ve bu toz ile etkin bir kaplama prosesi gelistirme
denemeleri yapilmistir. Siddetli karistirict ile Al2O3—ZrO; graniillerine hacimce %10 nano
boyutlu SisNs—ZrO; toz karisimi kaplama ¢alismalarinda, belirlenen optimum degerler
olan 700 dev/dk doniis hizi, 30 dk karistirma siiresi ve %10 su-PEG karisimi ilavesi
kullanilmistir. SisN4 ve ZrO> tozunun Kuru ortamda homojen karistirilabilmesi igin farkli
karistirma stireleri ve farkli miktarlarda 6giitiicii bilye kullanilarak yapilan denemelere ait
numunelerin BSE-SEM goriintiileri karsilastirmali olarak Sekil 1.82°de verilmistir. Kuru
karistirmada karigtirma stiresinin gereginden fazla tutulmasi, homojen bir karisim elde
edilmesinin aksine, partikiillerin yeniden topaklanmasina neden olmaktadir [86-89]. Bu
nedenle karistirma siiresi 24 saatten 7 saate diigtiriilerek karistirma siiresinin gereginden
fazla olup olmadigi incelenmistir. Sekil 1.82 (a) ve (b)’de yalnizca 3-4 adet SisNs4 bilye
kullanilarak sirasiyla 7 saat ve 24 saat siireyle karistirma yapilan numunelere ait BSE-
SEM gortintiileri kiyaslanmigtir. Sekil 1.82(a)’da siyah ok ve beyaz ok ile gosterilen
beyaz ve koyu gri renkteki bolgeler sirasiyla ZrO2 ve SisNs bolgeleridir. Bu bolgeler 24
saat siireyle karigtirma yapilan numunede de var olsa da, hem miktar hem de boyut olarak
daha azdir (Sekil 1.82(b)). Dolayisiyla 7 saatlik karistirma siiresi nano SisNs ve ZrO;
tozlarinin homojen karisimi igin yeterli degildir. SisNs bilye miktar1 toz agirhigmin 1,5
katina c¢ikarildiginda SisN4 bolgeleri igyapida kaybolsa da beyaz ZrO, bolgeleri halen
elimine edilememistir (Sekil 1.82(c)). SisNs bilye miktar1 toz agirliginin 2,5 katina
c¢ikarildiginda ise kaplanmadan kalan bolgeler ne ¢ok beyaz ne de ¢ok gridir. Bu durum,
SisN4 ve ZrOz tozlarinin homojen karigtigini ve igyapida tek basima gri SisNg bolgeleri ve
beyaz ZrOz bolgeleri olmadigini gostermektedir (Sekil 1.82(d)). Her ne kadar SisN4—ZrO>
toz karisimi homojen olsa da kaplanmadan kalan tozlarin olusturdugu heterojen bolgeler
hem miktar hem de boyut olarak olduk¢a fazladir. Dolayisiyla etkin bir kaplama
saglanamamugtir.

Sekil 1.82 (a)’da siyah ok ve beyaz ok ile gosterilen ve sirasiyla beyaz ve koyu gri
renkte goriilen bolgelere yapilan EDX analizinin sonuglari Sekil 1.83’de verilmistir. Sekil
1.83(a)’da Hafniyum (Hf), Zirkonyum’dan (Zr) safsizlik olarak gelmektedir. Sekil
1.83(b)’de Al ve O elementlerinin, EDX analizi yapilan noktanin ¢evresinden geldigi

diistiniilmektedir.
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Sekil 1.82. (a) 3 adet bilyeyle 7 saat, (b) 3 adet bilyeyle 24 saat, (¢) toz agwliginin 1,5 kati kadar bilyeyle
24 saat, (d) toz agirhigimin 2,5 katr kadar bilyeyle 24 saat karistirilan nano SisN4—ZrO; toz
karisimui ile yapilan denemelere ait numunelerin BSE-SEM gériintiileri. Heterojen SisNs ve
ZrO; bolgeleri oklarla gosterilmistir.

(a) 7r
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Sekil 1.83. Sekil 1.80(a)'da (a) siyah ok ile, (b) beyaz ok ile gosterilen bolgelerin EDX nokta analizi
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Sekil 1.82(c)’de BSE-SEM goriintiisii verilen numuneye yapilan EDX haritalama
analizi sonucunda elde edilen elementel haritalar Sekil 1.84’de verilmistir. Sekil
1.84(a)’da verilen BSE-SEM goriintiisiinde kaplama agik¢a goriilmese de Si elementel
haritasindan graniillerin etrafinin kaplandigi anlagilmaktadir (Sekil 1.84(b)). SEM’de
BSE modu atomlarin agirligina (Z) gore, daha dogrusu igerdikleri elektron miktarina gore
kontrast farki vermektedir [90, 91]. Numune yiizeyine gonderilen elektron demetinin
numune ile etkilesimi sonucu sagilan elektronlar BSE detektorii tarafindan yakalanarak
sinyal olarak islenmektedir. Atom agirlig1 yani elektron miktar1 arttik¢a, elektron demeti
ile numune etkilesimi artacak ve boylelikle toplanan elektron miktar1 yani sinyal
artacaktir. Dolayistyla atom agirlig1 yiiksek olan atomlar daha beyaz, atom agirhig diisiik
olan atomlar daha koyu goziikecektir. Si ve Al elementleri periyodik tabloda yan yana
olduklar1 i¢in atom agirliklar ve elektron sayilar1 birbirlerine ¢ok yakindir (Zai = 27, Zsi
= 28). Bu nedenle, bu iki atomun BSE modunda yarattig1 kontrast farki ¢ok azdir ve
birbirlerinden ayirt edilmeleri ¢ok zordur. Bu nedenden &tiirii, kaplanmadan kalan ve
Sekil 1.84(b)’de ok ile gosterilen SisNs bolgeleri BSE-SEM  goriintiisiinde
goriilememektedir. Ote yandan, atom agirlig1 yiiksek olan Zr elementi (Zz- = 91) BSE
modunda beyaz olarak agikca goriilmektedir (Sekil 1.84(a)). Sekil 1.84(c)’de verilen Zr
elementel haritasinda, goriintiiniin her yerinden Zr sinyali geldigi goriilmektedir. Hem

graniillerde hem de kaplama tozunda ZrO; bulundugu i¢in bu beklenen bir durumdur.

300pm ! Electron Image 1 SI Ka1

Sekil 1.84. Toz agiriiginin 1,5 kati kadar bilye ile karigtirtimig SisNs—ZrO; tozunun Al,0s—ZrO; graniilleri
etrafina kaplanmasiyla elde edilen numunenin (a) BSE-SEM goriintiisii ve ayni yerden yapilan
EDX haritalama analizi ile elde edilen (b) Si, (c) Zr, (d) Al elementel haritalar. Si bolgeleri
oklarla, Zr bélgeleri dairelerle gosterilmigtir.
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ZrLal Al Ka1l

Sekil 1.84. (Devam) Toz agirligimn 1,5 kati kadar bilye ile karigtirilmis SisNs—ZrO; tozunun Al,O3-ZrO;
graniilleri etrafina kaplanmasiyla elde edilen numunenin (2)BSE-SEM goriintiisii ve
ayni yerden yapilan EDX haritalama analizi ile elde edilen (b) Si, (c) Zr, (d) Al
elementel haritalari. Si bolgeleri oklarla, Zr bélgeleri dairelerle gosterilmistir.

Igyapida kaplanmadan kalan ZrO- bolgeleri elimine edilemedigi i¢in Al,03-ZrO;
graniillerine hacimce %10 nano boyutlu SizNs kaplamast denenmistir. Bir Onceki
denemede sisteme ilave edilen su miktar1 arttikca kaplama tozunun kendi arasinda
topaklandig1 goriilmiistiir. Bu nedenle siddetli karistiric1 parametreleri optimum olarak
belirlenen degerlerde (700 dev/dk dénme hizi ve 30 dk karigtirma siiresi) sabit tutularak
sisteme Al,O3—ZrO> graniillerinin agirlik¢a %51 ve %10’u kadar su-PEG karigimi ilave
edilerek kaplama denemeleri yapilmistir. Sekil 1.85°de numunelerin kesitinden alinan
BSE-SEM goriintiileri kiyaslamali olarak verilmistir. Nem miktar1 arttik¢a tozlarin
kohezif 6zellikleri arttigindan dolayi, kaplama tozu kendi i¢inde topaklanarak kaplama
etkinligini diistirmektedir. Dolayisiyla ag. %35 su-PEG karisimi igeren numunede
kaplanmadan kalan SisNs bolgeleri azalmis ve kaplama etkinligi artmustir (Sekil 1.85(a)).

Al;03-ZrO; graniillerinin agirlik¢a %5’i kadar su-PEG karigimi igeren numunenin
kirik yiizeyinden alinan SE-SEM goriintiisti Sekil 1.86°de verilmistir. Kaplama tozunda
ZrO; olmadig icin graniil ile kaplama arasindaki 1s1l genlesme katsayisi farki oldukga
yiiksektir. Isil genlesme katsayis1 farki arttikga sistemdeki 1s11 genlesme farkina bagl
kalinti gerilmeler artmaktadir [52, 80]. Catlak, kalint1 gerilim bolgesi olan graniil ile
kaplama arayiizeyini takip ettigi i¢in kirtlma graniil-kaplama arayilizeyinden
gerceklesmistir (Sekil 1.86). Boylelikle acgiga ¢ikan yeni yiizeylerde asinmaya direngli
nano SizNs kaplama bolgesi oldugu igin kesici ugta meydana gelen asinmaya ragmen

performans diislisiiniin minimum diizeyde olmas1 beklenmektedir.
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Sekil 1.85. (a) Agirlikca %5 su-PEG karisimi, (b) ag. %10 su-PEG karisimi igeren AlZr-%10 nanoSN
numunelerine ait BSE-SEM goriintiileri

adolu Uriversity EHT= 500KV 20 pm
steral Sci &Eng. WD = 105 mm ||
Date 19 Feb 2015 Mag= 500 %

Sekil 1.86. Agirlikca %5 su-PEG karisimi iceren AlZr—%10 nanoSN numunesinin kirik yiizeyine ait SE-
SEM goriintiisii

1.4.1.2.3. Performans testi
Agirlikca %5 su-PEG karisgimi igeren AlZr—%10 nanoSN numunesi SPS

yontemiyle lretilerek ¢evre bileme ve pah kirma islemlerinden sonra Inconel 718
malzemesinin tornalanmasinda test edilmistir. Kullanilan kesme parametreleri su
sekildedir: V¢ = 300 m/dk, f = 0,20 mm/dev, ap = 1,75 mm. Test edilen kesici ucun stereo
mikroskop ile goriintiilenmis asinma profili referans ug ile kiyaslamali olarak Sekil
1.87°de verilmistir. Referans ugta (Al203-SiCy) az miktarda yanal aginma goriiliirken,

test numunesinde yanal asinmadan ziyade kalinti gerilmelere bagli kenar pullanmasi
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goriilmiistiir. Nano SisN4—ZrO> toz karisiminin 1s1l genlesme katsayis1 4,5x107/°C iken,
tek basina nano SizN4 tozunun 1s11 genlesme katsayisi 3,2x10%/°C’dir. Dolayisiyla graniil
ile kaplama arasindaki 1s1l genlesme katsayisi farki yalnizca nano SisNs kaplanan
numunede daha fazla oldugundan Esitlik 1.1’¢ gore hacimsel gerinim ve Esitlik 1.7’ye
gore de numunedeki i¢ gerilim miktar1 daha fazladir. Bu durumun pullanmaya bagl

asinmay tetikledigi diistiniilmektedir.

Sekil 1.87. (a) AIZr-%10 nanoSN test numunesinin, (b) AloO3—SiCy kesici ucun alinma profilleri

Dondurarak kurutma yontemiyle tiretilen UBE SisNs—ZrOz ve nano SisN4—ZrO- toz
karisimlarinin, siddetli karistirict igin belirlenen optimum degerler olan 700 dev/dk
karistirma hizi, 30 dk karistirma siiresi ve %5 su ilavesiyle Al2O3—ZrO; graniillerine
kaplanmast ile elde edilen AlZr-%10 ubeZr ve AlZr—%10 nanoZr numunelerinden
tiretilen kesici uglar Inconel 718’in torlanalanmasinda test edilmistir. Kullanilan kesme
parametreleri su sekildedir: V¢ = 300 m/dk, f = 0,20 mm/dev, ap = 2 mm. Kesme hizinin
asinmaya olan etkisini inceleyebilmek i¢in AIZr-%10 nanoZr numunesi ile yapilan ikinci
testte, diger tim kesme parametreleri sabit tutularak, kesme hizi (Vc) 400 m/dk’ye
cikarilmistir. Test edilen kesici uglarin stereo mikroskop ile goriintiilenmis aginma
profilleri referans ug ile karsilagtirmal1 olarak Sekil 1.88°de verilmistir. Sekil 1.88(a)’da
kesici ugta yiiksek miktarda pullanma goriilmiistiir. Bunun nedeninin, igyapida bulunan
heterojen bolgelerin asir1 miktarda kalinti gerilme olusturmasindan kaynaklandigi

diistiniilmektedir. Nano SisNs kullanilan numunede de benzer sekilde pullanmalar
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goriilmektedir (Sekil 1.88(b)). Ancak, pullanma miktar1 ayn1 kesme kosullarinda UBE
SiaNg kullanilan numuneye kiyasla daha diisiiktir. Bunun nedeninin, i¢yapida
kaplanmadan kalan heterojen bdlgelerin boyutlarinin  daha diisiik olmasindan
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. AIZr-%10 nanoZr numunesi i¢in kesme hizinin 300
m/dk’den 400 m/dk’ye ¢ikarilmasi pullanmaya asinma miktarinda azalmaya neden
olmustur (Sekil 1.88(c)). Genel olarak kesme hizinin artmasiyla kesme kuvvetinin
azalmasi beklenir. Ciinkii artan kesme hiziyla birlikte sicaklik artacagi i¢in igparcasinin
yiizey sertligi azalir. Bu durum 1s1l yumusama olarak bilinmektedir [92]. Literatiirde,
Inconel 718’in iglenmesi 6zelinde yapilan bazi ¢aligmalarda, kesme hizinin artmasiyla
kesme kuvvetlerinin azaldigi gosterilmistir [93-95]. Kesme kuvvetlerinin azalmasiyla
kesici ugta goriilen pullanma miktar1 da azalmistir. Test sonucunda referans olarak alinan
Al>03-SiCy kesici ugta az miktarda yanal aginma gériilmiistiir. Dolayisiyla bu uygulama
icin yapilan kaplama denemelerinin performansi referans kesici uca gore oldukga

dustiktiir.

Sekil 1.88. 300 m/dk kesme hiziyla yapilan testlerde kullanilan (a) AlZr-%10 ubeZr, (b) AlZr-%210 nanoZr
numunesinin, (c) 400 m/dk kesme hiziyla yapilan testte kullanilan AlZr-%10 nanoZr
numunesinin, (d) referans olarak aliman Al;Oz — SiCy kesici ucun aginma profilleri

1.4.2. Yas ortamda yapilan graniil kaplama denemeleri

Kuru ortamda yapilan graniil kaplama denemelerinde homojen bir kaplama

yapilamadig1 i¢in kaplama tozu kendi i¢inde topaklanarak igyapida heterojen bolgeler
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olusturmustur. Bu nedenle homojen bir kaplama yapilabilmesi i¢in graniillere su yerine
SisNs—ZrO, kaplama toz karisimi igeren seramik c¢amur ilave edilerek denemeler
yapilmistir. Kaplama tozunu igeren Seramik ¢amur, graniillerin etrafina yapisacak ve
boylelikle graniilleri kaplamis olacaktir. UBE SisNs tozu kuru ortamda topaklanma
egilimi gosterse de yas ortamda homojen bir sekilde dagitilabilmektedir. Bu nedenle yas

ortamda yapilan kaplama denemelerinde UBE SisN4 tozu kullanilmustir.

1.4.2.1. Siddetli karigtirict ile yapilan graniil kaplama denemeleri
1.4.2.1.1. Sertlik ve kirilma toklugu
Al,03-ZrO; graniillerine hacimce %10 UBE SisN4—ZrO; kaplama toz karigimi

icerecek sekilde kari1 orani ayarlanan seramik camur ilave edilerek siddetli karistiricida
1000 dev/dk donme hizinda 10 dk siireyle karigtirilmistir. Elde edilen numuneye ait
sertlik ve kirilma toklugu degerleri Tablo 1.20°da verilmistir. Verilen degerler, ayni
kompozisyona sahip olan ve siddetli karistiricida kuru karistirma yontemiyle {iretilen

numuneler (Tablo 1.18) ile benzerdir.

Tablo 1.20. AlZr—%10 ubeZr numunesine ait sertlik ve kirilma toklugu degerleri

Numune tanimi Sertlik (GPa) Tokluk (MPam?*?)
AlZr — %10 ubeZr 18.46 £ 0.31 5.45+0.22

Numuneye ait Vickers indent izi ve olusan catlaklar Sekil 1.89’da verilmistir.
Homojen bir kaplama goriilmese de soldaki c¢atlak, SisNs—ZrOz bolgesi tarafindan

durdurulmustur.

Sekil 1.89. AlZr-%10 ubeZr numunesine ait Vickers indent izi ve olusan ¢atlaklar. Catlagin heterojen
bélgeyle etkilesimi daire ile gosterilmigtir.

96



1.4.2.1.2. I¢yapr analizi ve kaplama prosesinin etkinligi

Siddetli karistirici ile yapilan ilk denemelerde SL500 graniillerinin etrafi hacimce
%10 UBE SizN4—ZrO- toz karisimi igerecek sekilde, kat1 oran1 hacimce %25 olan seramik
camur ile kaplanmaya c¢aligilmistir. Siddetli karistiricinin alt tablasinda doénen graniillere
su ilave yerinden seramik ¢amur ilave edilmistir. Sekil 1.90’da 1000 dev/dk hizda 10 dk
ve 20 dk siireyle yapilan denemelere ait graniillerin SE-SEM goriintiileri karsilagtirmali
olarak verilmistir. Her iki denemede de graniillerin yiizeylerinin piiriizli olmasindan
kaplamanin gergeklestigi anlasilmaktadir. 10 dK siireyle yapilan denemede bazi graniiller
parcalansa da, sekil iizerinde oklar ile gosterildigi gibi graniil formunun bir kismini
korumaktadirlar (Sekil 1.90(a)). 20 dk siireyle yapilan denemede ise graniiller
parcalandiktan sonra karismaya devam ettikleri i¢in ufalanarak formlarini
kaybetmislerdir (Sekil 1.90(b)). Bu nedenle Al,0s—ZrO; graniilleri ile yapilan denemede
karistirma siiresi 10 dk olarak belirlenmistir.

Sekil 1.91°de 20 dk siireyle karistirilan numuneye ait BSE-SEM goriintiisii
verilmistir. Sekil tizerinde dairelerle gosterilen beyaz ZrO> bolgeleri kaplanmadan kalan
bolgeler gibi goziikseler de aslinda bu bolgelerin, graniillerin etrafi kaplandiktan sonra
kirilan  graniillerin  olusturdugu bolgeler olduklar1 diiglintilmektedir. Graniiller
parcalandig1 i¢in homojen bir kaplama elde edilememistir. Ayrica igyapida kaplanmadan

kalan iri heterojen bolgeler de mevcuttur.

Sekil 1.90. (a) 10 dk, (b) 20 dk siireyle karistirilan SL500 - %10 ubeZr numunesine ait graniillerin SE-SEM
goriintiileri. Par¢alanan graniillerden kopan parcalar oklarla gosterilmistir.
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Anadolu University EHT=2000kV 100 pm
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Date :119Jan 2015 Mag= 250X

Sekil 1.91. 20 dk siireyle karistirilan SL500 - %10 ubeZr numunesine ait BSE-SEM goriintiisii. Beyaz ZrO;
bélgeleri dairelerle gosterilmistir.

20 dk karistirma siiresinde graniillerin par¢alanmasindan dolayr Al,03-ZrO>
graniillerinin hacimce %10 UBE SisN4—ZrO; toz karisimi igerecek sekilde kati orani
ayarlanan seramik ¢amur ile kaplanmasi i¢in siddetli karigtiricida yapilan ilk denemede
1000 dev/dk donme hizinda 10 dk siireyle karistirma yapilmistir. Bu denemeye ait
graniillerin SE-SEM goriintiisii Sekil 1.92°de verilmistir. Graniillerin etrafinda kaplama
goziikse de asir1 derecede topaklanma mevcuttur. Sisteme ilave edilen su miktar1 fazla
oldugundan graniiller kendi aralarinda topaklanmistir. Bu nedenle, bir sonraki denemede

Si3aN4—ZrO; seramik ¢amurunun kati orani arttirilip sisteme giren su miktari azaltilmistir.

Sekil 1.92. 1000 dev/dk donme hizinda 10 dK siireyle karistirilan AIZr—%10 ubeZr graniillerinin SE-SEM
goriintiisti
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1000 dev/dk donme hizinda 10 dk siireyle karistirtlan AlZr—%10 ubeZr numunesine
ait BSE-SEM goriintiisii Sekil 1.93’de verilmistir. Kuru ortamda yapilan denemelerde
icyapida goriilen heterojen bolgeler burada ¢ok nadir goriilmektedir ve boyutlar1 oldukca
diistiktiir. Bu durum, SisN4 ve ZrOz’nin yas ortamda karistirilmasinin olduk¢a homojen

bir sonug verdigini géstermektedir.

Sekil 1.93. 1000 dev/dk dénme hizinda 10 dK siireyle karistirilan AlZr-%10 ubeZr numunesine ait
BSE-SEM goriintiisii

Sekil 1.94°de ayn1 numuneye ait BSE-SEM goriintiisii ile ayn1 yerden yapilan EDX
haritalama teknigi ile elde edilmis Si ve Zr elementel haritalar1 verilmistir. Hem
Al>03-ZrO; graniillerinde hem de SisN4—ZrO> kaplama tozunda ZrO bulundugu igin
igyapida tiim bolgelerden Zr elementinin sinyali toplanmaktadir. Bu nedenle Zr elementel
haritasinda tiim bolgelerde Zr bulundugu goriilmektedir (Sekil 1.94(c)). Sekil 1.93’de
verilen BSE-SEM goriintiisiinde homojen bir igyap1 goziikse de, numunenin farkli bir
bolgesinden yapilan EDX analiziyle elde edilen Si elementel haritasinda dairelerle
gosterilen bazi1 bolgelerde Si topaklari oldugu goriilmektedir (Sekil 1.94(b)). Bu bolgeler
Sekil 1.94(a)’da verilen BSE-SEM goriintiisiinde de gri olarak goziikmektedir. Si
elementel haritasi incelendiginde, homojen olmasa da bir miktar kaplama ¢amurunun

basaril1 bir sekilde graniilleri kapladig1 gériilmektedir (Sekil 1.94 (b)).
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Sekil 1.94. 1000 dev/dk dénme hizinda 10 dK siireyle karistirilan AIZr—%10 ubeZr numunesine ait (a) BSE-
SEM goriintiisii ile ayni yerden yapilan EDX haritalama analizi ile elde edilen (b) Si elementel
haritasi, (c) Zr elementel haritasi. Si bélgeleri dairelerle gosterilmistir.

1000 dev/dk dénme hizinda graniillerin pargalanarak formunu yitirmesinden dolay1
dénme hiz1 250 dev/dk’ye diistirtilerek 1 dk ve 30 dk karistirma siiresi ile iki farkli deneme
yapilmustir. Yapilan denemelerde SisN4—ZrOz kaplama ¢amurunun kati oran arttirilarak
sisteme giren su miktar1 agirlikca %20°den %15°e disiiriilmiistiir. Bu denemelere ait
graniillerin SE-SEM goériintiileri karsilastirmali olarak Sekil 1.95’de verilmistir. 1 dk
karistirma siiresinin kaplama i¢in yetersiz oldugu, graniil ylizeylerinin piiriizsiizliiglinden
anlasilmaktadir. Graniillerin etrafinda kaplama goriillmemektedir. Ayrica, 1 dk karistirma
stiresinde bile bazi graniillerin par¢alandigi goriilmektedir (Sekil 1.95(a)). Karistirma
stiresi 30 dakikaya cikarildiginda 250 dev/dk donme hizinda dahi graniillerin
parcalanarak ufalandigi goriilmektedir (Sekil 1.95(b)).
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Sekil 1.95. 250 dev/dk donme hizinda (a) 1 dk, (b) 30 dk siireyle karistirilan AlZr-%10 ubeZr graniillerinin
SE-SEM goriintiileri

Sekil 1.96’da EDX haritalama teknigi ile elde edilen Si elementel haritalari
karsilagtirmali olarak verilmistir. 1 dk karistirma siiresinde herhangi bir kaplama
goriilmemektedir (Sekil 1.96(a)). 30 dk karistirma siiresinde ise graniiller pargalansa da
bazi graniillerin etrafinda kaplamanin oldugu goériilmektedir (Sekil 1.96(b)).

(a) (b)

SiKal SiKal

Sekil 1.96. 250 dev/dk donme hizinda (a) 1 dk, (b) 30 dk siireyle karigtirilan AlZr-%10 ubeZr
numunelerinin EDX haritalama teknigi ile elde edilen Si elementel haritalar

1.4.2.2. Dondurarak kurutma yontemi ile yapilan graniil kaplama denemeleri

Kuru ortamda yapilan kaplama denemelerinde homojen bir kaplama elde
edilemedigi icin kaplamanin yas ortamda yapilarak i¢cyapinin daha homojen hale
getirilmesi hedeflenmistir. Boylelikle, igyapidaki heterojen bolgelerin olusturdugu kalinti
gerilmeler elimine edilerek kesme sirasinda olusan pullanmalarin  azaltilmasi

amagclanmaktadir.
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Dondurarak kurutma (liyofilizasyon) yontemi genellikle gida ve eczacilik
uygulamalarinda kullanilmaktadir. Literatiirde yapilan ¢alismalarda dondurarak kurutma
yontemiyle lretilen tozlarin soliisyon haldeki yapilarii koruduklar1 gosterilmistir [96-
98]. Bu nedenle SisNs—ZrO; kaplama ¢amurunun igerisine atilan Al,O3-ZrO;
graniillerinin etrafinin kaplama ¢amuruyla sarilacagi ve olusan soliisyonun siv1 nitrojene
damlatildiginda bu yapinin bozulmadan muhafaza edilecegi diisiiniilmiistir.

Dondurarak kurutma yontemiyle yapilan denemelerde, UBE SisN4 tozunun yas
ortamda topaklanma problemi yaratmayacag diistiniilerek yalnizca UBE SizsNs—ZrO; toz

karigimi ile denemeler gergeklestirilmistir.

1.4.2.2.1. Sertlik ve kirilma toklugu

Hazirlanan UBE Si3N4—ZrO> seramik ¢amurunun igerisine Al2O3—ZrO> grantilleri
atilarak yapilan ilk dondurarak kurutma denemesine ait numunenin sertlik ve kirilma
toklugu degerleri Tablo 1.21°de verilmistir. Bu degerler ayn1 kompozisyona sahip olan
ve kuru ortamda yapilan kaplama denemesi numuneleri ile kiyaslandiginda sertlik
degerinde bir miktar diisiis goriiliirken kirilma toklugunda artis gbzlemlenmistir. Ancak
her iki deger de ciddi bir artis ya da azalis gostermemistir. Sertlik degerindeki az
miktardaki diisis, numunenin farkli yerlerinden alinan o6l¢iimlerin farkliligindan
kaynaklanabilmektedir. Kirilma toklugundaki az miktardaki artigin ise SisNs—ZrO:
bolgelerinin i¢cyapida homojen dagilmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Ciinkii

olusan catlaklar bu bolgelerce durdurulmaktadir.

Tablo 1.21. Dondurrak kurutma yontemiyle iiretilen AlZr — %10 ubeZr numunesine ait sertlik ve kirilma

toklugu degerleri
Numune tanimi Sertlik (GPa) Tokluk (MPam*?)
AlZr — %10 ubezr 18.86 £ 0.13 6.09 £ 0.29

Numuneye ait Vickers indent izi ve olusan catlaklarin optik mikroskop goriintiisii
Sekil 1.97°da verilmistir. Sekil iizerinde de gosterildigi gibi olusan ¢atlaklar SisNs—ZrO>
bolgeleri ile etkilesime girerek tokluk arttirici mekanizmalar1 devreye sokmaktadir.
Indent izinin saginda kalan bolgede catlak,  SisNs—ZrO, bolgesine geldiginde
kopriilenmis ve daha sonrasinda bir baska SisN4—ZrOz bolgesi tarafindan durdurulmustur.
Indent izinin solunda kalan bdlgede ise catlak, kalint1 gerilmeler vasitastyla isleyen gatlak

hapsetme mekanizmasi ile SisNs—ZrO; bolgesince durdurulmustur. indent izinin iistiinde
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ve altinda olusan ikincil kii¢iik ¢atlaklarin, numunedeki kalint1 gerilmelerin fazlaligina
isaret ettigi disiiniilmektedir. Dolayisiyla numunedeki kalinti gerilme miktarinin

azaltilmasi gerekmektedir.

Sekil 1.97. Dondurarak kurutma yontemiyle iiretilen AIZr — %10 ubeZr numunesine ait Vickers indent izi
ve olusan ¢atlaklarin optik mikroskop gériintiisii. ¢atlaklarin heterojen bolgelerle etkilesimi
oklarla gosterilmigtir.

Kalint1 gerilmelerin azaltilmasi igin graniillerin arasinda kalan SisN4—ZrO;
bolgelerinin boyutunun azaltilmasinin gerektigi diistinilmiistiir. Bunun i¢in diisiik
boyutlu Al203—ZrO; graniilleri ve siklonlariyla hacimce %5 ve %10 olacak sekilde
yapilan denemelere ait numunelerin sertlik ve kirilma toklugu degerleri Tablo 1.22°de
verilmistir. Graniiller “RTP” siklonlar ise “CYC” olarak kodlanmuistir. Siklonlarla yapilan
denemelerde kaplama miktar arttiginda kirilma toklugunun arttig1 goriilmiistiir. Catlaklar
SisNs—ZrO2 bolgeleriyle etkilesime girdigi igin bu bélgelerin miktari arttikga toklagtirma
mekanizmalar1 da artacak, boylelikle catlagin durdurulmasi kolaylasacagi igin
malzemenin kirilma toklugu artacaktir. Kaplama miktarinin ise sertlikle bir iliskisi
goriilememistir. Hacimce %35 ve %10 kaplama iceren numunelerin sertlik degerleri
benzer ¢ikmistir. Kirilma toklugu degeri ise beklenildigi gibi kaplama miktar1 arttikca
artmistir. Bu durum diisiik boyutlu graniillerle yapilan denemelerde de benzerdir.
Kaplama miktar1 arttik¢a kirilma toklugunda bir miktar artis goriilmiistiir. Kaplama
miktarinin sertlik iizerinde 6nemli bir etkisi goriilmemistir. Hacimce %10 kaplama iceren
numunenin sertlik degeri bir miktar diigiik olsa da sapmalar goz 6niine alindiginda sertlik
degerleri birbirlerine olduk¢a yakindir. Ayni1 miktarda kaplama igceren numunelerde

graniil yerine siklon kullanildiginda sertlikte diisiis goriiliirken kirilma toklugunda artis
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goriilmiistiir. Siklon kullanilarak iiretilen numunelerin i¢yapilari daha homojen oldugu ve
SisNs—ZrO- birikinti bolgelerinin boyut ve miktarlart daha diisiik oldugu igin kalinti
gerilmelerin daha diisiik olmasi beklenmektedir. Sistemdeki kalinti gerilmeler
azaldiginda malzemenin sertlik degerinin azalmasi muhtemeldir. Tiim numunelerin
kirilma toklugu AlZr matrise kiyasla artmigtir. Bu durum, sistemdeki kalint1 gerilmelerin

tokluk arttirict etki yaptigini gostermektedir.

Tablo 1.22. Diisiik boyutlu Al2O3—ZrO2 graniilleri ve siklonlaryla hacimce %5 ve %10 olacak sekilde
yapulan denemelere ait numunelerin sertlik ve kirilma toklugu degerleri

Numune Tanimi Sertlik (GPa) | Tokluk (MPam?)
AlZr matris 19,20 £0.17 6,10+ 0.17
AlZr — %5 ubeZr (CYC) 19,20+ 0,18 6,73 + 0,09
AlZr — %5 ubeZr (RTP) 22,11 +£0,56 6,64 + 0,34
AlZr — %10 ubeZr (CYC) 19,39 +£0,28 7,08 +0,26
AlZr — %10 ubeZr (RTP) 21,53+0,41 6,82 + 0,28

Numunelerin Vickers indent izi ve olusan ¢atlaklarin optik mikroskop goriintiileri
Sekil 1.98’de karsilastirmali olarak verilmistir. Siklonlarla yapilan denemelerde
SisN4—ZrO2 bolgelerinin boyutu ¢ok kiigiik oldugu i¢in optik mikroskop ile tam anlamiyla
goriintiilenememektedir. Sekil 1.98(a)’da ok ile gosterilen bolgede catlagin SisNs—ZrO-
bolgesi tarafindan saptirildigi goriillmektedir. Benzer durum diger indent izlerinde de

goriilmektedir.

Sekil 1.98. Diigiik boyutlu Al20Q3—ZrO2 graniilleri ile (a) hacimce %5, (b) hacimce %10 ve siklonlarla
(c) hacimce %5, (d) hacimce %10 olacak sekilde dondurarak kurutma yéntemiyle yapilan
denemelere ait numunelerin Vickers indent izi ve olusan ¢atlaklar. Catlaklarin heterojen
bélgelerle etkilesimi sekil iizerinde ok ile gosterilmistir.
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Sekil 1.98. (Devam) Diisiik boyutlu Al203—ZrO2 graniilleri ile (a) hacimce %5, (b) hacimce %10 ve
siklonlarla (c) hacimce %5, (d) hacimce %10 olacak sekilde dondurarak kurutma
yontemiyle yapilan denemelere ait numunelerin Vickers indent izi ve olusan
catlaklar. Catlaklarin heterojen bolgelerle etkilesimi sekil iizerinde ok ile
gosterilmigtir.

1.4.2.2.2. I¢yapt analizi ve kaplama prosesinin etkinligi

Hazirlanan UBE Si3N4—ZrO> seramik ¢amurunun igerisine Al2O3—ZrO» graniilleri
atilarak yapilan ilk dondurarak kurutma denemesine ait graniillerin SE-SEM g0riintiisii
Sekil 1.99°da verilmistir. Bazi graniillerin yiizeyi kaplanmigsa da kaplanmadan kalan
tozlarin miktar1 oldukca fazladir. Bu tozlarin, ilerleyen bolimlerde anlatildigi gibi

graniillerin ii¢lii noktalarinda segrege oldugu diisiiniilmektedir.

| Anadolu University EHT= 500KV 30 ym
*| Material Sci.&Eng WD = 7.6 mm
Date -4 Mar 2015 Mag= 879X

Sekil 1.99. Dondurarak kurutma yontemiyle iiretilen AIZr—%10 ubeZr graniillerine ait SE-SEM goriintiisii.
kaplanmadan kalan tozlar oklarla gosterilmistir.
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Dondurarak kurutma yontemiyle iiretilen AIZr-%10 ubeZr numunesine ait BSE-
SEM goriintiisii ve ayn1 yerden EDX haritalama teknigi ile yapilan analiz sonucu elde
edilen Si elementel haritas1 Sekil 1.100°de verilmistir. BSE-SEM gériintiisiinde i¢yap1
oldukca homojen goziilkmektedir. Kuru ortamda yapilan denemelerde oldugu gibi
icyapida herhangi bir heterojen bolge goriilmemektedir (Sekil 1.100 (a)). Si elementel
haritas1 incelendiginde kuru ortamda yapilan denemelerden farkli olarak graniillerin
etrafinin  kaplanmadigr goriilmektedir. SisNs—ZrO, boélgeleri graniillerin  etrafina
kaplanmadan sistemde heterojen bolgeler olarak kalmislardir. Bu bolgeler yine de kalinti
gerilme bolgeleri olusturarak catlagin ilerlemesini durdurmaktadirlar (Sekil 1.97).
Dolayistyla 6nemli olan bu heterojenliklerin homojen bir sekilde dagilmasidir. Eger bu
bolgelerin boyutu yiiksek olursa kesici ucun mukavemetini diisiirerek performansini

olumsuz yonde etkileyecekleri diisliniilmektedir.

Elctvon Image Sl Ka1

300pm

Sekil 1.100. Dondurarak kurutma yontemiyle tiretilen AlZr—%10 ubeZr numunesine ait (a) BSE-SEM
goriintiisii ile aymi yerden yapilan EDX haritalama analizi ile elde edilen (b) Si elementel
haritasi

Sekil 1.101°de yukarida BSE-SEM goriintiisii verilen numunenin kirik yiizeyinden
alinmis SE-SEM goriintiisii verilmistir. Girintili ¢ikintili yiizey topografyasi, ¢atlagin
SisN4—ZrO; bolgelerinin matris ile olusturdugu arayiizeyi takip ettigini ve dolayisiyla
kirllmanin bu yonde gerceklestigini gostermektedir. Dolayisiyla kirilma modunun
tanelerarast modda olmast igin ilave edilen SisN4—ZrO: bolgelerinin graniillerin etrafina

kaplanmis olmas1 gerekmemektedir.
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Sekil 1.101. Dondurarak kurutma yontemiyle iiretilen AlZr—%10 ubeZr numunesinin kirik yiizeyinden
alinmig SE-SEM goriintiisti

SizsNs—ZrO- bolgelerinin boyutunun azaltilmasi, kalint1 gerilim miktarini azaltacagi
icin kesici ucta kesme sirasinda olusan pullanma miktarin1 azaltacaktir. Graniillerin
arasinda kalan bu boélgelerin boyutunun azaltilmasi i¢in graniil boyutunun azaltilmasi
gerekmektedir. Graniil boyutu azaldiginda, graniillerin arasindaki tiglii noktalarda biriken
(segregated) SisNs—ZrO> bolgelerinin boyutu da azalacaktir (Sekil 1.102). Bu nedenle
piiskiirtmeli kurutucu ile diisiik boyutlu Al2O3-ZrO> graniilleri tretilmistir. Sonraki
denemelerde hem diisiik boyutlu bu graniiller hem de siklon ad1 verilen ve ¢ok kiigiik

boyutlu olan graniiller kullanilmistir.

D=44 pm

Alan 1 =74 um?
Alan 2 = 8 um?

Sekil 1.102. Diisiik boyutlu Al,Os—2rO; graniilleri ile siklonlarin arasinda kalan ii¢lii bolgenin alaninin
sematik gosterimi
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Uretilen graniillere ve siklonlara ait tane boyut dagilim grafikleri Sekil 1.103’de
verilmistir. Buna goére yeni graniillerin ortalama boyutu (dso) 66 um (Sekil 1.103(a)),
siklonlarin ise 14,5 pm’dir (Sekil 1.103(b)). Al.O3—ZrO; graniillerinin boyut dagilimi ¢ok
genis oldugu icin bu graniiller 75 pm’lik elekten elenerek kullanilmistir. Boylelikle
graniil boyut dagilimi daraltilmistir. 75 pm’lik elekten elenen graniillerin ortalama boyutu
44 um’dir (Sekil 1.103(b)).

SPS ile sinterleme tekniginde 1sitmaya baglanmadan 6nce numuneye 30 MPa basing
uygulanmakta ve bu basing soguma dahil tiim sinterleme ¢evriminde sabit tutulmaktadir.
Tozun basing altinda sikigma orani 2:1 alinirsa graniillerin ti¢lii bolgelerinde biriken
SisNs—ZrO; alanlar1 (Sekil 1.102) yar1 yariya diisecek ve 44 um’lik graniiller igin 37 um?,
14,5 um’lik siklonlar igin ise 4 pm? olacaktir. Sinterleme sirasinda numunenin kiigiilme
orani yaklasik olarak %16 alindiginda bu alanlar, sinterleme sonrasinda sirastyla 31 pm?
ve 3,3 um? olacak sekilde kiigiileceklerdir. Dairenin alan formiiliinden bu bélgelerin
yarigapt 44 um’lik graniiller i¢in 6 um, 14,5 pm’lik siklonlar igin ise 2 um olarak
hesaplanmistir. Sekil 1.106°da verilen Si elementel haritalarinda graniillerin tiglii
bolgesinde kalan Si noktalarmin boyutu 44 um’lik graniiller i¢in yaklagik olarak 10-15
um iken, 14,5 um’lik siklonlar i¢in ise 4-5 pm’dir. Bu degerler, hesaplanan teorik
degerlerden daha yiiksektir. Bunun nedeni, hesaplamada alinan sikisma orani ve kiigiilme
oraninin gercek degerlerinden farkli olmasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

Lutz ve Claussen [52, 53] yaptiklari ¢alismalarda dubleks seramiklerdeki i¢ gerilim
miktarm1 Esitlik 1.7 ile ifade etmislerdir. Bu esitlik graniil kaplama numunelerine
uyarlandiginda Kj i¢ gerilim katsayisini, €' hacimsel gerinimi, Vs graniillerin ii¢li
noktalarinda biriken SisNs—ZrO> bolgelerinin hacim fraksiyonunu, Rg bu bolgelerin
capini ifade etmektedir. Hacimsel gerinim formiilii Esitlik 1.1°de verilmistir. SisN4—ZrO-
kaplanan numuneler i¢in tiretim sicakligi ve graniil ile kaplamanin 1s1l genlesme katsayisi
ayni oldugundan hacimsel gerinim sabit kabul edilmistir. SisN4—ZrO2 bolgelerinin hacim
fraksiyonu %5 SisN4—ZrO; igeren numune i¢in 0,05 %10 SisNs—ZrO> i¢ceren numune igin
0,1 olacaktir. Bu bdlgelerin ¢aplar: ise yukarida hesaplanmistir. Esitlikte tiim degerler
yerlerine konuldugunda hacimce %5 SisN4—ZrO; iceren numuneler igin graniil boyutu 44
pm’den 14,5 um’ye disiirtildiigiinde i¢ gerilim miktarinda yaklasik olarak %40’lik bir
azalma olacaktir. 44 pm graniillerle yapilan denemelerde SisN4—ZrO2 miktar1 hacimce
%10°dan %5’e disiiriildiigiinde i¢ gerilim miktarinda yaklasik olarak %48 azalma

olacaktir. Bu azalma, graniil boyutunun azalmasiyla elde edilen azalmadan ¢ok daha
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fazladir. Ciinkii Esitlik 1.7°ye gore i¢ gerilim miktart SisNs—ZrO; bolgelerinin ¢apinin
karekokiiyle orantiliyken, bu bdlgelerin hacim fraksiyonuyla dogrudan orantilidir.
Dolayisiyla graniil boyutunun diistiriilmesinden ziyade SisN4—ZrO2 bolgelerinin hacim
fraksiyonunun diisiiriilmesi kalint1 gerilmelerin azaltilmasinda ¢ok daha etkilidir. Nitekim
bir sonraki boliimde verilen performans testlerine gore en iyi kesme performansina sahip

olan numune hacimce %5 SizsN4—ZrO2 igeren numunedir.

1/2
K; ~ ¥ (1+2,7V/)RY (1.1)
(a) djp=28 um dsy= 66 pm dgo= 142 pm
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Sekil 1.103. () AloO3—ZrOz graniillerinin (b) siklonlarin, () 75 um lik elekten elenen graniillerin tane
boyut dagilim grafikleri
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Sekil 1.104’de onceki galismalarda iiretilen AlZr—%10 ubeZr numunesi ile yeni
tiretilen diisiik boyutlu graniiller kullanilarak tiretilen AlZr—%10 ubeZr numunelerinin Si
elementel haritalar1 karsilastirmali olarak verilmistir. Yeni iretilen diisiik boyutlu
graniiller kullanilarak yapilan numunede Si bdlgelerinin boyutunun azaldigi agikca

goriilmektedir.

SiKal SiKal

Sekil 1.104. (a) Yeni iiretilen diisiik boyutlu graniiller, (b) eski graniiller kullanilarak dondurarak kurutma
yontemiyle tiretilen AIZr—%10 ubeZr numunelerine ait Si elementel haritalar:

Uretilen diisiik boyutlu graniiller ve siklonlarla hacimce %5 ve %10 UBE SisNs—
ZrO igerecek sekilde yapilan denemelere ait numunelerin BSE-SEM goriintiileri
karsilagtirmali olarak Sekil 1.105’de verilmistir. Graniil boyutunun azalmasiyla
SisN4—ZrO2 birikintilerinin miktar ve boyutu minimize edilerek olduk¢a homojen bir
icyap1 elde edilmistir. Diisiik boyutlu graniillerle yapilan denemelerde UBE SizsN4—ZrO>
toz karsimi homojen bir sekilde saglanmistir. Igyapida tek basma SisNs4 veya ZrO;
bolgeleri goriilmemektedir (Sekil 1.105(a), Sekil 1.105(b)). Siklonlarla yapilan
denemelerde i¢cyapida bazi bolgelerde ufak heterojenlikler goriilse de bunlarin boyut ve
miktar1 yok denilebilecek kadar azdir (Sekil 1.105(c), Sekil 1.105(d)). Genel olarak tiim
igyapilar olduk¢ca homojen ve incedir. Dolayisiyla graniil boyutunun diisiiriilmesi,
igyapiin homojenligi agisindan olumlu sonug¢ vermistir.

Sekil 1.105’de BSE-SEM goriintiileri verilen numunelerin EDX haritalama teknigi
kullanilarak elde edilen Si elementel haritalar1 karsilastirmali olarak Sekil 1.106°de
verilmistir. Diisiik boyutlu graniillerle yapilan denemede kaplama miktar1 arttikca

graniillerin arasinda kalan SisN4—ZrO> birikintilerinin arttig1 goriilmiistiir (Sekil 1.106(a),
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Sekil 1.106(b)). Siklonlarla yapilan denemelerde ise SisN4’lin igyapida olduk¢a homojen
bir sekilde dagildig1 gorilmektedir (Sekil 1.106 (c), Sekil 1.106(d)).

Unersity 20 Ansdola Ur Dok
MatoraI S Eng  WD= 60mm || Materal Sci & Eng WD = 8.1 rom
Date 18 Mar 2015 Mag= 100KX Mag= 100KX

dola Universty  EHT=2000 KV ‘Anatolu University
ral Sci&Eng. WD=81mm  f—] Material Sci & Eng
SUi2018  Mag= 100KX Date 5 Jul 2018

Sekil 1.105. Diisiik boyutlu AloO3—ZrO2 graniilleri ile (a) hacimce %3, (b) hacimce %10 ve siklonlarla
(c) hacimce %5, (d) hacimce %10 UBE SisNs+—ZrO; olacak sekilde dondurarak kurutma
yontemiyle yapilan denemelere ait numunelerin BSE-SEM goriintiileri

SiKal SiKa1l

Sekil 1.106. Diisiik boyutlu AloO3—ZrO2 graniilleri ile (a) hacimce %35, (b) hacimce %10 ve siklonlarla
(c) hacimce %5, (d) hacimce %10 UBE SisNs+—ZrO; olacak sekilde dondurarak kurutma
yéontemiyle yapilan denemelere ait numunelerin EDX haritalama teknigi ile elde edilen Si
elementel haritalar
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ZiKal SiKat

Sekil 1.106. (Devam). Diisiik boyutlu Al2O3—~ZrOz graniilleri ile (a) hacimce %5, (b) hacimee %10 ve
siklonlarla (c) hacimce %5, (d) hacimce %10 UBE SisNs—ZrO; olacak sekilde
dondurarak kurutma yontemiyle yapilan denemelere ait numunelerin EDX
haritalama teknigi ile elde edilen Si elementel haritalar

Diisiik boyutlu Al203-ZrO; graniilleri ile hacimce %5 ve %10 UBE SisNs—ZrO;
olacak sekilde dondurarak kurutma yontemiyle yapilan denemelere ait numunelerin kirtk
yiizeyinden alinan SE-SEM goriintiileri Al2O3—ZrO, matrisle karsilastirmali olarak Sekil
1.107°de verilmistir. Hacimce %5 UBE SisNs—ZrO; igeren numunenin kirik yiizeyi,
hacimce %10 UBE SisN4—ZrO: igeren numuneye oranla daha az girintili ¢ikintili bir
yiizey topografyasina sahiptir (Sekil 1.107(a)). Bunun nedeninin, kaplama toz miktarinin
azalmasiyla numunede olusan kalinti gerilmelerin miktarmin azalmasindan

kaynaklandig: diistintilmektedir.

Sekil 1.107. Diisiik boyutlu AloO3—ZrO2 graniilleri ile (a) hacimce %5 ve (b) hacimce %10 olacak sekilde

dondurarak kurutma yontemiyle yapilan denemelere ait numunelerin kirik yiizeyinden 500x
biiyiitmede alinan SE-SEM goriintiileri

112



Sekil 1.108°de yiiksek biiyiitmede verilen kirik yiizey goriintiilerinde AlZr matris
fazin kirtlma modunun tamamen tanelerarasi oldugu goriilmektedir. Hacimce %5 UBE
SisN4—ZrO2 igeren numunenin kiritlma modu baskin olarak taneleraras: iken, hacimce
%10 UBE Si3sNs—ZrO; i¢eren numunenin kirilma modu baskin olarak taneleri kesecek
sekildedir. Dolayisiyla numunelerin kirik yiizeyleri karsilastirildiginda, malzemedeki
SisNs—ZrO> miktar1 azaldik¢a kiritlma modunun taneler kesecek kirllma modundan

tanelerarasi kirtlma moduna dondiigii goriilmektedir.

AnadoksUnversty  EWT= 500KV 19m
Mitosal SeikEng  WO= 83mm  f—e]
Date 18Mir 016 Mag= 000 KX

Sekil 1.108. Diigiik boyutlu Al2O3—~ZrO2z graniilleri ile (a) hacimce %5 ve (b) hacimce %10 olacak sekilde
dondurarak kurutma yontemiyle yapilan denemelere ve () AlZr matrise ait numunelerin kirtk
yiizeyinden 20000x biiyiitmede alinan SE-SEM gériintiileri

1.4.2.2.3. Performans testi

Hazirlanan UBE SizN4—ZrO; seramik ¢amurunun igerisine Al2O3—ZrO; graniilleri
atilarak yapilan ilk dondurarak kurutma denemesine ait numune olan AlZr-%210 ubeZr
numunesi ¢evre bileme ve pah kirma islemlerinden sonra Inconel 718 malzemesinin
tornalanmasinda farkli kesme kosullarinda Al2O3-SiCy kesici uca karsi test edilmistir.

Tablo 1.23’de farkli kesme kosullarina verilen kodlar gdsterilmistir. Ornegin 1 nolu
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kesme kosulunda V. = 300 m/dk, f = 0,30 mm/dev, ap = 2 mm’dir. Tim kesme

kosullarinda islenen parga geometrisi ve isleme siiresi sabittir (3 dK).

Tablo 1.23. Kesme kosullarina gore verilen kodlar

Verilen Kod | Kesme iz [V¢] (m/dK) | Tlerleme [f] (mm/dev) | Kesme derinligi [ap] (mm)
1 300 0,30 2
2 400 0,20 2
3 400 0,20 1
4 300 0,20 1

Sekil 1.109°da farkli kesme kosullarinda test edilen kesici uglarin aginma profilleri
karsilastirmali olarak verilmistir. Kodlamada bastaki rakam kesme kosulunu ifade
ederken (a) AlZr-%210 ubeZr numunesini, (b) ise Al20s-SiCy kesici ucu ifade etmektedir.
1 nolu kesme kosulunda ilerleme hiz1 0,30 mm/dev iken kesme kuvvetleri fazla oldugu
icin kesici u¢ kesme operasyonunu tamamlayamadan kirtlmistir (Sekil 1.109(1-a)).
Referans ucu mukavemeti ve visker takviyesinden dolay1 toklugu yiiksek oldugu icin
yiksek kesme kuvvetlerine karsi koyabilmektedir (Sekil 1.109(1-b)). 2 nolu kesme
kosulunda kesme hizi arttirilip ilerleme hiz1 azaltildiginda kesme kuvvetleri azaldig igin
[92] kesici u¢ kirilmadan operasyonu tamamlayabilmistir. Ancak, kesici ugta asiri
miktarda pullanma goriilmistiir (Sekil 1.109(2-a)). Referans kesici ugta da benzer sekilde
pullanma goriilmiistiir (Sekil 1.109 (2-b)). Kesme kuvvetlerini daha da azaltmak igin 3
nolu kesme kosulunda, kesme ve ilerleme hizlar sabit tutularak kesme derinligi 1 mm’ye
indirilmistir. Bu kosullarda referans ug¢ kesmeyi tamamlayamadan kirilmistir. Bu nedenle
Sekil 1.109(3-b) bolgesi bos birakilmistir. AloO3-SiCy kesici uglar genellikle 300
m/dk’den yliksek hizlarda kullanilmamaktadirlar. Test numunesinde ise beklenildigi gibi
pullanma miktar1 azalmistir (Sekil 1.109(3-a)). Ilerleme hiz1 ve kesme derinligi sabit
tutularak kesme hizinin azaltildig1 4 nolu kesme kosulunda pullanma miktarinda 6nemli
bir degisiklik goriilmemistir (Sekil 1.109(4-a)). Kesme hiz1 azaltildiginda referans kesici
u¢ kirllmadan operasyonu tamamlayabilmistir ve kesici ugta Onemli bir asinma

goriilmemektedir (Sekil 1.109(4-b)).
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Sekil 1.109. Farkli kesme kosullarinda test edilen kesici uglarin asinma profilleri. Bagstaki rakam Tablo
1.23 de verilen kesme kosulunu ifade ederken (a) AIZr-%10 ubeZr numunesini, (b) Al203—
SiCy kesici ucu ifade etmektedir.

Diisiik boyutlu Al203—ZrO; graniillerine hacimce %5 ve %10 UBE SizN4—ZrO:
olacak sekilde dondurarak kurutma yontemiyle yapilan denemelerden iiretilen kesici
uclar, matris kompozisyonla birlikte, Inconel 718’in tornalanmasinda farkli kesme
kosullarinda test edilmiglerdir. Sekil 1.110°da, Al20s—ZrO, matris kompozisyonundan ve
AlZr-%5 ubeZr numunesinden iretilen Kesici ucun asmma profili referans ugla
karsilastirmali olarak verilmistir. Kesme kosullar1 su sekildedir: V¢ = 300 m/dk, f = 0,20
mm/dev, ap, = 2,50 mm. Kesme derinligi yiiksek oldugundan kesme kuvvetleri yiiksek
oldugu igin AlZr-%10 ubeZr numunesi bu operasyonda kesmeyi tamamlayamadan
kirtlmigtir. AIZr—%5 ubeZr numunesinde SisNs—ZrO2 miktar1 daha az oldugu i¢in kalinti

gerilme miktar1 da daha azdir. Bu yiizden kesici u¢ kirilmadan kesme operasyonunu
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tamamlayabilmistir. Sekil tizerinde daire ile gdsterilen kisimda az miktar yanal aginma
goriiliirken, ayn1 zamanda kalinti gerilmelere bagli pullanmalar goriilmektedir (Sekil
1.110(a)). Eger malzemedeki kalint1 gerilmelere bagh pullanmalar azaltilabilirse, kesici
ucun yanal aginma miktari referans kesici uca kiyasla oldukc¢a diisiiktiir. Referans kesici
u¢ kesme sirasinda kirilsa da kullanilmaya devam edilmistir (Sekil 1.110(b)). Bu kesme
kosullarinda AlZr-%5 ubeZr numunesi referans kesici ugtan daha iyi performans
gostermistir. AlZr matris numunesinde ise yiiksek miktarda pullanma goriilmektedir.
Matrise ilave edilen SisN4—ZrO- toz karisiminin kesme performansini iyilestirdigi agik¢a
goriilmektedir. Ayrica, test edilen tiim kesici uglarda pullanma goriilmesi, bu durumun

malzemeden degil kesme kosullarindan kaynaklandigini isaret etmektedir.

Sy AN e
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Sekil 1.110. Test edilen (a) AlZr-%5 ubeZr, (b) AlZr matris, () Al2O3-SiCy kesici u¢larin asinma
profilleri. Yanal asinma bélgesi daire ile gosterilmigtir.

Kesme derinligi azaltilarak V¢ = 250 m/dk, f = 0,30 mm/dev, ap = 1,50 mm. Kesme
kosullarinda yapilan denemede AlZr—%5 ubeZr numunesi referans ugla hemen hemen

ayni asinma miktarina sahiptir (Sekil 1.111(a)). AlZr—%10 ubeZr numunesinin ise asinma

miktar1 daha fazladir (Sekil 1.111 (b)).
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Sekil 1.111. Test edilen (a) AIZr—%5 ubeZr, (b) AlZr—%10 ubeZr, (c) AloO3—SIiCy kesici uclarin asinma
profilleri

1.5. Ozet

Inconel 718’in talagh imalatinda piyasada yaygin olarak kullanilan Al2O3-SiCy
malzemesine rakip olarak ¢ikarilan CF1 kodlu kesici ucu detayl bir sekilde karakterize
edilmistir. CF1 kodlu kesici ucun iiretim yontemi olduk¢a zahmetli ve pahali bir
yontemdir. Bu nedenle CF1 kodlu kesici uca benzer igyapida bir kesici ug gelistirilmesi
icin daha dusiik maliyetli, daha kolay ve seri iiretime uygun bir iiretim yOntemi
gelistirilmeye ¢alisilmigtir. Yapilan proses gelistirme ¢alistirmalarinda CF1 kodlu kesici
ucun karakterizasyonu ile elde edilen veriler kullanilarak bu kesici uca benzer
kompozisyonlar kullanilmistir.

Kuru ortamda bilyal1 degirmen ile yapilan ilk denemelerde optimum proses
kosullariin belirlenmesi i¢in yapilan ¢calismalarda SN80 graniilleri kullanilmistir. Nano
boyutlu SisN4 tozuna kiyasla daha ucuz ve tedarik edilebilirligi daha yiiksek olan UBE
SizNs tozu kullanilarak SN80 graniilleri ile yapilan denemelerde, UBE SizN4 tozunun
kendi i¢inde topaklanma egilimi c¢ok yiiksek oldugu icin homojen bir kaplama
yapilamamustir. Partikiil boyutu azaldik¢a van der Waals etkilesim kuvvetleri arttig1 i¢in
nano SisNs tozunun graniillerin yiizeyine tutunmasi daha kolaydir. Bu nedenle nano SizNa
kullanilarak yapilan kaplama denemeleri daha iyi sonu¢ vermistir. UBE tozunun
kullanilabilirliginin arastirilmasi igin UBE SisNs—ZrO tozlar1 kuru ve yas ortamda
ogiitiilerek elde edilen kaplama tozu SN80 graniillerine kaplanilmaya calisilmis; ancak
olumlu bir sonu¢ alinamamustir. CF1 kodlu kesici uca benzer olarak hacimce %17,5 ZrO»

igeren Al;03—ZrO; graniillerine hem UBE SisN4 hem de nano SisNs4 kaplanmasi igin
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yapilan ¢alismalarda, tipki SN80 graniillerinde oldugu gibi nano SisN4 kullanildiginda
kaplama verimliliginde artis gézlemlenmistir. Graniillere yag ilavesi hem UBE SisN4 hem
de nano Si3Ns i¢in kaplama kalinligini arttirmistir. Ancak, UBE SisN4 tozunda kaplama
kalinlig1 asir1 miktarda arttigi igin efektif bir kaplama yapilamamustir. Her iki SisNa
tozuyla yag ilaveli ve ilavesiz yapilan denemelerde igyapidaki heterojen bdlgeler
giderilememistir.

SizN4 ve ZrO; tozlar1 kendi i¢lerinde topaklandig: igin ve bilyali degirmende bu
topaklar kirilamadigi i¢in siddetli karistirict ile graniil kaplama denemeleri yapilmistir.
Siddetli karistirict bilyali degirmene kiyasla ¢ok daha yiliksek hizlarda dondiigi igin
topaklarin kirilacagi diisiiniilmiistiir. Optimum proses parametrelerinin (nemlendirici
ortam cinsi ve miktari, karistirma siiresi, karistirict donme hizi) belirlenmesi icin yapilan
ilk denemelerde SEM’de BSE modunda iyi bir kontrast elde edilebilmesi i¢in SL500
graniillerinin etrafin1 ZrO; tozuyla kaplanmistir. Graniil yiizeyini nemlendirerek kaplama
tozunun graniil yilizeyine yapismasini saglamak icin yapilan denemelerde su, su-PEG
karsimi1 ve yag kullanilmistir. Yapilan denemelerde optimum sonucu, graniillerin ag. %51
kadar su-PEG karsimi ilave edilen deneme vermistir. Farkli karigtirict hizlariyla yapilan
denemelerde karigtirict hizi 1000 dev/dk’dan fazla oldugunda graniillerin kirilarak
formunu kaybettigi goriilmiistiir. Ote yandan, kangtirict hizi 250 dev/dk’ye
diisiiriildiiginde kaplama tozunun kendi i¢inde olusturdugu topaklar kirllamadigi i¢in
kaplama etkinligi diismistiir. Bu nedenle optimum karigtirict hiz1 700 dev/dk olarak
belirlenmistir. Farkli karistirma siirelerinde yapilan ¢alismalarda karistirma siiresi 5 dk
oldugunda topaklar kirilamadigi i¢cin homojen bir kaplama yapilamamistir. Karistirma
stiresi 30 dk’ye ¢ikarildiginda 700 dev/dk donme hizinda graniillerde herhangi bir kirilma
goriilmedigi i¢in optimum karistirma degerleri 700 dev/dk ve 30 dk olarak belirlenmistir.
Belirlenen optimum degerlerle Al203—ZrO> graniillerinin SisNs—ZrOz ile kaplanmast i¢in
yapilan ilk denemelerde SisNs tane boyutunun kaplama Kkalitesine olan etkisi
incelenmistir. Bilyali degirmende oldugu gibi burada da nano SisN4 daha iyi bir kaplama
kalitesi vermistir. SisNs—ZrO2 tozlarinin bilyali degirmende homojen karistirilabilmesi
icin farkli siirelerde ve farkli ogiitiicli bilye miktarlarinda yapilan denemelerde en iyi
sonucu 24 saatlik karistirma siiresi ve toz agirhgmin 2,5 kati kadar SisNas bilye ile yapilan
deneme vermistir. Karistirma siiresi 7 saate distiriildiigiinde SisN4 ve ZrO» tozlarmin iyi
karismadig1 gézlemlenmistir. Benzer sekilde SizsN4 bilye miktar1 azaltildiginda SisNg ve

ZrO; tozlarinin homojen karisimi saglanamamistir. Siddetli karigtiricr ile yapilan
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denemelerde de igyapidaki heterojen ZrO» bolgeleri giderilememistir. Bu nedenle SizN4
ve ZrO; tozlarinin yas ortamda homojen bir sekilde karistirilmasi ile elde edilen seramik
camur, dondurarak kurutma yontemiyle kurutularak elde edilen kaplama tozu Al,O3—
ZrO; graniillerine kuru olarak kaplanmistir. Her ne kadar i¢yapida kaplanmadan kalan
heterojen bolgeler mevcutsa da bu bolgeler tek basima SizsNs ve ZrO» bolgeleri degil,
homojen karigmis SisNs—ZrO2 bolgeleridir. Dolayisiyla toz karisiminin homojen olmasi
acisindan karisimin yas ortamda yapilmasi gerektigi sonucuna varilmistir. Kuru ortamda
siddetli karistirici ile iiretilen numunelerden yapilan performans testlerinde tiim kesici
uclarda pullanma kaynakli asmmma goriilmektedir. Bu durum ig¢yapidaki kalinti
gerilmelerin gereginden fazla oldugunu gostermektedir. Asir1 kalint1 gerilmelerin sebebi,
SisNs ve ZrO: tozlarmin kendi i¢inde olusturdugu topaklardan kaynaklanan heterojen
bolgelerdir.

Kuru ortam yapilan kaplama denemelerinde basarili bir sonug¢ alinamadigi igin yas
ortamda graniil kaplama denemeleri gerceklestirilmistir. Siddetli karistiricida graniillerin
tizerine SisN4—ZrO; kaplama tozunu igeren seramik ¢amurun damlatilmasiyla yapilan
denemelerde graniillerin yas ortamda formunu yitirerek kirilmasindan dolay: basarili bir
sonug elde edilememistir.

Dondurarak kurutma yontemiyle yapilan graniil kaplama denemelerinde oldukga
homojen bir i¢cyapr elde edilmistir. Yapilan performans testinde dondurarak kurutma
yontemiyle liretilen kesici ucun performansi, kuru ortamda siddetli karistiric ile tiretilen
kesici uglarinkinden daha iyi c¢ikmistir. Bu durumun, igyapidaki heterojenliklerin
homojen bir sekilde dagilmis olmasindan kaynaklandig: disiiniilmektedir. Ancak kesici
ucta pullanmanin goriilmesi, kalint1 gerilmelerin halen yiiksek oldugunu gostermektedir.
Kalint1 gerilmelerin azaltilmasi i¢in graniillerin ii¢lii noktasina biriken SizsN4—ZrO>
birikinti boyutunun azaltilmasi gerekmektedir. Bunun i¢in diisiik boyutlu Al203-ZrO>
graniilleri tiretilmistir. Hem diisiik boyutlu Al,03-ZrO> graniilleri hem de siklon olarak
adlandirilan 15-20 pm’lik graniillerle kaplama denemeleri yapilmistir. Ek olarak,
kaplama tozu hacimce %10’dan %5’e disiiriilerek SisNs—ZrO2 birikinti miktarinin ve
boyutunun azaltilmasi saglanmistir. Yapilan denemeler sonucunda graniil boyutu
azaltildiginda SisNs—ZrO> birikinti boyutunun da azaldigr goriilmiistiir. Dolayisiyla
siklonlarin kaplanmasiyla yapilan denemeye ait numune en homojen igyapiy1 vermistir.
Yapilan performans testlerinde diisiik boyutlu Al2O3-ZrO; graniilleri kullanilarak %5

kaplama icerecek sekilde hazirlanan numune en iyi performansi vermistir.
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2. AlO3-Zr02-SisNs NANO KOMPOZITLERIN URETIiMi
2.1. Giris ve Amacg

Graniil kaplama denemelerinde Al>O3-ZrO> graniillerine ilave dilen SizN4- ZrO; toz
karisgtminin, farkli 1s1l genlesme davranisindan Otiirli sistemde kalinti gerilmeler
olusturarak matris fazin mekanik o6zelliklerini iyilestirdigi goriilmiistiir. Bu iyilesmenin
sebebi, ¢atlaklarin SisNs-ZrO; bolgeleri ile etkilesime girmesi ve kalint1 gerilmelerden
dolay1 catlak saptirma, kopriilleme ve hapsetme mekanizmalarinin goriilmesidir. Al,Os-
ZrO2 matrisin kirilma modu tanelerarasi iken, graniil kaplama numunelerinin kirilma
modu taneleri kesen kirtlma modudur. Dolayistyla Al2O3-ZrO; matrise SisNas ilavesi, 1s1l
genlesme katsayis1 farkindan dolayr kirllma modunu taneleri kesen moda
dontistiirmektedir. Yapilan performans testlerinde hacimce %35 kaplama igerecek sekilde
hazirlanan numunenin matrise kiyasla daha iyi performansa sahip oldugu goriilmiistiir.
Bu iyilesmenin nedeninin kirilma modunun degisiminden mi yoksa kalint1 gerilmelerden
kaynakli toklastirma mekanizmalarindan m1 oldugunu anlayabilmek i¢in, nano-kompozit
numune {iretilmesine karar verilmistir. Buradan yola ¢ikarak, Al,O3-ZrO; matrise farkli
oranlarda nano SizNas ilavesiyle nano-kompozit iiretilmesi ve iiretilen numunelerin

performans testlerinin gergeklestirilmesine karar verilmistir.

2.2. Literatiir Bilgisi

Nano 6lcekli i¢yapilarin, 6zellik boyutunun belirli bir seviyeden daha az oldugu
durumlarda malzeme ozelliklerinde degisikliklere yol acabilecegi One siirlilmiistiir.
Mevcut yontemlerle iiretilen seramiklerin 6zellikleri belirli limitlere dayandig i¢in, nano
boyuta inildiginde malzeme ozelliklerinde olabilecek potansiyel degisiklikler, nano-
seramiklere yonelik ¢calismalar tetiklemistir.

Ozellikle mekanik uygulamalara yonelik seramikler agisindan, son yillarda,
mukavemeti ve toklugu gelistirmek ve boylece seramiklerin miithendislik uygulamalarina
daha uygun ve giivenilir hale gelmesini saglamak i¢in bir¢ok caligma yapilmustir.
Griffith’e gore mukavemet, Hall-Petch esitliginde de belirtildigi iizere, tane boyutuyla
iligkilidir. Buna gore tane boyutu azaldiginda mukavemet artacaktir. Bu durum, sert metal
endiistrisinde kesinlikle gergeklesmektedir. Ancak, seramiklerde mukavemet, isleme ve
tasima operasyonlariyla ylizeyde olusan hatalarla sinirlidir.

Mukavemet ayn1 zamanda, malzemedeki kiigiik kusurlarin yayilmasimi kisitlayan

kirilma enerjisi veya tokluk ile de ilgilidir. Pratik olarak, tane boyutunun azalmasinin
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tokluk {izerinde ¢ok az bir etkisi vardir ve hatta onu azaltabilir. Ote yandan, ikincil faz
partikiilleri (nano-kompozit) kullanilarak igyapisal gerilmelerin ve dolayisiyla catlak
yollarinin modifiye edilmesiyle tokluk degisiklikleri tiretilebilir. Bu, belki de en 6nemli
gelisme alanidir ve ¢ok yiiksek mukavemet degerleri iddia edilmektedir [99]. Sekil 2.1°de
3 temel tipteki nanokompozit yapilart gosterilmistir [100].

82 ey

Sekil 2.1. Nano-seramiklerin temel tipleri: (a) hepsi nano, tek faz, (b) hepsi nano, iki faz, (c) mikro/nano,
iki faz: Nano faz tanelere ve tane simirlarina dagilmis [100]

Aliimina esasli seramik malzemelerin mekanik 6zelliklerini iyilestirmenin en
basarili yollarindan biri, ikincil bir fazin partikiil veya visker formda matrise
eklenmesidir. Konuyla ilgili yayinlanan literatiir calismalarinda aliimina matrise silisyum
karbiir partikiil (SiCp) veya visker (SiCy) ilavesinin mukavemeti [99, 101-104], kirilma
toklugunu [99, 104-106], asinma direncini [107-110] ve siirinme direncini [111-113]
matrise kiyasla 6nemli oranda arttig1 gosterilmistir.

Niihara'nin oncii ¢alismasi [99], nanokompozitler kavramini (nano boyutlu SiC
partikiillerinin mikrokristalin aliimina matrise eklenmesi) tanitarak Al2Os-SiC
kompozitlerine biiyiikk oranda dikkat ¢ekmistir. Bu konseptte hazirlanan Al2O3-SiCp
malzemesinin egilme mukavemeti 1 GPa’y1 asarken, kirilma toklugu ciddi anlamda

tyilestirilmistir. Biiylik ¢abalara ragmen, bdyle bir gelismenin nedeni belirsiz kalmistir.
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Niihara'nin kendisi mukavemet artiginin, ince SiCp ilavesiyle aliimina matris i¢yapisinin
incelmesinden kaynaklandigini ve boylece kritik ¢atlak biiylikligiinii azalttigini ileri
stirmiistiir. Mukavemet artis1 ayn1 zamanda, termo-elastik uyumsuzlugun sonucu olarak
SiC partikiillerinin etrafindaki aliimina tanelerinde olusan ¢ekme gerilmelerine bagh
catlak sapmasinin neden oldugu toklastirma etkisiyle de agiklanabilir [99]. Ancak,
gozlemlenen mukavemet artisini agiklamak igin tokluk artisi yeterli degildir. Diger
yazarlar mukavemet artis1 igin, proses kusurlarinin giderilmesi ve SiC nano-
pargaciklarinin tane biiyiimesini engellemesi [114, 115], yiizey isleme sirasinda tane
cikmasinin giderilmesi ve yiizey kusuru olugmasina karsi direncin arttirilmasi [107],
catlak ucu kopriileme [116], isleme sirasinda ylizeyde ortaya ¢ikan basma gerilmelerinin
varhigi [101, 103, 111] ve tavlama sirasinda ¢atlak iyilesmesi (healing) [103, 117] gibi
farkli mekanizmalar 6nermislerdir. SiC nano partikiillerin mukavemet arttirici eylemine
ragmen, tokluk artis1 genellikle nispeten daha az olmustur.

Al,O3 — SiCp malzemesinin sinterlenmesinde genellikle sicak presleme teknigi
kullanilmaktadir. Ciinkii, sinterleme SiC partikiilleri tarafindan engellenme
egilimindedir. Ancak, inert gaz atmosferleri kullanildiginda tam yogunluga
ulagilabilmektedir. SiC ayrica tane biiyiimesini de engeller. Bu durum, eger aliimina asiri
derecede 1sinirsa, aliimina igin bir problem olabilmektedir. SiC partikiilleri tipik olarak
hem tane sinirlarinda hem de taneler i¢inde bulunmaktadir [100].

Mukavemet ve tokluk artisinin arkasindaki neden, SiC partikiillerinin neden oldugu
i¢ gerilme dagilimindaki degisikliklerdir. Aliiminanin kendisi, kristalografik olarak
anizotropik 1si1l genlesme davranigina sahiptir. Pisirim sicakliindan oda sicakligina
soguma sirasinda farkli yonelimlerdeki tanelerarasinda gerilmeler olusmaktadir. Bu
gerilmeler tane biyiikliigiinden bagimsizdir; fakat tane bagina diigen enerji, artan tane
boyutuyla birlikte artmakta ve kendiliginden olusan mikro c¢atlaklara yol agmaktadir.
Boylelikle teneler arasi (intergranular) kiritlma modu baskin olmakta ve isleme ya da
abrasif aginma sirasinda tane ¢ikmasi egilimi artmaktadir [100].

Silisyum karbiir aliiminadan daha diisiik bir 1s1l genlesme katsayisina sahiptir. Bu
nedenle aliimina matrisinde gomiilii bir SiC partikiili, pisirim sicakligindan oda
sicakligina soguma sirasinda radyal basma gerilmelerine maruz kalirken, gevresindeki
alimina matris dairesel ¢ekme gerilmelerine maruz kalir. Bu gerilmeler, aliiminanin
kristalografik anizotropisinden kaynakli olanlardan ¢ok daha fazladir ve bu yiizden

gerilme alaninm1 domine eder. Her bir partikiil ile iliskili elastik enerji, mikro ¢atlaklar
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baglatmak ve yaymak i¢in yetersizdir. Ancak, partikiile yaklasan bir ¢atlak, partikiile
dogru saptirtlma ve bununla tutturulma (pinning) egilimindedir. Tane smirlarinda
bulunan partikiiller bu nedenle catlak durdurucu olarak hareket ederler ve tanelerarasi
kirilmadan dolay: aliimina tane kopmasi engellenmis olur. Tanelerin igindeki partikiiller
de benzer sekilde hareket ederler ve i¢yap1 boyunca bir ¢atlak olusturmak igin daha fazla
enerji gerekir. Bu tip bir {irliniin tek bagina aliimina ile karsilastirildiginda, mukavemet
ve tokluk degisikliklerine bakilmaksizin, asinma direnci, darbe ve pullanma (chipping)
direnci ve vyiizey kalitesi konularinda belirgin teknik avantajlara sahip oldugu

goriilmektedir.

2.3. Materyal ve Yontem
2.3.1. Kullamilan hammaddeler

Bu bolimde kullanilan hammaddeler, Boliim 1.3.1.’de spesifikasyonlart verilen

hammaddelerle aynidir.

2.3.2. Toz hazirlama

Nano kompozitlerin iiretimi i¢in hacimce %17,5 ZrOz iceren Al,O3 matrise hacimce
%1, %3 ve %S5 olacak sekilde nano boyutlu SisNs tozu ilave edilmistir. Baslangig
tozlarmin hepsi, izopropil alkol ortaminda SisNs esasli bilyeler kullanilarak eksenel
degirmende (Fritsch-Pulverisette 6, Almanya) 300 dev/dk hizla 90 dk siireyle
kanigtinnlmistir. Karigtirma sonrasi elde edilen ¢amur, alkolii uzaklastirmak amaciyla
sicaklik ve donme hizi kontrol edilebilen bir déner kurutucuda (Heidolph-HeiVAP,
Almanya) kurutulmustur. Donme hizi 60 dev/dk, su sicakhigr ise 55°C’de sabit

tutulmustur. Kurutulan tozlar 300 mikronluk elekten gegirilmistir.

2.3.3. Sinterleme

Uretilen tozlar Boliim 1.3.3’de anlatildig1 sekilde ve ayni sinterleme parametreleri

kullanilarak SPS ile sinterlenmistir.
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2.3.4. Uretilen numunelerin karakterizasyonu
2.3.4.1. Icyapi analizi

Uretilen numunelerin i¢yapi analizi Boliim 1.3.4.3’de detayli sekilde anlatildig1 gibi
yapilmustir.

2.3.4.2. Sertlik ve kirilma toklugu olciimii

Uretilen numunelerin sertlik ve kirilma yoklugu élgiimleri Boliim 1.3.4.4°de detayli

sekilde anlatildig1 gibi yapilmstir.

2.3.5. Performans testleri

SPS ile 20 mm capinda ve 5 mm kalinliginda iretilen numuneler, ilgili ISO
standardina gére RNGN 120400 T00520 geometrisine taglanmistir. Elde edilen kesici
uclarin performans testleri yerel bir firmada, Inconel 718 malzemesinden iiretilen bir ugak
motoru pargasinin CNC tezgahinda farkli kesme kosullarinda Al.O3-SiCy kesici uca karsi
dontisiimlii olarak islenmesiyle yapilmistir. Her bir kesim sonunda kesici uglarda

meydana gelen asinmalar stereo mikroskop ile karakterize edilmistir.

2.4. Sonuglar ve Tartisma
2.4.1. Icyapr analizi

Eksenel degirmende izopropil alkol dagitict ortaminda 300 dev/dk donme hizinda
90 dk siireyle yapilan ve hacimce %1, %3, %5 nano SizNs igeren tozlardan iiretilen
numunelerin BSE-SEM goriintiileri Sekil 2.2°de verilmistir. Sekil {izerinde dairelerle
gosterilen beyaz bolgelerin ZrO,, oklarla gosterilen gri bolgelerin ise SisNs oldugu
disiiniilmistiir. Ciinkii bu gri bolgelerin boyutu, nano SisN4 ilave miktar1 arttikca
artmaktadir. Ancak, Sekil 2.3’de verilen EDX analizi sonucuna gore gri bolgeler Al203
topaklaridir. SisN4 bolgeleri BSE modunda goriilememektedir. Bunun nedeni bir 6nceki
boliimde de bahsedildigi gibi Al ve Si elementlerinin periyodik tabloda yan yana
olmasidir (Sekil 1.84). Numunelere 10000x biiylitmede yapilan EDX haritalama analizi
sonucu elde edilen Si elementel haritalar1 karsilastirmali olarak Sekil 2.4’de verilmistir.
Buna goére, BSE modunda goriilmese de, SisNs topaklari igyapida mevcuttur ve

beklenildigi gibi nano SisN4 miktari arttikga bu bolgelerin boyutlar da artmaktadir.
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Sekil 2.2. Hacimce (a) %1, (b) %3, (c) %5 nano SisNg iceren numunelere ait BSE-SEM gériintiileri. Beyaz
renkli ZrO, ve gri renkli Al,O3 topaklar: sirastyla daire ve oklarla gosterilmigtir.
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Sekil 2.3. Hacimce %3 nano SisNa iceren numuneye ait EDX analizi sonuglar

Shi ve ark. [118] Al20s-SiC kompozitlerin mekanik ozelliklerini inceledikleri
calismalarinda, Al203 matrise SiC ilavesiyle birlikte 1s1l genlesme farkindan kaynakl
kalint1 gerilmelerin arttifin1 ve tane sinirlarindaki yiiksek basma gerilmelerinin tane igi
kirilmaya yol agtigin1 géstermislerdir. Benzer 1s1l genlesme farki Al.O3—ZrO, matris ile

SizNs arasinda da oldugu i¢in ayni mekanizmanin iretilen nano-kompozitler i¢in de
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gecerli olmasi beklenmektedir. Nitekim numunelerin 10000x biiyiitmede kirik
yiizeyinden alimnan SE-SEM goriintiilerinin Al203—ZrO; matris ile kiyaslamali olarak
verildigi Sekil 2.5 incelendiginde, tipki graniil kaplama denemelerinde oldugu gibi (Sekil
1.107) burada da SisNs ilavesiyle kirilma modunun degistigi goriilmektedir. Al203—ZrO>
matrisin kirtlma modu tamamen tanelerarasi iken, artan nano SisNs4 miktariyla daha ¢ok
tane i¢i kirllma modu gozlemlenmektedir. Yalnizca hacimce %1 nano SisN4 ilavesi bile

kirtlma modunu degistirmek i¢in yeterlidir (Sekil 2.5(a)).

10pm Electron Image 1 T0pm Electron Image 1 10pm Electron Image 1

SiKa1 SiKa1 SiKa1

Sekil 2.4. Hacimce (a) %1, (b) %3, (¢) %5 nano SisNg iceren numunelere ait BSE-SEM gériintiileri ile ayni
yerden yerden yapilan EDX haritalama analizi ile edilen Si elementel haritalart

Sekil 2.5. Hacimce (a) %1, (b) %3, (c) %5 nano SisN4 iceren numunelerle (d) AlZr matrise ait SE-SEM
goriintiileri
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Sekil 2.5. (Devam) Hacimce (a) %1, (b) %3, (c) %5 nano SisNs iceren numunelerle (d) AlZr matrise ait
SE-SEM goériintiileri

Tane boyutu azaldik¢a yiizey alaninin arttigi bilinmektedir. Artan yilizey alaniyla
birlikte partikiillerin aktivitesi ve Van der Waals etkilesimleri de artmaktadir [72, 74]. Bu
nedenle nano boyuttaki tozlarin homojen bir sekilde dagitilmasi oldukga giigtiir. Nano
boyutlu baslangi¢ tozlariyla 300 dev/dk donme hiziyla yapilan ilk denemede, topaklarin
kirillamadigi goriilmistiir (Sekil 2.2). Bu nedenle karistirma siiresi 90 dk’de sabit
tutulurken eksenel degirmenin donme hizi 500 dev/dk’ye ¢ikarilmistir. Ayrica, baglangic
tozu olarak ayr1 ayr1 Al2O3z ve ZrOz kullanmak yerine, baglayicisi uzaklagtirilmig Al2O3—
ZrO2 graniilleri kullanilmigtir. Boylelikle Al2O3 ve ZrOz’nin birbirleriyle homojen
karigmasinin saglanacagi diisiiniilmiistiir. Performans testlerinde en iyi sonucu hacimce
%3 nano SisNs igeren numune verdigi i¢in yapilan denemede sadece bu kompozisyon
kullanilmustir. Uretilen nano kompozitin kesitinden alman BSE-SEM gdriintiisii Sekil
2.6(a)’da verilmistir. Donme hizinin artmasiyla ve homojen karismig Al2O3—ZrO;
graniillerinin kullanilmasiyla olduk¢a homojen bir i¢yapi elde edilmistir.

BSE modunda goriilemeyen nano boyutlu SizN4 topaklarinin i¢yapida mevcut olup
olmadigi, 10000x biiyiitmede yapilan EDX haritalama analizi ile edilen Si elementel
haritasiyla incelenmistir (Sekil 2.6(b)). Nano boyutlu SizN4’iin igyapida homojen bir
sekilde dagitildig1 goriilmiistiir. Icyapisi son derece homojen olan bu iiriinden performans
testi i¢in kesici ug tiretilmesine karar verilmistir. Performans testinin sonuglari ilerleyen

boliimde verilecektir (Sekil 2.8 ve Sekil 2.9).
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(a)

SiKa1

Sekil 2.6. 500 dev/dk donme hiziyla iiretilen ve hacimce %3 nano SizNa igeren nano kompozitin (a) BSE-
SEM goriintiisii, (b) EDX haritalama analizi ile elde dilen Si elementel haritasi

2.4.2. Sertlik ve kirilma toklugu

Eksenel degirmende 300 dev/dk donme hizinda yapilan ve hacimce %1, %3, %5
nano SisNs igeren numunelerin i¢yapisinda iri topaklar bulundugundan (Sekil 2.2) bu
numunelerin sertlik ve tokluk dlglimleri gergeklestirilmemistir. Hacimce %3 nano SisN4
iceren ve 300 dev/dk donme hizinda yapilan numunenin i¢gyapist homojen oldugu i¢in bu
numunenin sertlik ve kirilma toklugu 6l¢iilmiistiir. Sonuglar, AlZr matris ile kiyaslamali
olarak Tablo 2.1°de verilmistir. Buna gore matrise %3 nano SizNs ilavesiyle sertlik
degerinde Onemli bir degisiklik olmazken, kirilma toklugunda bir miktar disiis

gorilmiistiir.

128



Tablo 2.1. AlZr matrisin ve 500 dev/dk donme hiziyla iiretilen ve hacimce %3 nano SisNa iceren numunenin
sertlik ve kirtlma toklugu degerleri

Nano SisNs ilave Miktar: Sertlik (GPa) Tokluk (MPam??)
AlZr matris 19,20+ 0.17 6,10+ 0.17
Hacimce %3 19.48 £ 0.04 5.60 = 0.04

Numuneye ait Vickers indent izi ve olusan ¢atlaklarin optik mikroskop goriintiisii
AlZr matris ile kiyaslamali olarak Sekil 2.7°de verilmistir. Igyap1 oldukca ince ve
homojen oldugu i¢in olusan catlaklar oldukca stabil ilerlemistir. Ayrica, diger
numunelerde goriildiigii gibi, indent etrafinda mikro catlaklar olusmadig1 i¢in i¢yapidaki
kalintt gerilmelerin olduk¢a homojen oldugu varsayilmaktadir. Numunenin catlak

goriintlisii, AlZr matrisinki ile oldukg¢a benzerdir.

(a) (b)

Sekil 2.7. (a) 500 dev/dk donme hiziyla iiretilen ve hacimce %3 nano SizN4 iceren numuneye, (b) AlZr
matrise ait Vickers indent izi ve olusan catlaklar

2.4.3. Performans testi

Hacimce %1, %3 ve %5 nano SizN4 igeren nano kompozitlerden tiretilen kesici
uclar, cevre bileme ve pah kirma islemlerinden sonra Inconel 718 malzemesinin
tornalanmasinda farkli kesme kosullarinda Al2O3-SiCy kesici uca karsi test edilmistir.
Sekil 2.8’da test edilen kesici uglarin asinma profilleri karsilastirmali olarak verilmistir.
Bu teste ait kesme parametreleri su sekildedir: Ve =300 m/dk, f = 0,20 mm/dev, a, = 2,50
mm. Nano SisNs ilave miktar arttik¢a igyapidaki kalint1 gerilmelerin artmas: ve kesici
ucun mukavemetinin diismesi beklenmektedir. Tlgili test kosullarinda kesme kuvvetleri
yiiksek oldugu i¢in hacimce %35 nano SizsN4 iceren numune kesmeyi tamamlayamadan

kirtlmigtir. Hacimce %3 nano Si3Ns i¢eren numunede pullanmayla birlikte yiiksek
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miktarda ¢entik aginmasi goriilmiistir (Sekil 2.8(b)). Hacimce %1 nano SisNs iceren
numunenin aginma profili (Sekil 2.8(a)), Al203—ZrO matris numunenin aginma profiliyle
(Sekil 2.8(c)) hemen hemen ayni olsa da, hacimce %1 nano SizN4 ilavesinin matris faza
kiyasla pullanmayi bir miktar azalttigi goriilmektedir. Referans kesici ugta ise pullanma

kaynakli aginma gorilmistiir (Sekil 2.8(d)).

(a) (b)

Anpeh i

£
3
=
5

Sekil 2.8. Test edilen (a) hacimce %1, (b) hacimce %3 nano SisNa iceren nano kompozitlerin ve (c) AlZr
matris, (d) Al2O3—SICy kesici uclarin asinma profilleri

Farkli kesme kosullarinda yapilan bir diger performans testinde kesme
parametreleri su sekildedir: Ve = 250 m/dk, f = 0,30 mm/dev, ap, = 1,50 mm. Test edilen
kesici uglarin asinma profilleri karsilastirmali olarak Sekil 2.9’de verilmistir. Hacimce
%1 nano SizN4 igeren numune bu kesme kosullarinda en koétii performansi sergilemistir

(Sekil 2.9(a)). Diger numunelerin asinma miktarlari ise birbirleriyle benzerdir.

Sekil 2.9. Test edilen (a) hacimce %1, (b) hacimce %3, (c) hacimce %5 nano SisNs iceren nano
kompozitlerin ve (d) AIZr matris, (e) Al2O3—SiCy kesici u¢larin asinma profilleri
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Sekil 2.9. (Devam) Test edilen (a) hacimce %1, (b) hacimce %3, (c) hacimce %5 nano SisNa iceren nano
kompozitlerin ve (d) AlZr matris, (€) Al2O3—SIiCy kesici u¢larin asinma profilleri

2.5, Ozet

Dondurarak kurutma yontemiyle iiretilen numunelerin nano-kompoziti andiran bir
igyapiya sahip olmasi ve i¢yapida homojen dagilmis SisN4—ZrO> bolgelerinin toklagtirma
mekanizmalarii etkinlestirdiginin gozlemlenmesinden dolay1, iiretim yontemi graniil
kaplamaya kiyasla ¢ok daha kolay olan nano-kompozitlerin iiretilmesi ve performans
testlerinin gerceklestirilmesi fikri ortaya ¢ikmistir. Hacimce %17,5 ZrOz igeren Al2Os—
ZrOz matrise, hacimce %1, %3 ve %5 nano SizNs ilavesiyle nano kompozitler tiretilmistir.
Numunelerin kirik yiizeyleri SEM’de incelendiginde, hacimce %1 nano SisN4 ilavesinin
bile matris fazda goriilen tanelerarasi kirilma modunu tane i¢i kirilma moduna
doniistiirdiigii goriilmistiir. 300 dev/dk donme hiziyla iiretilen numunelerde baslangig
tozlarmin kendi i¢inde olusturdugu topaklarin kirilmadigi ve bu nedenle igyapida iri
heterojen bolgelerin oldugu goriilmiistiir. Bu problemi giderebilmek i¢in donme hizi 500
dev/dk’ye cikarilmistir. Ayrica, baslangi¢ tozu olarak ayr1 ayr1 Al,O3 ve ZrO; tozlarini
kullanmak yerine, mevcut halde yas ortamda homojen bir sekilde karigtirilip piiskiirtmeli
kurutucuyla iretilmis Al2O3-ZrO; graniilleri kullanilmistir. Hacimce %3 nano SizNa
icerecek sekilde hazirlanan numunenin i¢yapisi incelendiginde, bu problemin giderildigi
gOriilmiistiir. Numunenin igyapisi oldukc¢a ince ve homojendir.

Yapilan performans testlerinde hacimce %21 nano SizNs ilavesinin matrisin asinma
davraniginda 6nemli bir degisiklik yaratmadigi goriilmiistiir. Hacimce %3 nano SizNa

iceren numunede asirt miktarda ¢entik aginmasi gorilmiistiir. Bu numune i¢in kesme

131



kosullarinin optimize edilmesi gerekmektedir. Hacimce %5 nano SisN4 igeren numune
ise kesmeyi tamamlayamadan kirilmistir. Bunun nedeninin, kesici ucun igyapisinda
goriilen iri heterojenliklerin yarattigi bolgesel kalinti gerilmelerin yani sira SizN4’tin

yarattig1 gereginden fazla kalint1 gerilmeler olabilecegi diistiniilmektedir.

132



3. URETILEN KOMPOZITLERIN KONVANSIiYONEL YONTEMLERLE
SINTERLENEBILIiRLiGININ ARASTIRILMASI

3.1. Giris ve Amacg

Spark Plazma Sinterleme (SPS) teknigi, sagladigi {istiin konsolidasyon ile
konvansiyonel sinterleme yontemleriyle sinterlenmesi miimkiin olmayan malzemelerin
sinterlenmesinde yayginca kullanilan bir tekniktir. Tez kapsaminda hazirlanan
numunelerde, Al,03-ZrO; graniilleri ile SisN4 tozlarinin farkli kii¢iilme ve yogunlagsma
davranig1 nedeniyle SPS teknigi kullanilmistir. Ancak, SPS teknigi seri liretime uygun bir
teknik degildir [119]. Gelisen teknolojiyle birlikte SPS teknigi de gelismekte ve yeni
cikan hibrit sistemler sayesinde bu teknigin tiretkenligi artmaktadir [120]. Ancak, yeni
gelismekte olan bu sistemlerin maliyetleri oldukga yiiksektir.

Tezin ana motivasyon kaynaklarindan birisi, seri iiretime uygun ve maliyeti diisiik
bir iiretim yontemi gelistirilmesidir. SPS yontemi, tek bir iirlin sinterlemek icin olduk¢a
hizl1 bir yontem olmasina ragmen, seri iiretime uygun bir sinterleme yontemi degildir.
Ciinkii SPS ile tek bir sinterleme gevriminde yalnizca bir adet numune iiretilebilmektedir.
Tez kapsaminda hazirlanan numunelerin sinterlenmesinde SPS  ydnteminin
kullanilmasiin sebebi, heterojen i¢cyapiya sahip bir malzeme iiretmek icin sinterleme
caligmalariyla vakit kaybetmeden proses gelistirme ¢alismalarina yogunlasabilmektir.
Bununla birlikte, SPS yontemi Sicak Presleme (HP) yontemi ile benzer mekanizmalara
sahitir. Dolayisiyla SPS yontemi ile tam yogunluga erigsebilen numunelerin, seri tiretime
daha uygun olan HP teknigi ile de iiretilebilecegi diisiiniilmiistiir. Ancak, HP teknigi de
maliyeti yiiksek olan bir tekniktir. Bu nedenle, tez kapsaminda iiretilen graniil kaplama
numuneleri ve nano-kompozit numunelerin, teknik seramiklerin sinterlenmesinde
olduke¢a yaygin olarak kullanilan Basingsiz Sinterleme (PLS) ve Gaz Basingli Sinterleme
(GPS) yontemleriyle iretilebilirligi arastirilmistir. Bu kapsamda ilk olarak iiriinlerin
kiiciilme davranisi ve sinterleme sicakliginin belirlenmesi i¢in GPS firininda dilatometre
calismasi yapilmistir. Dilatometre egrisinden belirlenen sicaklik ile tiim numuneler hem
PLS hem de GPS ile sinterlenmistir. Uretilen numunelerin yogunluk ve sertlik-tokluk

degerleri Olciilerek igyap1 analizleri gergeklestirilmistir.
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3.2. Literatiir Bilgisi

Mitomo [121] 1976 yilinda gaz basingli sinterlemenin temelini olusturan, yiiksek
azot gazi basinglarinda 1sitma ile SisN4'lin dekompozisyonunun o6nlenebilecegini
gostermistir. Basingsiz sinterleme yontemlerinden farkli olarak GPS'de daha yiiksek
sinterleme sicakliklarina giivenle ¢ikilabilmektedir. Bdylece, malzemenin tane
smirlarindaki difiizyonu hizlandirilmaktadir. Gazza [122] 1983 yilinda yapmis oldugu bir
caligmada iki basamakli sinterleme dongiisiinii SisN4'iin tam yogunluga ulagmasi i¢in ilk
kez kullanmigtir. Bu g¢alismada, On-sinterleme basamagi olarak adlandirilan birinci
basamakta goreceli olarak daha az basing (1 bar) uygulanarak agik gozeneklerin
kapanmasi saglanmistir. Ikinci basamakta ise gaz basimci 20 bara ¢ikartilip yogunlagsma
saglanmigtir. Birinci basamakta acgik gozenekler giderilmezse, ikinci basamakta
yogunlagmay1 tamamlamak imkansizlasacaktir. Ciinkii ikinci basamakta oldukga yiiksek
basinctaki gaz gozeneklerin i¢ine sizacak, bu da yogunlasmayi dnleyecek ya da gazin
1s1sal genlesmesinden dolay1 gézeneklerin sismesine (bloating) neden olacaktir. Hirosaki
ve ark. [123] 1990 yilinda yaptiklari ¢alismada, GPS yontemini kullanarak, SizN4 esasl
seramiklerin ¢ok az oksit ilavesiyle sinterlenip, olduk¢a az camsi faz igerigiyle tam
yogunlastirilabilecegini gostermislerdir. Hattori ve ark. [124] 1986 yilinda GPS
yardimiyla malzemenin i¢indeki camsi faz miktarinin azaltilmasinin yaninda,
malzemenin mukavemet dagiliminin da (Weibull Modiili) gelistirilebilecegini
gostermislerdir.

GPS yonteminde gaz basinci, SisN4’e 6zgli olarak dekompozisyonu onlemek i¢in
kullanilsa da herhangi bir malzeme kapali gozenek asamasma gelecek kadar
yogunlasabiliyorsa, dis basincin etkisiyle yogunlasma arttirilabilir. Bu dis basing mekanik

olabilecegi gibi gaz basinci da olabilmektedir.

3.3. Materyal ve Yontem
3.3.1. Kullanilan hammaddeler

Bu béliimde kullanilan hammaddeler, Bolim 1.3.1.de spesifikasyonlar1 verilen

hammaddelerle aynidir.
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3.3.2. Toz hazirlama

Graniil kaplama denemelerinde en homojen i¢yapiyr veren numuneler, diisik
boyutlu Al20s—ZrO; graniillerinin ve siklonlarin dondurarak kurutma yontemiyle
kaplanmasiyla elde edilen numunelerdi (Sekil 1.105). Bu nedenle sinterleme
calismalarinda, daha onceden hazirlanan ve hacimce %5 ve %10 UBE SizNs+—ZrO; toz
karisimi igeren bu tozlar kullanilmistir.

Tez kapsamda gelistirilecek {iretim yOnteminin seri iiretime uygunlugunun test
edilmesi acisindan, dagitici ortam olarak izopropil alkol yerine su kullanilmistir. Cilinkii
seramiklerin seri iiretiminde dagitici ortam olarak su kullanilmaktadir. Seramik tozlarin
su icerisinde dagitilmasiyla hazirlanan seramik ¢amur, piiskiirtmeli kurutma yontemiyle
suyu buharlastirilarak preslemeye hazir graniiller elde edilir. Bu kapsamda, baglayicisi
uzaklastirilmis AloO3—ZrO graniillerine hacimce %1 ve %3 nano SisN4 tozu ilave
edilerek sulu ortamda, agirlik¢a %0,4 dagitici ilavesiyle, eksenel degirmende 300 dev/dk
donme hizinda 90 dk karistirilmistir. Elde edilen seramik c¢amur, igerisindeki suyun
uzaklastirilmasi i¢in 80°C’lik etiivde 48 saat siireyle bekletilmistir. Elde edilen toz, agat
havanda ogiitiilerek fiziksel topaklar1 kirildiktan sonra titresimli elekte 300 mikronluk

elekten gegirilmistir.

3.3.3. Sekillendirme

Hazirlanan tozlar 20 MPa basing altinda tek eksenli el presinde (Carver, ABD)
preslenerek on-sekillendirme yapilmistir. On-sekillendirme yapilan peletler, homojen
basing altinda yas yogunluklarinin arttirilmasi i¢in 300 MPa basing altinda soguk izostatik

presleme (CIP) (Stansted Fluid Power, Ingiltere) islemine tabi tutulmustur.

3.3.4. Sinterleme
3.3.4.1. Gagz basingh sinterleme (GPS)

Gaz basingli sinterleme islemi FCT marka FPW 180/250-2-220-100SP tipi, 100
bara ¢ikabilen, grafit 1sitic1 elemanli gaz basingli sinterleme firininda gergeklestirilmistir.
Numunelerin kiigiilme davranisi ve sinterleme sicakliginin belirlenmesi igin hacimce %3
nano SisN4 igeren Al203—ZrO2 — SizsN4 nano kompozit numunesi ile GPS firininda 1900°C
ve 2 bar Argon gazi altinda dilatometre calismasi yapilmistir. Sekil 3.1’de hacimce %3

nano SisNs igeren nano kompozit numunesine ait dilatometre egrisi verilmistir. Burada
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mavi renkli ¢izgi kiiciilme oranin1 (um/dk), yesil renkli ¢izgi ise toplam kiiciilme
miktarint (mm) vermektedir. Buna gore malzemede kii¢lilme ilk olarak yaklasik
1100°C’de baslamis ve 1670°C’de sona ermistir. Malzemede maksimum kii¢iilme oran1
1470°C’de goriilmiistiir. 1800°C’den sonra malzemede goriilen ¢ok yiiksek hizli kiigiilme
ise bu malzemenin 1800°C’de dekompoze oldugunu gostermektedir. Numunelerin
sinterleme sicaklig1 olarak kiiclilmenin tamamlandig1 ve giivenli limit degeri i¢inde olan

1600°C secilmistir.
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Sekil 3.1. Hacimce %3 nano SisN4 iceren nano kompozit numunesine ait dilatometre egrisi

Yiiksek gaz basinglarinda tek basamakli sinterleme yapildigi durumda, gaz
gozeneklerin igerisinde kalarak yogunlagma davranigini kotii etkilemektedir [125]. Bu
nedenle sinterleme islemi iki asamali olarak gerceklestirilmistir. ilk asamada diisiik argon
gaz basincinda (2 bar) agik gozenekler giderilmis, ikinci asamada argon gaz basinci
arttirilarak (95 bar) kapali gozeneklerin elimine edilmesiyle yiiksek yogunlagma elde
edilmeye calisilmistir. Gaz basingli sinterleme rejimi sematik olarak Sekil 3.2°de
gosterilmistir. Tim sicaklik artis basamaklarinda 1sitma hizi 10°C/dk olarak

belirlenmistir. Sogutma sirasinda firmin giicii kesilerek numuneler kendi halinde
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sogumaya birakilmigtir. GPS firminin giic  kesildiginde
30°C/dk’dir.

1600 °C

g N 95 bar
On sinterleme

5 bar

maksimum soguma

1600 °C

1 saat 3 44
10°C/dk. —

1400 °C @ 7.5 har

10°C/dk.
1050 °C @ 7 par

10°C/dk.

Vakum altinda

Sinterleme

Kontrolsiiz

Sekil 3.2. GPS sinterleme rejiminin sematik gosterimi

3.3.4.2. Basingsiz sinterleme (PLS)

hiz1

Basingsiz sinterleme islemi Argon gaz akisi altinda, gaz basingli sinterleme islemi

icin belirlenen ayni sicaklikta (1600°C) ve siirede (3 saat) atmosfer kontrollii yiiksek

sicaklik firminda (MSE Teknoloji, Tiirkiye) gerceklestirilmistir. Isitma hizi GPS

sinterleme rejimi ile aynidir (10°C/dk). Sogutma sirasinda firmin giicii kesilerek

numuneler kendi halinde sogumaya birakilmistir. Sekil 3.3’de basingsiz sinterleme rejimi

sematik olarak gosterilmistir.

1600°C

3 saat

10 °C/dk

Kontrolsiiz

Sekil 3.3. PLS sinterleme rejiminin sematik gosterimi
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3.3.5. Uretilen numunelerin karakterizasyonu
3.3.5.1. Yogunluk ol¢giimii

Uretilen numunelerin yogunluk o6l¢iimleri, Boliim 1.3.4.1°de detayli sekilde
anlatildig1 gibi yapilmistir. Her bir kompozisyon i¢in 5’er adet numunenin Slgiimleri

yapilarak, nihai deger olarak ortalama deger alinmstir.

3.3.5.2. Faz analizi

Uretilen numunelerin faz analizi Béliim 1.3.4.2°de detayh sekilde anlatildig1 gibi

yapilmistir.

3.3.5.3. Sertlik ve kirilma toklugu olciimii

Uretilen numunelerin sertlik ve tokluk olgiimleri, analizi Bélim 1.3.4.4°de
anlatildig1 sekilde yapilmistir. Yogunluk 6l¢iimleri sonrasinda en yiiksek yogunluga sahip

olan numunenin sertlik ve kirilma toklugu dl¢timleri yapilmistir.

3.3.5.4. I¢cyapi analizi

Uretilen numunelerin i¢yap1 analizi Boliim 1.3.4.3°de detayli sekilde anlatildig1 gibi
yapilmistir. Yogunluk dl¢limleri sonrasinda en yiiksek yogunluga sahip olan numunenin

igyapt analizi yapilmistir.

3.4. Sonuglar ve Tartisma
3.4.1. Yogunluk

GPS ve PLS teknikleriyle {iretilen graniil kaplama numunelerinin yiginsal
yogunluk, agik gozenek ve relatif yogunluk degerleri Tablo 3.1’de verilmistir. Tabloya
bakildiginda, genel olarak GPS yontemiyle liretilen numunelerin y1ginsal yogunluklarinin
PLS yoOntemiyle iiretilenlere kiyasla daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Bunun
nedeninin, gaz basmcinin yogunlagmaya olan olumlu etkisinden kaynaklandig:
diistiniilmektedir. Esitlik 3.1°de verilen ve sicak presleme i¢in uyarlanan Young-Laplace
denkleminde, uygulanan dis basincin sinterleme icin itici gilicii arttifi ve bdylelikle
yogunlagmayi kolaylastirdigi goriilmektedir [126]. Bu dis basing mekanik olabilecegi
gibi Sicak Izostatik Presleme (HIP) yonteminde de oldugu gibi gaz basinci da

olabilmektedir. Esitlik 3.1°de P: toplam sinterleme basincini (taneler arasindaki sivinin
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olusturdugu kapiler basing ve dis basincin toplami), Pappiied uygulanan dis basinci, vs

yiizey gerilimini ve r boyun yarigapini temsil etmektedir.

P, = % + Popplied (3.1)

SiaNs—ZrO ilave miktarmin artmasiyla hem GPS hem de PLS ile firetilen
numunelerin y1ginsal yogunlugunun azaldigi goriilmiistiir. Nano SisN4—ZrO> toz karisimi
kendi basina yogunlasmadigindan, bu toz karigiminin miktarinin artmasinin sistemin
yogunlagma davranigini olumsuz yonde etkiledigi diisiiniilmektedir.

Hem GPS hem de PLS ile iiretilen ve hacimce %5 SisN4—ZrO; i¢eren numunelerde
diisiik boyutlu graniillerin yerine siklon kullanildiginda yiginsal yogunlukta artis
goriilmiistiir. Onceki boliimlerde de bahsedildigi gibi (Sekil 1.102) graniil boyutu
azaldiginda graniillerin arasindaki tglii noktalarda biriken SisNs—ZrO2 bolgelerinin
boyutu da azalmaktadir. Bu bolgelerin boyutunun azalmasinin sinterlemeyi
kolaylastirdig: diistiniilmektedir. Esitlik 3.2°de verilen Young-Laplace denklemine gore
tane boyutu ne kadar kiigiikse egimlilik yarigap1 (r) o kadar kii¢lik olacagi i¢in sinterleme
kolaylasir. Bu esitlik her ne kadar birincil partikiiller i¢in gecerli olsa da, graniillerin
arasinda kalan ve kendi basina yogunlagsmayan SizN4—ZrO> bolgeleri de iri partikiiller
olarak diisiiniilebilir. Esitlikte AP taneler arasindaki sivinin olusturdugu kapiler basinci,

y yiizey gerilimini, r egimlilik yarigapini, 0 1slatma agisini temsil etmektedir.
2
AP = TY X cos 0 (3.2)

Tablo 3.1. GPS ve PLS teknikleriyle iiretilen graniil kaplama numunelerinin yiginsal yogunluk, relatif
yogunluk ve agik gozenek degerleri

Kaplama |Kaplama Yiginsal Yogunluk (g/cm®) | Relatif Yogunluk (%0) | Acik Gozenek (%)

Miktar Tiiri GPS PLS GPS PLS GPS PLS
AlZr matris - 4,257 4,22 98,5 97,7 1,16 1,47
SisNs—ZrO» - 1,54 1,70 421 46,3 53,26 56,97
) Siklon 4,188 4,131 97,8 96,5 0,08 0,19
Hacimce %5
Graniil 4,13 4,049 96,4 94,6 0,31 1,20
) Siklon 4,08 4,049 95,9 95,2 0,21 0,35
Hacimce %10
Graniil 4,075 4,039 96,0 95,0 0,19 0,29

GPS ve PLS teknikleriyle iiretilen nano kompozit numunelerinin yiginsal yogunluk,

acik gbzenek ve relatif yogunluk degerleri Tablo 3.2°de verilmistir. Hesaplanan teorik
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yogunluga gore alinan relatif yogunluklar diisiik olsa da, ilerleyen boliimde verilen i¢yap1
analizinde GPS yontemiyle iiretilen numunelerin igyapisinda gozenek goriilmemektedir
(Sekil 3.7). Dolayisiyla hesaplanan teorik yogunluk ile sinterleme sonrasi tam
yogunlasma ile elde edilen gercek yogunluk farklilik gosterebilmektedir. Buradaki esas
kriter icyapr analizidir. Igyapida gézenekler goriilmiiyorsa, numunenin teorik yogunluga
ulastig1 soylenebilir. Nitekim numunelerin Slgiilen acik gozenek miktarlar, relatif
yogunlukla iligkilendirildiginde olmasi gerekenden oldukga diisiiktiir. Tim numunelerde
GPS yontemiyle iiretilen numunelerin yigmsal yogunluklari, graniill kaplama
numunelerinde de oldugu gibi, PLS yoOntemiyle iretilenlere kiyasla daha yiiksektir.
Ayrica, nano SisNs miktari arttik¢a yigisal yogunluk azalmistir. Nano SisN4—ZrO; toz
karisimi kendi bagina yogunlagsmadigindan (Tablo 3.1), nano-kompozitteki SisNs miktari
arttiginda yogunlagma davranisi kotiilesmektedir. Ek olarak, iyonik bagli Al,03-ZrO;’ye
gore kovalent bagli olan SizN4’lin bag kuvveti ¢ok daha yiiksek oldugu igin sinterleme

sirasinda baglarin koparilmasi daha zor oldugunda SizN4’{in yogunlagsmasi daha zordur.

Tablo 3.2. GPS ve PLS teknikleriyle iiretilen nano kompozit numunelerinin yiginsal yogunluk, relatif
yogunluk ve actk gozenek degerleri

Nano SisNa Yiginsal Yogunluk (g/cm®) | Relatif Yogunluk (%) | Acik Gozenek (%0)
Itave Miktar: GPS PLS GPS PLS GPS PLS
Hacimce %1 4,262 4,201 99 97,6 0,06 0,19
Hacimce %3 4,20 4,097 98,1 95,7 0,10 0,10

3.4.2. Faz analizi

PLS ile iiretilen numuneler tam yogunluga ulagsmadigindan bu numunelere faz
analizi yapilmamigtir. GPS ile {iretilen ve tam yogunluga ulasan numunelerden en
homojen i¢yapiya sahip olan numunelerin faz analizleri yapilmistir. Nano-kompozit
numunelerinden hacimce %3 nano SisN4 igeren numune (%3 nano) ile grantil kaplama
numunelerinden siklonlara hacimce %5 SisNs—ZrO; kaplanmasiyla elde edilen
numunenin (5-CYC) faz analizi karsilastirmali olarak Sekil 3.4’de verilmistir. Siklonlara
hacimce %5 SisN4—ZrO> kaplanmasiyla elde edilen numunenin igyapisinda (Sekil 3.7(a)),
sinterleme sirasinda meydana gelen reaksiyon sonucu olusan farkli bir faz goriildiigii i¢in
bu numunenin XRD paterninde, nano-kompozit numunesinden farkli bir fazin pikleri
goriilmektedir. Bu piklerin hangi faza ait oldugu, mevcut JCPDS kartlarinda

bulunamamaistir. Bunun yaninda ?? ile gdsterilen pik her iki numunede de goriilmesine
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karsin, mevcut JCPDS kartlarinda bu pikin hangi faza ait oldugu bulunamamistir. SPS ile
iretilen numunelerin XRD analizinde (Sekil 1.43) B-SisN4 faz1 goriilirken, GPS ile
iiretilen her iki numunede de bu faz goriilmemistir. Bu durum, GPS ile sinterlemede
goriilen reaksiyon sirasinda SizN4’iin tamamen harcandigini gostermektedir.

SPS ile hizli 1sitma rejimi uygulandigi i¢in doniisiim reaksiyonuna zaman
taninmadigindan tiim monoklinik ZrO>’nin tetragonal faza donlisemedigi; ayrica sogutma
hizi da nispeten yiikksek oldugu igin tiim tetragonal ZrOz’nin monoklinik faza
dontisemedigi diisiiniilmektedir. Bu nedenle SPS ile iiretilen numunelerin XRD
analizinde (Sekil 1.43) hem monoklinik hem de tetragonal ZrO; fazi1 goriilmistiir. GPS
ile tretilen her iki numunede ise tetragonal ZrO; fazi goriillmemistir. GPS yonteminde
donilisim reaksiyonuna zaman tanindigi i¢in tim monoklinik ZrO; fazinin 1sitma
sirasinda tetragonal ZrO. fazina, soguma sirasinda ise tetragonal fazdan tekrar

monoklinik ZrO, fazina doniistiigii diistiniilmektedir.
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Sekil 3.4. Hacimce %5 nano SizN4 iceren numune ile siklonlara hacimce %5 SisN+—ZrO; kaplanarak elde
edilen numunenin XRD analizleri
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3.4.3. Sertlik ve kirilma toklugu

GPS ve PLS teknikleriyle tiretilen graniil kaplama numunelerinin sertlik ve kirilma
toklugu degerleri Tablo 3.3’de verilmistir. Genel olarak tim numunelerin sertlik
degerleri, SPS ile tiretilen numunelerinkinden daha diisiiktiir. SPS yonteminde 1sitma hiz1
(100°C/dk), GPS ve PLS’e kiyasla (10°C/dk) 10 kat daha fazladir. Ayrica SPS
yonteminde sinterleme sicakliginda bekleme siiresi 5 dk iken, GPS ve PLS yontemlerinde
bu siire 180 dk’dir. Dolayisiyla SPS yontemi ile {iretilen numunelerin i¢yapisi oldukca
incedir (Sekil 3.11). Tane boyutu kiigiildiikge sertligin arttig1 bilinmektedir. Bu nedenle
SPS ile iretilen numunelerin sertlik degerleri daha yiiksektir. Ayn1 durum nano-kompozit
numuneleri i¢in de gegerlidir (Tablo 3.4).

Hem GPS hem de PLS yontemi ile iiretilen ve hacimce %5 SisN4—ZrO2 igeren
numunelerde siklon yerine graniil kullanildiginda sertlikte az miktarda disiis
gdzlemlenirken, kirilma toklugunda artis olmustur. Uretim ydnteminin mekanik
ozelliklere olan etkisi incelendiginde, hem siklon hem de graniil kullanildiginda, GPS ile
tiretilen numunelerin sertligi PLS ile iretilenlere kiyasla daha yiiksek iken, kirilma
toklugu daha diisiiktiir. Icyapida bulunan gozenekler catlak durdurucu etki yaptig1 igin,
belli bir kritik seviyeye kadar, malzemenin kirilma toklugunu arttirici etki
yapabilmektedirler (Sekil 3.5(d)). PLS ile iiretilen numunelerin yogunluk degerleri daha
diisiik oldugu i¢in sertlik degerleri daha diisiik, tokluk degerleri ise daha yiiksektir. PLS
yontemi ile iiretilen ve hacimce %5 SisN4—ZrOz igeren numunede sertligin ¢ok diisiik
olmasinin sebebi, yogunlugun diisiik olmasindan kaynaklanmaktadir. Igyapidaki

gbzenekler sertligi olumsuz yonde etkilemektedir.

Tablo 3.3. GPS ve PLS teknikleriyle iiretilen graniil kaplama numunelerinin sertlik ve kirima toklugu

degerleri
Sertlik (GPa) Tokluk (MPam?'?)
Kaplama Miktan | Kaplama Tiirii
GPS PLS GPS PLS

Siklon 17.60 £ 0.20 16.35+0.14 5.38+£0.17 5.84+0.22

Hacimce %5
Graniil 17.12+0.13 13.29+0.38 5.73+0.19 6.82+0.89
) Siklon 16.66 £0.12 16.03+0.35 5.36 £0.26 5.39+0.27

Hacimce %10
Graniil 17.12 £ 0.35 1528 £0.41 5.16 +0.48 5.73+0.62

GPS ile iiretilen ve hacimce %10 SisN4—ZrO: igeren numunelerde siklon yerine

graniil kullanildiginda, sertlikte artis gozlemlenirken, kirilma toklugunda énemli bir fark
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goriilmemistir. PLS ile liretilen numunede ise siklon yerine graniil kullanildiginda sertlik
azalirken kirilma toklugu artmigtir. Bu durum, yukarida da bahsedildigi gibi yogunlasma
davranistyla ilgilidir. Uretim yonteminin numunelerin mekanik 6zelliklerine olan etkisi
incelendiginde, siklonlarla yapilan numunenin sertlik ve kirilma toklugu degerlerinde
onemli bir degisme goriilmemistir. Graniillerle yapilan numunede ise GPS ile iiretilen
numunelerin sertlik degerleri PLS ile iiretilenlere kiyasla daha yiiksekken, kirilma
toklugu daha diistiktiir.

GPS ve PLS teknikleriyle iiretilen graniil kaplama numunelerinin Vickers indent izi
ve olusan catlaklarin optik mikroskop goriintiileri karsilastirmali olarak Sekil 3.5°de
verilmistir. Tiim numunelerde ¢atlaklarin SisN4—ZrO. boélgeleriyle etkilesime girdigi
goriilmiistiir. Bu etkilesimler sekil tizerinde oklarla gdsterilmistir. Dolayisiyla ¢atlaklarin
SisNs—ZrO2 bolgeleriyle etkilesiminden dogan toklastirma mekanizmalari, sinterleme

yonteminden bagimsiz olarak tiim numunelerde gozlemlenmektedir.

Sekil 3.5. Siklonlarla yapilan ve hacimce %5 UBE SisNa—ZrO; icerip (a) GPS ile iiretilen, (b) PLS ile
tiretilen; graniillerle yapilan ve hacimce %5 UBE SisNs—Z2rO; igerip (c) GPS ile iiretilen, (d)
PLS ile iiretilen; siklonlarla yapilan ve hacimce %10 UBE SisNs—ZrO; icerip (e) GPS ile
tiretilen, (f) PLS ile iiretilen; graniillerle yapilan ve hacimce %10 UBE SisN4—ZrO- icerip (g)
GPS ile iiretilen, (h) PLS ile iiretilen numunelere ait Vickers indent izi ve olusan ¢atlaklarin
optik mikroskop goriintiisii. Catlaklarin SisN—ZrO; bélgeleriyle etkilesimi ok ile gosterilmistir.
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Sekil 3.5. (Devam) Siklonlaria yapilan ve hacimce %5 UBE SisN4—ZrO; icerip (a) GPS ile iiretilen, (b)
PLS ile iiretilen, graniillerle yapilan ve hacimce %5 UBE SisNs—ZrO- icerip (c) GPS
ile iiretilen, (d) PLS ile iiretilen, siklonlarla yapilan ve hacimce %10 UBE SisN4—ZrO;
icerip (e) GPS ile iiretilen, (f) PLS ile iiretilen, graniillerle yapilan ve hacimce %10
UBE SisNs—ZrO; icerip (g) GPS ile iiretilen, (h) PLS ile iiretilen numunelere ait
Vickers indent izi ve olugan ¢atlaklarin optik mikroskop goriintiisii. Catlaklarin SisN4—
ZrO; bolgeleriyle etkilesimi ok ile gosterilmistir.
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GPS ve PLS teknikleriyle iiretilen nano kompozit numunelerinin sertlik ve kirilma
toklugu degerleri Tablo 3.4’de verilmistir. Hem GPS hem de PLS ile iiretilen numunelerin
kirllma toklugu degerleri birbirine ¢ok yakindir. Dolayisiyla {riinlerin  kirilma
toklugunun, nano SizNs ilave miktarindan ve sinterleme yonteminden bagimsiz oldugu
goriilmiistiir. GPS ile liretilen numunelerin sertlik degerleri, graniil kaplama denemelerde
oldugu gibi, PLS ile iretilenlerinkinden daha yiiksektir. Burada da yogunlagsma
davraniginin sertlik iizerine etkisinin oldugu disiiniilmektedir. GPS ile iiretilen
numunelerde hacimce %1 ve %3 nano SisNs iceren numunelerin sertlik ve tokluk
degerleri benzerdir. PLS ile iiretilen numunelerde ise nano SisNs miktar arttiginda

sertligin azaldig1 gortilmiistiir.

Tablo 3.4. GPS ve PLS teknikleriyle tiretilen nano kompozit numunelerinin sertlik ve kirilma toklugu

degerleri
. Sertlik (GPa) Tokluk (MPam?'?)
Nano SisNs Ilave Miktari
GPS PLS GPS PLS
Hacimce %1 17.35+£0.03 16.35+0.14 5.76 £0.12 5.84+0.22
Hacimce %3 17.55+0.13 14.93+£0.19 5.82+0.24 5.80 £ 0.40

GPS ve PLS teknikleriyle iiretilen nano-kompozit numunelerin Vickers indent izi
ve olusan catlaklarin optik mikroskop goriintiileri karsilastirmali olarak Sekil 3.6°de
verilmistir. Graniil kaplama numunelerinde oldugu gibi burada da catlaklar, SisNa4
bolgeleriyle etkilesime girerek saptirilmakta ya da durdurulmaktadirlar. Hacimce %3
nano SisNs igeren numunede catlaklarin, hacimce %1 nano SisNs igeren numuneye
kiyasla daha fazla saptirildig1 goriilmiistiir. Bunun nedeninin, artan nano SizsN4 miktari ile
kalint1 gerilmelerin artmasindan kaynaklandigi diisniilmektedir. Kalinti gerilmeler
arttiginda ¢atlak saptirilmasinin da artmasi beklenmektedir. Ek olarak, graniil kaplama
numunelerinin  ¢atlak  goriintiileri ile nano-kompozitlerin ¢atlak  goriintiileri
kiyaslandiginda, nano-kompozitlerde indent etrafindaki catlaklarin daha az saptirildigi
goriilmektedir. Bu nedenle nano-kompozitlerde kalinti gerilmelerin, graniil kaplama

numunelerine kiyasla daha az oldugu diistiniilmektedir.
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Sekil 3.6. Hacimce %1 nano SisNa icerip (a) GPS ile iiretilen, (b) PLS ile iiretilen, hacimce %3 nano SizNa
igerip (c) GPS ile iiretilen, (d) PLS ile iiretilen numunelere ait Vickers indent izi ve olusan
catlaklarin optik mikroskop goriintiisii. Catlaklarin SisNa bélgeleriyle etkilegsimi ok ile
gosterilmistir.

3.4.4. icyap: analizi

GPS ve PLS teknikleriyle iiretilen graniil kaplama numunelerinin kesitinden
alinmig BSE-SEM goriintiileri karsilagtirmali olarak Sekil 3.7°da verilmistir. Tim
numunelerde SizNs—ZrO; bolgeleri heterojen bolgeler olarak goziikmektedir. Sekil 3.7(a)
ve Sekil 3.7(g) kiyaslandiginda, bu bélgelerin miktarlarinin artan SisNs—ZrO> miktar1 ile
arttigr gortilmektedir. Diigiik biliylitmede (500x) alinan goriintiiler kiyaslandiginda,
graniillerle yapilan ve hacimce %5 UBE SisNs—ZrO> igeren numune harig (Sekil 3.7(c))
diger tiim numunelerin GPS yontemi ile tamamen yogunlastigi goriilmektedir. PLS ile
iiretilen tiim numunelerde ise i¢yapida gozenekler mevcuttur. Hacimce %10 UBE SizNs—
ZrOz iceren ve PLS ile {iretilen numuneler kiyaslandiginda, graniillerle yapilan

numunenin i¢yapisinda (Sekil 3.7(f)) goriilen gozenek boyutunun, siklonlarla
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yapilaninkinden (Sekil 3.7(h)) iri oldugu goriilmiistiir. Dolayisiyla kaplanan graniil
boyutu arttiginda i¢yapidaki gézenek boyutu da artmaktadir. SisNs—ZrO- toz karigimi
kendi basina yogunlasmadig igin kiigiilme miktar1 da oldukea diisiiktiir (%3). Ote yandan
AlZr matrisin kiiclilme miktar1 yaklasik olarak %15 ol¢iilmiistiir. Dolayistyla kiiciilme
miktarlarindaki bu farkin, dis basincin yoklugunda (SPS i¢in 30 MPa’lik mekanik basing,
GPS i¢in 95 wvarlik gaz basinci) gozeneklerin olusumuna sebebiyet verdigi
diistiniilmektedir. Graniillerle yapilan numunelerde siklonlarla yapilan numunelere
kiyasla graniillerin arasindaki ti¢lii noktalarda biriken SisN4—ZrO; boyutu daha yiiksek
oldugu icin gézenek boyutunun da daha yiiksek oldugu diisiiniilmektedir.

Sekil 3.7. Siklonlarla yapilan ve hacimce %5 UBE SisN4—ZrO, icerip (a) GPS ile iiretilen, (b) PLS ile
tiretilen, graniillerle yapilan ve hacimce %5 UBE SisNs+—Z2rO; icerip (c) GPS ile iiretilen, (d) PLS
ile iiretilen, siklonlarla yapilan ve hacimce %10 UBE SisNs—ZrO; icerip (e) GPS ile iiretilen, (f)
PLS ile iiretilen, graniillerle yapilan ve hacimce %10 UBE SisNs—ZrO; icerip (g) GPS ile
tiretilen, (h) PLS ile iiretilen numunelere ait BSE-SEM goriintiileri
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Sekil 3.7 (Devam) Siklonlaria yapilan ve hacimce %5 UBE SisN4—ZrO; igerip (a) GPS ile iiretilen, (b) PLS
ile iiretilen, graniillerle yapilan ve hacimce %5 UBE SisN4—ZrO; icerip (c) GPS ile
iiretilen, (d) PLS ile iiretilen, siklonlarla yapilan ve hacimce %10 UBE SisN4—ZrO;
icerip (e) GPS ileiiretilen, (f) PLS ile diretilen, graniillerle yapilan ve hacimce %10 UBE
SisNs—ZrO; icerip (g) GPS ile iiretilen, (h) PLS ile iiretilen numunelere ait BSE-SEM
goriintiileri

Siklonlarla yapilan ve hacimce %5 UBE SizsN4—ZrO; igerip GPS ile iiretilen, Sekil
3.7(a)’da 500x biiyiitmedeki i¢yapist verilen numunenin 5000x biiyiitmede alinan BSE-
SEM gorintiisii Sekil 3.8’de verilmistir. Sekil tizerinde oklarla gosterilen ZrO> taneleri
oldukga diisiik boyutlu ve miikkemmel yuvarlak forma sahiptir. Bu nedenle bu tanelerin,
siv1 faz tarafindan ¢oziindiigii diisiiniilmektedir. Sivi faz sinterlemesi sirasinda tanelerin
keskin koseleri ¢oziinilir ve taneler termodinamik agidan en diisiik enerji seviyesi olan

yuvarlak forma gegerler [127].
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Sekil 3.8. Siklonlarla yapilan ve hacimce %5 UBE SisNs—ZrO; icerip GPS ile iiretilen numunenin SizN4—
ZrO; bolgesinden 5000x biiyiitmede alinan BSE-SEM goriintiisii. Diisiik boyutlu ve miikemmel
sekilde yuvarlak olan ZrO; taneleri oklarla gésterilmigtir.

Sekil 3.8’de 5000x biiylitmede alinmig BSE-SEM goriintiisii verilen numunede ii¢
farkli kontrast goriilmektedir. Bunlarin beyaz olanin ZrOz, koyu gri olanin Al2Os, agik gri
olanin ise SisNs—ZrO, adacigi oldugu diisiiniilmektedir. Bu fazlarin tespiti i¢in yliksek
biiylitmede (8730x) EDX nokta analizi ve haritalama analizi yapilmigtir. EDX haritalama
analizinde yiiksek miktarda sinyal toplayabilmek i¢in SEM agiklik (aperture) boyutu 120
um, hizlandirma voltaji 20 kV olarak ayarlanmistir. EDX nokta analizlerinde ise
hizlandirma voltaji 10 kV’ya diisiiriilerek elektron-numune etkilesim hacmi azaltilmis,
boylelikle analiz hassasiyeti arttirilmistir. Noktalarin etrafindan toplanan sinyalin alani
sekil lizerinde gosterilmistir. Yapilan EDX nokta analizinde Spektrum 3, koyu gri taneye
yapilan analiz sonucunu gostermektedir. Bu taneden yalnizca Al ve O elementleri geldigi
icin koyu gri kontrasta sahip taneler beklenildigi gibi Al>Osz taneleridir (Sekil 3.9(a)).
Spektrum 1 ve Spektrum 2 ise agik gri bolgelerden yapilan nokta analizi sonuglarini
gostermektedir. Bu bolgelerden Al ve O elementlerinin yani sira N, Si ve Zr elementleri
de gelmektedir. Al ve O elementlerinin sinyallerinin nokta analizi yapilan bolgenin
etrafindan toplanildig1 disiiniilerek agik gri bolgelerin SisN4—ZrO2 adacigr oldugu
varsaytllmistir (Sekil 3.9(b)). SPS ile iiretilen numunelerde bu adaciklarin goriilmeme
nedeninin, reaksiyona ve tane biiylimesine zaman taninmamasindan kaynaklandigi

distiniilmektedir.
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Sekil 3.9. Graniillere hacimce %5 UBE SisN4—ZrOz kaplanarak yapilan ve GPS ile iiretilen numuneye
yiiksek biiyiitmede (8730x) yapilan EDX nokta analizleri

Ayn1 biiyiitmede bu bolgeye yapilan EDX haritalama analizi sonuglar Sekil
3.10’da verilmistir. Buna gore agik gri bolgeden Si, Zr ve Al elementleri gelmektedir. O
elementi ise agik gri bolgenin sinirlarinda gériilmezken, agik gri bolgenin i¢ kisminda bir
miktar goziikmektedir. Buralarda Al2O3 taneleri oldugu i¢in buralardan O elementi
sinyali gelmesi muhtemeldir. Bu sonug, yapilan EDX nokta analizlerini dogrular
niteliktedir.

150



0 Ka1 Al Ka1

SiKa1 ZrLat NKa1_2

Sekil 3.10. Graniillere hacimce %5 UBE SisN4—ZrO; kaplanarak yapilan ve GPS ile iiretilen numuneye
yiiksek biiyiitmede (8730x) yapilan EDX haritalama analizi

Sekil 3.11’da diisiik boyutlu Al,O3—ZrO, graniillerine hacimce %5 UBE
SisN4—ZrO- kaplanarak SPS ile iiretilen numunelerle GPS ile tiretilen numunelerin farkli
biiylitmelerde alinmig BSE-SEM goriintiileri karsilastirmali olarak verilmistir. SPS ile
iiretilen numunenin igyapist oldukca incedir. Tane boyutunun genel olarak 1 pm’nin
altinda oldugu goriilmektedir (Sekil 3.11(b)). GPS ile iiretilen numunenin igyapisi ise
daha kabadir. Tane boyutunun genel olarak 2-4 um araliginda oldugu goriilmektedir. SPS
tekniginde yliksek 1sitma hiz1 (100°C/dk) ve diisiik bekleme siiresinden (5 dk) dolay1 tane
bliylimesine izin verilmediginden igyap1 daha incedir. Diisiik biiylitmede alinan BSE-
SEM gorintiileri kiyaslandiginda GPS ile iiretilen numunede goriilen ve SisNs—ZrO>
adacig1 oldugu diisiiniilen bolgeler SPS ile tiretilen numunelerde goriilmemektedir. SPS
tekniginde toplam sinterleme siiresi ¢ok kisa oldugu i¢in SisN4—ZrO2’nin Al,O3—Zr0O> ile
tepkimesine zaman taninmamis olmasi muhtemeldir.

GPS ve PLS teknikleriyle iiretilen nano-kompozit numunelerin kesitinden alinmis
BSE-SEM goriintiileri karsilastirmali olarak Sekil 3.12°de verilmistir. Hem GPS hem de
PLS ile yapilan denemelerde, hacimce %1 nano SisNs iceren numunede karistirma
homojen olmadig1 i¢in igyapida heterojen bolgeler goriilmektedir. Bu bolgelerin,
tamamen dagitilamayan Al>O3—ZrO- graniillerinden olustugu diistiniilmektedir. Nitekim
yapilan EDX analizinin sonucunda, bu bolgelerden yalnizca Al, Zr ve O elementlerinin

sinyalleri gelmektedir (Sekil 3.13). GPS ile tiretilen numunelerin igyapisinda gozenekler
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goriilmezken, PLS ile iiretilen numunelerin i¢yapisinda az da olsa ince gozenekler
mevcuttur. Gézenek miktart nano SizsNs4 miktar arttikga artmustir (Sekil 3.12(d)). Bu
durum, 6l¢iilen yogunluk degerleriyle bagdasmaktadir (Tablo 3.2).

adols Uninersity Anadoly University  EHT=2000 kv
Matenal Sci & Eng mm Materal Sci.& Eng. WD = 8.0 mm
Dste 502018 Msg= 100KX ' W Oste 502018 Mag= 500KX

Sekil 3.11. Diigiik boyutlu Al2O3—ZrO2 graniillerine hacimce %5 SisNs—ZrOz kaplanarak SPS ile iiretilen
numunenin (a) 1000x biiyiitmede, (b) 5000x biiyiitmede alinan BSE-SEM goriintiileri ile GPS
ile iiretilen numunelerin (c) 1000x biiyiitmede, (d) 500x biiyiitmede alinan BSE-SEM goriintiileri

Sekil 3.12. Hacimce %1 nano SisNa icerip (a) GPS ile tiretilen, (b) PLS ile iiretilen, hacimce %3 nano SizNa
icerip (c) GPS ile iiretilen, (d) PLS ile iiretilen numunelere ait BSE-SEM goriintiileri
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Sekil 3.12. (Devam) Hacimce %1 nano SisN4 icerip (a) GPS ile iiretilen, (b) PLS ile iiretilen, hacimce %3
nano SisNa icerip (c) GPS ile iiretilen, (d) PLS ile iiretilen numunelere ait BSE-SEM
goriintiileri

Spektrum 1

0 02 04 086 08 1 12 14 186 18 2 22 24 2§

ull Scale 778 cts Cursor: 2.603 (0 cts) keV

Sekil 3.13. Hacimce %1 nano SisNa iceren ve GPS ile iiretilen numunenin EDX analizi

Sekil 3.14’de hacimce %3 nano SisNs igeren nano-kompozitlerin SPS ve GPS
teknikleriyle liretilen numunelerinin igyapilar karsilagtirmali olarak verilmistir. Graniil

kaplama numuneleriyle benzer olarak GPS ile iiretilen numunenin i¢yapisi daha kabadir.
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Sekil 3.14. Hacimce %3 nano SisNs iceren ve (a) SPS ile, (b) GPS ile iiretilen numunelerin 5000x
biiyiitmede alinmis BSE-SEM gériintiileri

3.5. Ozet

Tez kapsaminda hazirlanan numunelerin sinterlenmesinde, Al203—ZrO> graniilleri
ile SisNg tozlarmin farkli kiigiilme ve yogunlagma davranisi nedeniyle SPS yontemi
kullanilmistir. Ancak, SPS yontemi seri tiretime uygun bir yontem olmadigi igin tiretilen
numunelerin, teknik seramiklerin sinterlenmesinde yaygin olarak kullanilan ve seri
tretime olduk¢a uygun olan GPS ve PLS yontemleriyle sinterlenebilirliinin
arastirtlmasina karar verilmistir.

Hem siklon hem de graniil kullanilarak yapilan graniil kaplama denemelerinde,
SisN4—ZrO2 miktar1 arttiginda GPS ile sinterleme sonra yiginsal yogunlugun azaldigi
gorilmiistiir. Nano SisN4—ZrO: toz karisimi kendi basina yogunlagmadigindan, bu toz
karistminin miktarinin artmasinin sistemin yogunlasma davranisini olumsuz yonde
etkiledigi disiiniilmektedir. Ayrica, PLS yontemi ile yapilan sinterleme denemelerinde,
siklonlarla yapilan numunelerin i¢yapist graniillerle yapilanlarinkiyle kiyaslandiginda,
gbzenek boyutunun daha diisiik oldugu goriilmiistiir. Dolayisiyla kaplanan graniil boyutu
arttiginda i¢yapidaki gbzenek boyutu da artmaktadir. Bunun nedeninin, kaplanan graniil
boyutu arttiginda graniillerin arasinda kalan tglii noktalarda biriken SisNs—ZrOz
boyutlarinin artmasindan kaynaklandig: diistintilmektedir.

GPS ile iiretilen numunelerin XRD analizinde, SPS ile iiretilenlerden farkli olarak,
t-ZrO fazi goriillmemistir. SPS tekniginde yiiksek 1sitma hizindan dolayr m-ZrOz’nin
hepsinin tetragonal faza doniisemedigi, benzer sekilde yiiksek sogutma hizindan dolay1
tiim tetragonal fazin da oda sicakliginda kararli faz olan monoklinik faza donilisemedigi

diisiiniilmistiir. GPS tekniginde ise yavas 1sitma ve sogutma hizindan dolay1 doniisiim
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reaksiyonuna zaman tanindigindan 1sitma sirasinda tiim m-ZrO fazinin tetragonal faza,
soguma sirasinda ise tiim t-ZrO fazinin monoklinik faza doniistigii diisiiniilmektedir.
SPS ile tiretilen numunelerin XRD analizinde B-SisNs fazi goriiliirken, GPS ile tiretilen
numunelerde bu faz gorilmemistir. Bu durumun, sinterleme sirasinda meydana gelen
reaksiyonda SisN4’iin harcandigini gosterdigi disiiniilmektedir.

Yapilan i¢yapr analizlerinde graniil kaplama numunelerinin i¢yapisinda yaklagik
olarak 60-80 pum’lik heterojen bolgeler goriilmektedir. Yapilan EDX nokta ve EDX
haritalama analizlerine gore bu bolgelerin SisNs—ZrO bolgeleri oldugu diistiniilmiistiir.
Si3sNs—ZrO> kaplama miktar1 arttirildiginda, bu bélgelerin boyutu yaklagik olarak 100-
120 pum’ye ¢ikmaktadir. Dolayisiyla kaplama miktart arttirildiginda SisNs—ZrO»
bolgelerinin miktartyla birlikte boyutu da artmaktadir. Bu bolgeler yiiksek biiyiitmede
SEM’de BSE modunda incelendiginde, SisN4 ve ZrO; tanelerinden farkli olarak gri
kontrasta sahip ii¢lincli bir faz oldugu goriilmiistiir. Bu fazin, sinterleme sirasinda
malzemede gerceklesen reaksiyonlar sonucunda olustugu diisiiniilmiistiir. Yiksek
biiylitmede yapilan EDX haritalama analizlerinde bu fazin Al, Si, Zr ve O elementlerini
icerdigi goriilmiistiir. Ancak, yapilan XRD analizinde mevcut JCPDS kartlarinda bu
elementleri igeren bir kristalin faza rastlanamamistir. Bunun birlikte, XRD analizinde
acikta kalan piklerin bu faza ait oldugu ve dolayisiyla bu reaksiyon bolgesinin amorf
yapida degil kristalin yapida oldugu diisiiniilmiistiir. Ayrica bu reaksiyon bolgesinde,
genel i¢gyap1 goriilmeyen 200-300 nm’lik oldukea kiiclik ve miikemmel sekilde yuvarlak
olan ZrO. taneleri goriilmistiir. Bu tanelerin, sivi faz tarafindan ¢oziindiikleri igin
miikemmel yuvarlak formda olduklari diistiniilmiistiir.

GPS ve SPS ile iiretilen numunelerin i¢yapist kiyaslandiginda, SPS ile tretilen
numunenin igyapisinin olduk¢a ince oldugu ve tane boyutunun genel olarak 1 pm’nin
altinda oldugu goriilmiistiir. GPS ile {iretilen numunenin igyapist ise daha kabadir. Tane
boyutunun genel olarak 2-4 um araliginda oldugu gortilmiistiir. SPS tekniginde yiiksek
1sitma hizi (100°C/dk) ve diisiik bekleme stiresinden (5 dk) dolay1 tane biiylimesine izin
verilmediginden igyapinin daha ince oldugu diisiiniilmektedir.

Nano-kompozit numuneleriyle yapilan sinterleme denemelerinde nano SisNg
miktar1 arttiginda yiginsal yogunlukta azalma goriilmiistiir. Yapilan i¢yap1 analizlerinde
hacimce %1 nano SisN4 i¢eren numunenin igyapisinda, iyi dagitilamayan Al.O3—ZrO»
graniillerinden otiirii heterojen bdlgeler goriilmiistiir. Bu bolgelerin boyutlar1 yaklagik

olarak 10-30 um’dir.
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GPS ile tam yogunluga ulasan graniil kaplama numuneleri ile nano-kompozit
numunelerinin sertlik ve kirilma toklugu degerleri birbirleriyle benzerdir. GPS ile iiretilen
numunelerin i¢yapisi SPS ile liretilenlere kiyasla daha iri oldugu igin sertlikleri de daha
diistiktiir.

Yapilan sinterleme denemelerinde GPS yontemiyle sinterlenen hem graniil
kaplama hem de nano-kompozit numunelerinin tiimiiniin, igyap1 analizlerine gore, tam
yogunluga ulastig1 goriilmiistiir. PLS yontemiyle sinterlenen numunelerin ise yiginsal
yogunluklar1 daha diisiik ¢ikmistir ve igyapilarinda gézenekler oldugu goriilmiistiir.
Dolayisiyla gozeneklerin elimine edilerek numunelerin tam yogunluga ulagmalari igin
gaz basinci uygulanmasi sarttir. Bu kapsamda GPS yontemi, numunelerin seri iiretimi

icin en uygun teknik olarak goriilmektedir.
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GENEL SONUCLAR ve ONERILER

Inconel 718’in talagh imalatinda piyasada yaygin olarak Al,O3-SiCy kesici uglar

kullanilmaktadir. Son yillarda kesici u¢ firmalari, bu malzemeye rakip olacak yeni bir

kesici u¢ gelistirilmesi lizerine Ar-Ge caligmalarint yogunlasmistir. Bu kapsamda

Kyocera firmasinin, farkli iiretim teknikleri (co-extrusion) kullanarak {irettigi ve kendi

kendine bileme 06zelligi oldugu iddia edilen kesici ucu 6n plana g¢ikmaktadir. Tez

kapsaminda bu kesici u¢ karakterize edilerek benzer i¢yapiya sahip bir kesici ucun daha

zahmetsiz ve uygun maliyetli bir yontemle iiretilmesine yoOnelik proses gelistirme

calismalar1 yapilmistir. Yapilan calismalar sonucunda elde edilen genel sonuclar su

sekildedir:

Kuru kaplama denemelerinde UBE SizN4 tozunun kendi iginde topaklanma egilimi
cok vyiiksek oldugu icin homojen bir kaplama yapilamamistir. Topaklarin
giderilmesi i¢in UBE SisN4—ZrO> toz karisiminin kuru ve yas ortamda diisiik (80
dev/dk) ve yiiksek (300 dev/dk) hizlarla karigtirilmasi denemeleri de olumlu sonug
vermemistir.

SisNs—ZrO, tozlarinin bilyali degirmende homojen karistirilmasi igin farkli
stirelerde ve farkli ¢giitlicii bilye miktarlarinda yapilan denemelerde en iyi sonucu
24 saatlik karistirma siiresi ve toz agirligiin 2,5 kati kadar SisNy bilye ile yapilan
deneme vermistir. Karigtirma siiresi 7 saate diistiriildiigiinde SisNs ve ZrO»
tozlarmin iyi karismadigi goézlemlenmistir. Benzer sekilde SisNs bilya miktar
azaltildiginda SisN4 ve ZrO: tozlarinin homojen karigimi saglanamamistir. Bu
nedenle kuru ortamda yapilan graniil kaplama denemelerinde UBE SisN4 tozunun
kullanimi1 uygun degildir.

Partikiil boyutu azaldik¢a van der Waals etkilesim kuvvetleri arttig1 i¢in nano SizN4
tozunun graniillerin ylizeyine tutunmasi daha kolaydir. Bu nedenle nano SizNas
kullanilarak kuru ortamda yapilan graniil kaplama denemeleri daha iyi sonug
vermistir.

Kaplama tozunun graniillerin ylizeyine tutunmasini kolaylastirmak i¢in yapilan yag
ilavesi kaplama kalinligin1 arttirmistir; fakat igyapida kaplanmadan kalan heterojen
bolgeler giderilememistir. Bu heterojen bolgeler kesici ucun mukavemetini
diisiirerek kesme sirasinda ucun kirilmasia yol actigi i¢in i¢yapidaki varliklar
kabul edilemez. Dolayisiyla graniillerin efektif kaplanmasi igin bilyali degirmen ile

kaplama yontemi, saglikli bir yontem degildir.

157



Icyapidaki  heterojen  bolgeler, kaplama tozlarmm kendi igerisinde
topaklanmasindan ve bu topaklarin graniil yiizeyine tutunamayip kaplanmadan
kalmasindan kaynaklanmaktadir. Bu topaklarin giderilmesi i¢in bilyali degirmene
kiyasla ¢ok daha yiiksek hizlarda donen siddetli karistirici ile graniil kaplama
denemeleri yapilmistir. Siddetli karistirict  ile yapilan granil kaplama
denemelerinde donme hizinin 1000 dev/dk’den yiiksek oldugu durumlarda
graniillerin parcalanarak formunu kaybettigi goriilmiistiir. Ote yandan, karistirict
hiz1 250 dev/dk oldugunda ise kaplama tozunun kendi i¢inde olusturdugu topaklar
kirilamamaktadir. Farkli donme hiz1 ve siirelerde yapilan denemeler sonucunda
graniillerin, ag. %5’1 kadar su-PEG karisimiyla nemlendirilip 700 dev/dk donme
hizinda, 30 dk siireyle karigtiritlmasi1 optimum proses kosulu olarak belirlenmistir.
Kuru ortamda siddetli karistirict ile yapilan denemelerden iiretilen numunelerle
yapilan performans testlerinde, tiim kesici uglarda pullanma kaynakli asinma
goriilmektedir. Bu durum, igyapidaki kalinti gerilmelerin gereginden fazla
oldugunu gostermektedir. Asir1 kalinti gerilmelerin sebebinin, SisNs ve ZrO»
tozlarinin kendi i¢inde olusturdugu topaklardan kaynaklanan heterojen bolgeler
oldugu distlniilmistiir. Dolayisiyla kuru ortamda yapilan graniil kaplama
denemeleriyle bu heterojen bolgeler giderilemediginden dolay: olumlu bir sonug
alinamamustir.

Siddetli karistiricida graniillerin tizerine SisNs—ZrO2 kaplama tozunu igeren
seramik camurun damlatilmasiyla yapilan denemelerde graniillerin yas ortamda
formunu yitirerek kirilmasindan dolay1 basarili bir sonug elde edilememistir.

Kuru ortamda yapilan graniil kaplama denemelerinde kaplama tozunun kendi
icerisinde topaklanmasi engellenemedigi icin yas ortamda graniil kaplama teknigi
gelistirilmesi gerekmektedir. Bu kapsamda gelistirilen dondurarak kurutma
yonteminde, SisN4—ZrO, kaplama tozunu iceren seramik c¢amur igerisine
kaplanacak Al,03—ZrO; graniilleri atilarak elde edilen seramik ¢gamur sivi nitrojen
igerisine damlatilmistir. Dondurarak kurutma yontemiyle yapilan graniil kaplama
denemelerinde olduk¢a homojen bir icyap1 elde edilmistir.

Yapilan performans testlerinde dondurarak kurutma yontemiyle iretilen kesici
ucun performansi, kuru ortamda siddetli karistirici ile iiretilen kesici uglarinkinden
daha iyi ¢cikmistir. Bu durumun, igyapidaki heterojenliklerin homojen bir sekilde

dagilmis olmasindan kaynaklandig: diistintilmektedir.
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Kalint1 gerilmelerin azaltilmasi igin graniillerin {i¢lii noktasina biriken SizNs—ZrO;
birikinti boyutunun ve miktarinin azaltilmasi gerekmektedir. SisN4—ZrO2 kaplama
miktar1 hacimce %10’dan %5 disiiriildiigiinde birikinti miktarinin azaldig
gorilmistiir.

Birikinti boyutunun azaltilmasi i¢in diisiik boyutlu AloO3—ZrO> graniilleri liretilerek
hem diisiik boyutlu Al,03-ZrO; graniilleri hem de siklon olarak adlandirilan 15-20
um’lik graniillerle kaplama denemeleri yapilmistir. Yapilan denemeler sonucunda
graniil boyutu azaltildiginda SisN4—ZrO; birikinti boyutunun da azaldigi
goriilmiistiir. Dolayisiyla siklonlarin hacimce %5 kaplama tozu ile kaplanmasiyla
elde edilen numune en homojen i¢gyapiy1 vermistir.

Yapilan performans testlerinde diisiik boyutlu Al203—ZrO> graniilleri kullanilarak
%S5 kaplama icerecek sekilde hazirlanan numune en iyi performansi vermistir.
Dondurarak kurutma yontemiyle iiretilen numunelerin nano-kompoziti andiran bir
igyapiya sahip olmasindan dolayi, iiretim yontemi graniil kaplamaya kiyasla ¢ok
daha kolay olan nano-kompozitler iiretilerek performanslari test edilmistir. Yapilan
nano-kompozit denemelerinde 300 dev/dk donme hiziyla iiretilen numunelerde
baslangi¢ tozlarinin kendi i¢inde olusturdugu topaklarin kirtlmadigi ve bu nedenle
igyapida iri heterojen bolgelerin oldugu goriilmiistiir.

Donme hizi 500 dev/dk’ye ¢ikarilarak, baglangic tozu olarak ayri ayr1 Al,O3 ve
ZrO; tozlarimi kullanmak yerine Al203-ZrO; graniilleri kullanilarak yapilan
denemede, numunenin igyapisinin oldukg¢a ince ve homojen oldugu goriilmiistiir.
Yapilan performans testlerinde hacimce %1 nano SizNs4 ilavesinin matrisin aginma
davraniginda 6nemli bir degisiklik yaratmadigi goriilmiistiir. Hacimce %3 nano
Si3Ns igeren numunede asirt miktarda ¢entik aginmasi goriiliirken, hacimce %5
nano SisNas iceren numune kesmeyi tamamlayamadan kirilmistir. Bunun nedeninin,
kesici ucun igyapisinda goriilen iri heterojenliklerin yarattig1 kalint1 gerilmeler ve
bu bolgelerin etrafinda olusan mikro g¢atlaklar oldugu diisiiniilmektedir. Heterojen
bolgelerin boyutu arttikca, iirtindeki mukavemet diisiisii daha fazla olmaktadir.
Dolayistyla kesici ug, kesme sirasinda olusan kuvvetlere dayanamayarak
kirilmaktadir.

Tez kapsaminda hazirlanan numunelerin, teknik seramiklerin sinterlenmesinde
yaygin olarak kullanilan ve seri iiretime olduk¢a uygun olan GPS ve PLS

yontemleriyle sinterlenebilirligi arastirilmistir. Yapilan sinterleme denemelerinde
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GPS yontemiyle sinterlenen numunelerin tiimiiniin tam yogunluga ulastig
goriilmiistiir. PLS yOntemiyle sinterlenen numunelerin ise yiginsal yogunluklari
daha diisiik ¢ikmistir ve i¢yapilarinda gézenekler oldugu goriilmiistiir. Dolayisiyla
gozeneklerin elimine edilerek numunelerin tam yogunluga ulagmalar1 igin gaz

basinci uygulanmasi sarttir.

e GPS yontemiyle iretilen graniil kaplama numuneleri ile nano-kompozit
numunelerinin XRD analizinde mevcut JCDPS kartlarinda bulunamayan ve yapilan
EDX haritalama analizine gore Si, Al, Zr ve O igeren bir faz tespit edilmistir. Bu
fazin, malzemede gerceklesen bir reaksiyon sonucu olustugu diistiniilmistiir.
Yapilan XRD analizlerinde bu fazin pikleri SPS ile iiretilen numunelerde
goriilmezken, GPS ile iiretilen numunelerde goriilmektedir. Bu durum, yukarida
oOne siiriilen tezi dogrular niteliktedir. Ayrica, SPS ile {iretilen numunelerin XRD
analizinde B-SisNs goriilirken, GPS ile firetilen numunelerde bu faz
goriilmemektedir. Bu durumun, yukarida bahsedilen reaksiyon sirasinda SizN4’iin
tamamen harcanmasindan ya da sivi faz igerisinde tamamen ¢dzlinmesinden

kaynaklandig diisiiniilmektedir.

e SPS yonteminde zirkonyanin doniisim reaksiyonu igin gerekli zaman
taninmadigindan sinterlenmis numuneler tetragonal ve monoklinik ZrO: fazlarim
birlikte barindirirken, GPS yontemiyle iiretilen numunelerde yalnizca m-ZrO: fazi
gorilmistiir.

Tez kapsaminda malzeme gelistirilmesinden ziyade proses gelistirilmesine yonelik
denemeler yapilmigtir. Dolayisiyla hem Al203—ZrO; graniillerindeki hem de SizN4—ZrO>
kaplama tozu igerisindeki ZrO, miktar1 degistirilerek, farkli ZrO, miktarlarinda
malzemede olusan kalinti gerilmeler incelenebilir. Ayrica, optimize edilen graniil
kaplama kosullart ile farkli malzemelerin kaplanmasi denenebilir. Malzeme se¢iminde
dikkat edilmesi gereken husus, kaplama malzemesinin 1si1l genlesme katsayisinin
kaplanacak graniillerin 1s1l genlesme katsayisindan diisiik olmasidir. Boylelikle 1sil
genlesme farkindan kaynakli kalinti gerilmeler sistemde mevcut olacaktir. Bunun igin
Al203-ZrO; graniillerinin etrafina SizN4 yerine ylizey alan1 yiiksek olan SiC kaplanmast
denenebilir. Kaplama i¢in diger aday malzemeler TiOz, TiC ve/veya TiCN olabilir.

Kaplanacak graniillerin yiizey piiriizliiliigliniin ve i¢inin dolu olmasiin kaplama

homojenligi agisindan oldukg¢a 6nemli oldugu goriilmistiir. Bu kapsamda tane boyutu 40-
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50 um civarinda olan, yiizeyi piiriizlii ve i¢i dolu graniillerin piiskiirtmeli kurutucu ile
tiretimi i¢cin denemeler yapilabilir. Burada hazirlanan seramik ¢amurunun reolojisi ve
puskiirtmeli kurutucu parametreleri iizerine ¢alismalar yapilmasi gerekecektir.

Kuru ortamda yapilan graniil kaplama denemelerinde olumlu bir sonug elde
edilememistir. Dondurarak kurutma yontemiyle yas ortamda yapilan graniil kaplama
denemelerinde ise igyapt daha c¢ok nano-kompoziti andirmaktadir. Dolayisiyla yas
ortamda graniillerin kaplanmasi i¢in farkli teknikler denenebilir. Bunlardan bazilar
eczacilik sektoriinde yaygin olarak kullanilan akiskan yatak (Glatt, Almanya) yontemi ve
kapsiilleme (encapsulation) (Buchi, Isvigre) yontemleridir.

Dondurarak kurutma yontemiyle yapilan denemelerde seramik ¢amur sivi azotun
icerisine damlalikla damlatilmistir. Bu damlalarin boyutu yaklasik olarak 1-2 mm
civarindadir. Damlacik boyutunun azaltilmasiyla daha homojen bir i¢yapinin elde
edilebilecegi diisiiniilmektedir. Bu kapsamda seramik ¢amur sivi azot igerisine noziil ile
puskiirtiilerek 1 mm’den diisiik damlacik boyutu elde edilebilir.

Dondurarak kurutma yontemiyle siklonlar kullanilarak hacimce %5 ve %10
kaplama igerecek sekilde yapilan denemelerden iiretilen numunelerin ve GPS yontemi ile
iiretilen numunelerin performans testleri gerceklestirilememistir. Icyap1 analizlerinde en
homojen igyapiya sahip numune, siklonlarla yapilan ve hacimce %35 kaplama igeren
numunedir. Dolayistyla bu numunenin performansinin daha iyi olmasi beklenmektedir.
Ayrica, GPS ile iiretilen ve tam yogunluga ulasan numunelerin de performans testleri
gerceklestirilmelidir.

Yapilan performans testlerinde, tiretilen numuneler Al2O3-SiCy kesici ug ile ayni
kesme kosullarinda test edilmistir. Malzeme 6zellikleri farkli oldugu icin tez kapsaminda
iiretilen numunelere &zel olarak kesme parametreleri belirlenmelidir. Ornegin Al,O3—
SiCy kesici ug, igerdigi viskerin toklastirma mekanizmasindan ve mukavemet arttiric
etkisinden dolay1 yiiksek kesme derinliginde ¢alisabilmektedir. Ancak, graniil kaplama
numuneleri yiiksek kesme kuvvetlerine dayanamadiklari i¢in yiiksek kesme derinliginde
iyl performans gostermemektedir. Bu kapsamda, farkli kesme kosullart denenerek
numunelerin kesme performansinda iyilestirilmeler yapilabilir.

GPS ve PLS ile iiretilen graniil kaplama numunelerinde i¢yapida heterojen olarak
goriilen, EDX haritalama analizine gore Al, Si, Zr ve O elementlerini igeren ve sinterleme

sirasinda malzemede gerceklesen bir reaksiyon ile olustugu diisiiniilen fazin olusum
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mekanizmasi, yapilacak detayli TEM karakterizasyonu caligmalart ile agiklanmaya
caligilabilir.

Tez kapsaminda malzeme gelistirmeden ziyade proses gelistirme calismalarina
onem verildigi i¢in yalnizea %17,5 ZrOz iceren graniiller ve kaplama tozlariyla denemeler
yapilmistir. Farkli ZrO, miktarlarmin SPS ile liretimde malzemenin igyapisinda ve
mekanik 6zelliklerinde olusturacagi degisiklik incelenebilir. Ayrica GPS ile iiretimde
farkli ZrO; miktarlarinin yogunlagmaya olan etkisi incelenebilir.

SPS ile iiretilen numunelerde m-ZrO; ve t-ZrO; fazlar birlikte goriiliirken, GPS ile
tretilen numunelerde yalnizca m-ZrO; fazi gorilmiistiir. Nihai iirlinde tem
doniigiimiiniin sagladig1 toklagtirma mekanizmasindan yararlanmak adina t-ZrO; fazi
istenmektedir. Bu nedenle saf m-ZrO- baslangig¢ tozu yerine 3Y-ZrO; tozu kullanilarak
nihai liriinde t-ZrO; faz1 elde edilebilir. Boylelikle nihai iiriiniin mekanik 6zelliklerine ve
kesme performansina t-ZrOz ve m-ZrO; fazlarinin etkisi incelenebilecektir.

GPS tekniginde sinterleme sicakligi maksimum giivenli deger olan 1600°C olarak
belirlenmistir. Ancak farkli 1sitma hizlar1 ve sinterleme siireleri ile ilgili bir ¢alisma
yaptlmamistir. Dolayisiyla farkli 1sitma hizi, sicaklik ve sinterleme siirelerinin

malzemenin yogunlasmasina ve i¢yapisina olan etkileri incelenebilir.
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