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v

OZET

TEZ BASLIGI: Yoénlendirilmis Miillit iceren Anortitin Mikro-Yapisimin
Karakterizasyonu Ve Mikro-Yapinin Mekanik Davranisa
Etkisinin Incelenmesi

YAZAR ADI: Taylan Ozgiir GOK

Anortit seramik malzeme, miihendislikte kendine 6zgii fiziksel ve kimyasal
Ozelliklerinden dolayr bilinen seramiklerden birisidir. Ancak endiistriyel
uygulamalarda anortit seramik malzemelerin kullanimi bu malzemelerin oldukca
diistik kirillma toklugu ve mukavemetleri nedeniyle kisitli kalmaktadir. Bu sebeple
ignemsi miillitlerin biinyeye katilmasiyla anortit seramik malzemede kirilma
toklugunun ve mukavemetlerin artip artmayacagini incelemek amaciyla bu calisma

gergeklestirilmistir.

Bu calismada kirilma toklugu belirlenecek anortit seramik malzemeler
miillitsiz ve agirlikca sabit oranda miillit igerecek sekilde hazirlanip serit dokiim
metoduyla prizmatik c¢ubuklar halinde {retilmis ve farkli sicakliklarda
sinterlenmislerdir. Uretilen numunelerin elastik modiil ve {ic nokta egme
mukavemetlerinin 6l¢iilmesinin ardindan kirilma toklugu centik catlak uzunlugu
yontemi kullanilarak hesaplanmistir. Bunlara ek olarak hazirlanan numuneler
tizerinde, X 1511 kirinim analizleri ve SEM analizleri yapilarak mikro yapr —

mekanik davranis iliskisi incelenmistir.

Anahtar kelimeler: Seramik, anortit, mekanik 6zellikler, kirilma toklugu.



SUMMARY

TITLE : Micro-structural Characterization of Anorthite Containing
Oriented Mullite Whiskers and Investigating the Effect of
Microstructure on Mechanical Behavior

AUTHOR: Taylan Ozgur GOK

Anorthite ceramic materials are known for their attractive physical and
chemical properties. However, the use of anorthite ceramics in structural applications
has been limited by their relatively low fracture toughness and strength. Therefore,
this study has been conducted to study the effect of adding mullite whiskers on the

toughness and strength of anorthite ceramic materials.

In the present study, anorthite ceramic specimens without and with mullite
whiskers were produced by tape casting method and sintered at various temperatures.
Following elastic modulus and three point bending tests, fracture toughness of the
samples were measured using indentation crack length method. In addition to these,
the relation between the micro structure and mechanical properties was investigated

by XRD and SEM analysis on the samples.

Keywords: Ceramic, anorthite, mechanical properties, fracture toughness.
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1. GIRIS
1.1 Seramigin Tanimi

Seramik malzemeler yapisinda metalik ve ametalik element fazlari igeren
bilesiklerdir. Metalik ve ametalik atomlarin birlesme sekillerinin ¢ok olusu c¢ok

sayida seramik fazin varligina sebep olmaktadir.

Genellikle seramik fazlarin Ozellikleri metalik ve plastik malzeme
ozelliklerinden farklilik gostermektedir. Buna ek olarak, o6zellikle fazlarinda yari-
metalik elementlerin varligit durumunda, metalik, plastik ve seramik malzeme

ozelliklerinde ortak bir alan bulunabilir [Acarsoy, A., 1992].

Seramik fazlarinin ¢ogu, metaller gibi kristal yapisindadir. Bu yapilardaki
baglarin varlig1 ve niteliklerinden dolay1 metaller ile farklilik gdsterirler. Elektronlar
ya yandaki atomla paylasilarak valans bagi yaparlar ya da bir atomdan digerine
gecerek iyonik bir baglanma yaparlar. Iyonik baglar seramik malzemelere oldukca
yuksek kararlik kazandirirlar. Bu da seramik malzemelerin, metalik ve plastik
malzemelere gbére daha yiiksek ergime noktalari ve sertlik degerlerine ulasmasini

saglar [Kocabag, D., 1998].

Seramiklerin, kimyasal, fiziksel ve mekanik oOzelliklerine bakildiginda,
miithendislik uygulamalarinda hafif oluslar, yiiksek sertlik degerlerine ve yiiksek
mukavemete sahip olmalari ile son zamanlarda ilgiyi iizerlerine ¢cekmektedirler. Bazi
uygulamalarda yiiksek sicaklik ve gerilimlere maruz kalan seramik malzemeler,
nispeten daha agir olan metalik malzemelerin yerine gegmeye aday malzemeler

olarak nitelendirilirler. Ancak metallere kiyasla ¢ok diisiik olan kirilma tokluklari
sebebiyle kulanim alanlar1 kisithdir. Metalik malzemelerde 20-100 MPa [

degerlerinde bulunan kirilma toklugu, seramik malzemelerde 1-3 MPa [ gibi ¢cok
diisiik degerlerde yer almaktadir. Son zamanlarda seramik malzemelerin kirilma
toklugunun artirilmasinda epey yol alinmistir. Genel amag¢ kullanim alanina gore
mekanik  zorlanmalar1  karsilayabilecek seramik malzemelerin  endiistriye

kazandirilmasidir.



1.1.2 Anortit Seramik Malzeme

Endiistriyel uygulamalarda ve giincel hayatta genis bir kullanim alanina sahip
kemik ¢ini diye bilinen seramik porselen malzemelere ve sert porselen malzemelere
muadil olarak tasarlanan anortit seramik malzeme bir¢ok alanda mekanik yeterliligini

muadili oldugu kemik ¢ini ve sert porselene karsin gostermistir.

Son zamanlardaki uygulamalarda kemik ¢ini ve sert porselenin yiiksek direng
gosteren sira sahip olmasi durumunda bile diisiikk kirilma mukavemeti gostermesi
sebebiyle kullanim alanlarinda zamanla gereksinim duyulan agir servis sartlarini
karsilayamaz hale gelmislerdir. Bu sebeple mekanik uygulamalarda agir servis

sartlar1  altinda  kullanilma  6zelligi tasiyan anortit seramik malzeme

(Ca0.Al1,05.2810,) tasarlanmistir. [Capoglu, A., 2000].

Seramik endiistrisindeki bu ihtiyaci tespit eden Capoglu ve Messer 1993
yilinda Sheffield Universitesi’nde ve Gebze Yiiksek Teknoloji Enstitiisii’nde bu konu
lizerine ¢aligmalara baglamiglardir. Yapilan caligmalarin ana amaci, mekanik
ozellikleri yiiksek, yarisaydam, nispeten diisiik maliyetli seramik iiretmektir. Bu
hedefler dogrultusunda en iyi neticenin biinye igerisinde gelistirilecek olan anortit
faz1 tarafindan elde edilecegi diisiiniilmiis ve kemik c¢ini ile sert porselene karsilik

kullanilacak anortit seramik malzemeyi gelistirmislerdir [Ustiindag C.B., 2003].

1.1.3 Miillit Etkisi

Miillit kristallerinin  (3A1,03.2S10,) anortit seramik malzeme iizerindeki
etkileri ilk gerceklestirilen arastirmalardan biridir. 1908 yilinda Zoellner,
mukavemetin ince ignemsi miillit taneciklerinin kilitlenmesi ile olusan saglam yapi
tarafindan elde edilecegini dile getirmistir. Bir baska deyisle artan miillit miktarina
bagl olarak mukavemet de artacaktir. Yiksek sicakliklarda birincil miillit olarak
adlandirilan miillit taneciklerinin kalinlig1 artar ve az sayida genis taneli miillitler
meydana gelir. Bu olusumda birincil miillitler kii¢iik miillit tanecikler kadar etkili

kilitlenmezler ve mukavemet azalir. Istenilen mukavemete ulasmak igin pisirim



sicakligt ve uygun boyuttaki ikincil miillit taneleri birincil miillite kiyasla

mukavemeti daha da artirmaktadir [Zoellner, A., 1908].

Iki miillit tipinden ilki olan birincil miillitler anortit yapi icerisinde olusur ve
boyutu 10 nm’den daha kii¢iiktiir ve biinyedeki kaolinitin latis yoniinde ayrilmasi ile
ortaya ¢ikan artik kilden meydana gelir. Ikinci miillit tipi olan ikincil miillit
tanecikleri ise ignemsi yapidadirlar ve feldspat eriyiginden olusurlar ve boyutlari
optik mikroskopta ¢iplak gozle goriilecek sekilde 1 mm’den biiyiiktiir. Anortit
biinyeye ilave olarak eklenen ikincil miillitlerin yiiksek sicaklikta daha az viskoz olan
bir eriyik halini almasi olasilig1 ¢ok diisliktiir. Ancak bdyle bir durumda ignemsi

miillit taneler ile anortit biinye arasinda daha az reaktif olan 0,74-0,81

MPa [ degerinde tokluga sahip camsi bir silika faz olusturur ki bu durum séz
konusu oldugunda anortit blinyede ilerleyen herhangi bir sebeple olusmus catlak
daha az enerjili bu tane smirindan hareket etmeyi tercih eder. Sonug, bu
mekanizmanin hayata gectigi anortit malzemedeki kirilma toklugunda artis olarak

tespit edilir [Batista S.A.F., 2001].
1.2 Seramiklerin Toklugu

Son zamanlarda seramik malzemeler ilizerinde miihendislik uygulamalarina
elverigli hale getirmek i¢in bircok calisma yapilmaktadir. Bir¢cok endiistriyel alanda
uygulama alani, kullamim sekli, maliyet, geri doniisiim gibi yatinm ve iiretim
sathasinda 6nde gelen kriterler géz 6niinde bulundurularak hangi seramik, metalik
veya kompozit malzemenin kullanilacagina karar verilmektedir. Ancak, malzeme
secimini teknolojik uygulamalardaki bazi gereksinimler etkilemistir. Kullanimda
bir¢ok avantaj saglayacak olan malzemenin elde edilirligi, yatirnrm maliyetleri, liretim
asamalari, kullanilabilirlik, mukavemet ve tokluk gibi 6nemli gereksinimler malzeme
seciminde biliylik etkiye sahip olmaktadir. Burada giindeme gelen nokta
uygulamalarda kullanilacak olan seramik malzemeye sahip olmasi gereken mekanik

ozelliklerin nasil kazandirilacagidir [Tomaszevski, H. et a/, 2001].

Miihendislikte kendine 6zgii kullanigsh fiziksel ozellikleri bulunan bir¢cok

seramik malzemenin kullanim alani, yapisal uygulamalarda diisiik kirilma toklugu ve



buna bagli olarak diisiik mukavemet gosterdiklerinden dolay1 sinirlanmaktadir.
Ancak oOzgiill agirlik, iiretim kolayligi, maliyet, yiiksek sicaklik dayanimi gibi
faktorler nedeniyle seramik malzemeler gézde malzemelerdir. Digiik bir 6zgiil
agirliga sahip olan seramik malzemelerin kirilma toklugu ve buna bagli mukavemet
gibi ¢ok onemli mekanik Ozellikleri gelistirilmis bazi mekanizmalarla ihtiyag

duyulan degerlere ¢ikarilmaya calisilmaktadir [Honglai T. et al, 1998].

Sonug olarak, tiim seramik malzemeler i¢in tokluk degerlerinin ve buna bagh
mukavemetin artirilmast tiim gereksinimler igerisinden en onemlileri olarak yer
almaktadirlar. Ulagilmas1 hedeflenen kirilma toklugu degeri de uygulamada seramik

malzemenin kullanim sekline gore tespit edilecektir.

1.3 Tokluk Artirma Mekanizmalari

Seramik malzemelerdeki tokluk artirma mekanizmalar: fiber donatili seramik
matris kompozitler bir yana birakilirsa genellikle mikron mertebesindeki seramik
tanelerine veya tane siirlarina miidahalede bulunarak gelistirilmektedir. Esas olarak
malzeme biinyesindeki herhangi bir sekilde meydana gelmis bir ¢atlagin yol agacagi
kirilmanin Oniine gegme veya catlak ilerlemesini yavaslatma gibi etkilerle kirilma
toklugunda goze carpan bir artig saglanabilmektedir. Genel olarak tokluk artirma
mekanizmalar1 ¢atlak sapmasi, ¢atlak kopriileme, ¢atlak egilmesi, parcacik takviyesi

ve ikinci fazin etkisi olarak siniflandirilabilir. [Honglai T. et al, 1998].

1.3.1 Catlak Sapmasi

Bir¢ok seramik malzemede tane sinirlarindaki kirilma enerjisi tanelerin kirilma
enerjisinden daha diisiiktiir. Bir seramik materyale uygulanan herhangi bir kuvvet
neticesinde eger bu materyalde catlak varsa, ylikleme boyunca catlak diisiik enerjili
tane sinirlart boyunca ilerlemeyi tercih edecektir. Bu durumda tanelerin aldiklar
sekil ve yonleri bilyilk 6nem kazanmaktadir. Ilerleyen catlak tane sinirlarinda ne
kadar ¢ok yon degistirir (ki bu catlaga verilen yoOnlendirme dogrultusunda
gerceklesecektir) ve engellerle karsilagirsa sonu¢ her agama sonunda toklukta bir

art1s olarak sonuglanacaktir [Watchman, J.B].



Bahsi gecen mekanizma da, ¢atlagi en cok saptiracak ve dolayisiyla
ilerlemesini giiclestirecek tane yapist dizayninin ¢atlagin ilerlemesine dik bir sekilde

uzatilmig tane sinirlarindaki enerjiyi kirarak ilerlemesi seklinde tariflenebilir.

1.3.2 Catlak Kopriileme

Catlak kopriilleme mekanizmasi temelde, ilerlemek i¢in en az enerjili bolgeleri,
tane sinirlarin1 veya tane igini tercih eden catlak ucunun tanelerin yonelmesi ve
pargacik takviyesi ile saptirilmasi/ydnlendirilmesi ve bu pargacigin kirilma yiizeyleri
arasinda baglayici gorevi iistlenmesinden ileri gelmektedir. Her bir etkinin bu
mekanizmaya destek oldugunu goz Oniine getirirsek seramik malzemelerin kirilma

toklugunun belirgin olarak artacagi teorik olarak netlik kazanacaktir [Rice, R., 1983].

Sekil 1.1°de, malzeme biinyesinde ilerlemekte olan bir catlagin tanelerin
icinden ge¢mek yerine, daha az enerjili olan tane smnirlarmi tercih ettigi
gosterilmektedir. Bu durum, catlak koprilleme mekanizmasinin nasil meydana
geldigini, ilerleyen bir catlagin tanelerin etrafin1 kullanmay1 tercih etmesiyle

gosterilmektedir [Sherman at al, 1999].
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Sekil 1.1: Catlak Kopriilleme Mekanizmast
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Sekil 1.2: Catlak Yer Degistirme Miktarina Bagli Olarak Toklugun Degismesi

Sekil-1.2°de, malzemede olusturulmus bir catlagin yer degistirme miktarina
bagli olarak kirilma toklugu degerlerinde farkli sonuglar verdigini gostermektedir.

Bir SiC malzemesinde kisa catlak i¢in 0—400 pm’lik bir c¢atlak ilerlemesine bagh

olarak kirilma toklugu degeri 4 — 8 MPa [ araliginda tespit edilirken, uzun g¢atlak
icin 0—600 pm’lik bir ¢atlak ilerlemesine bagli olarak kirilma toklugu degerleri 6 —

9,5 MPa [ araliginda gozlenmistir. Yani mikroyapisinda catlak kopriileme

mekanizmasinin olmadig1 Hexoloy i¢in tokluk 2,5 MPa [ iken, catlak kopriileme
mekanizmasinin devreye girdigi ABC-SiC malzemesinde tokluk degerlerinin ¢atlak

ilerlemesi ile arttig1 goriilmektedir [Lee S.G. et al, 2001].
1.3.3 Parcacik Takviyesi

Genellikle seramik kompozitlerde kullanilmakta olan yontemde amag, seramik
blinyesinde homojen olarak karistirilmis olan pargaciklarla malzeme veya
kompozitin kirilma toklugunu ve dolayisiyla mukavemetini artirmaktir. Parcacik
takviyesi olarak metaller arasi bilesimlerin veya ametal bilesimlerin secildigi
malzeme gurubunda avantaj, metaller aras1i malzemelerin yliksek sicakliklara karsin
olan dayanimlar1 ve diisiikk yogunluklarindan elde edilmektedir. Metaller arasi
parcaciklardaki plastik deformasyonun varlig1 ve ¢atlak ilerlemesinde catlagin yon
degistirmesini saglamalar1 neticesinde kirilma toklugu degerlerinde bir artis soz

konusu olur [Watchman, J.B].



W.H. Tuan tarafindan 1999 yilinda yapilmis olan calismada, seramiklerin

diisik kirilma tokluklarmin ilave intermetalik pargaciklarla gelistirilebilecegi

tizerinde durulmus, aliimina seramik malzemenin 3,7 MPa [m) degerindeki kirilma

toklugunun NiAl intermetalik fazinin biinyeye eklenmesiyle artirilmasi yoluna

gidilmis ve sonug¢ olarak da 4,7 MPa [ degerinde bir kirilma toklugu degerine
ulagilmigtir. NiAl’nin ergime noktas1 1640 °C gibi yiiksek bir sicaklik degerindedir.
Bu deger yiiksek sicakliklarda kullanim kolaylig1 saglayan aliimina malzeme i¢in de
idealdir. Buna ek olarak NiAl’nin oksidasyon direncinden dolay1r da malzemedeki
iistiin 6zellikler ilave intermetaligin olumlu 6zellikleriyle daha da artmaktadir [Tuan

W.H.. et al, 1999].

1.3.4 ikinci Fazin Etkisi

Seramik malzemelerde siv1 faz sinterlemesi veya kalsinasyon islemi zayif bir
ara yiizeyin varliginda anizotropik bir sekilde ikinci bir faz biiyiimesi meydana
gelmektedir. Makul boyutlarda kontrollii bir ortamda olusan biinyedeki ikinci fazin
olast bir catlak ilerlemesindeki etkisi kaba bir tarifle catlak sapmasi veya catlak
kopriileme olarak nitelendirilebilinir. Ote yandan, olusan ikinci fazla seramik
malzeme arasindaki 1s1l direng farkliliklar1 soguma esnasinda ikinci fazla ana bilesen
ylizeyleri arasinda bir gerilim meydana getirecek, bu gerilim de sahip oldugu yiiksek
enerji nedeniyle catlak ilerlemesinde bir bariyer gorevi gorecektir. Bu gibi bolgelerde
genellikle bu gerilim depolanmig alanin ¢evresini dolasmak isteyeceginden hareketi
kisitlanan catlak, sonug itibariyle kirilma toklugu ve mukavemeti artirilmig olacaktir

[Garvie, R. et al, 1975 ].

B. Yang ve X. M. Chen tarafindan 2000 senesinde yapilan ¢alismada Nd,Ti,0-
ikinci fazinin aliiminanin kirilma toklugu degeri olan 3,7 MP | piezoelektrik
ikinci fazin malzeme biinyesine eklenmesiyle 6,7 MPa [ gibi nispeten biiyiik bir
degere ulagsmistir. Piezoelektrik 6zellik gosteren Nd,Ti,0O; fazi, darbe aninda enerji
desarj1 gosteren bir karaktere sahiptir. Bu 6zelliklerini kirilma toklugu diisiik aliimina
biinyesine eklendikten sonra da gostermeleri nedeniyle olumlu sonuglara zemin
hazirlamaktadir. Genel mekanizma, herhangi bir sekilde olusmus catlagin devam

etmesi durumunda malzemenin yirtilmanin 6niine ge¢gmesinde ihtiya¢ duydugu



absorbe edecegi enerjiye piezoelektrik ikinci faz sayesinde ulasmasi olarak

tariflenebilir [Yang B. ef al, 1997].

1.4 Seramik Malzemelerin Uretimi

Seramikler, kristallenmeye uygun fazlarin ¢ekirdeklenme ve kristal biiyiitme
asamalarindan olusan kontrollii kristalizasyon ile iiretilen malzemelerdir. Bilesim ve
151l islem kosullarinin uygun olarak se¢ilmesi sart1 ile iiretilen seramik malzemelerin
mikroyapisinda ince taneli ve diizenli dagilmis kristaller iceren bir yapinin iiretimi
miimkiindiir. Degisik miihendislik uygulamalar1 i¢in gelistirilen bircok seramik
malzeme iiretim yontemi vardir. Bu iiretim yonteminden baslicalart asalti dokiim

yontemi, toz presleme yontemi ve serit dokiim yontemidir [Y1lmaz S. et al, 1997].

1.4.1 Serit Dokiim Yontemi

Serit dokiim yontemi oksit ve oksit olmayan tozlarin serit dokiimii, elektronik
altliklar, kapasitorler ve sensorler gibi malzemelerin iiretimi i¢in kullanilmaktadir.
Kusursuz bir serit iiretebilmek icin, siirecler ve bilesenler iyi kontrol edilmelidir

[Hellebrand, H.].

Serit dokiim yoOnteminde kullanilan doktor bigagi metodu, ince seramik
filmlerin genis miktarlarda imalat1 i¢in diisiik maliyetli bir islemdir. Bu metotta
inorganik tozlar bir bilyali degirmende ¢oziicii ve dagiticilarla birlikte karistirilarak
ogitiiliir. Baglayic1 ve plastiklestiriciler siispansiyona ikinci karigtirma esnasinda
ilave edilirler. Homojen, iyi dagilmis ve yogunlastirilmis ¢amurun gazi giderilerek
hareket eden bir tasiyici yiizeyine yayilmasi ile dokiim gerceklestirilir. Bu sekilde
sekillendirilen filmden ¢oziiciiler kurutma ile ugurularak ayrilir. Serit, ucurmadan
sonra yeterli derecede mukavemetli ve tercih edilen sekilde olmalidir. Isil islemin
birinci adiminda baglayici ve diger organik bilesikler uzaklastirilir, ardindan da

organik yapi istenilen 6zelliklere uygun olarak sinterlenir.

Serit dokiim yonteminde ¢amura disaridan ignemsi taneciklerin eklenmesi de

uygulamalar igerisindedir [Duran, C et al, 2005]. Bu uygulamada ignemsi



taneciklerin yonlenmesi onemli bir kriterdir. Bu yonlenmede ignemsi tanecigin ilk
konumu, camurun reolojik Ozelligi ve serit dokiim parametreleri Onemli yer

tutmaktadir.

Ignemsi tanecigin ilk konumu ¢amurun akis yoniine ne kadar paralel ise
yonelme o kadar kolay olur ve bu yonlenmede ignemsi tanecikler birbirinden
etkilenmezler. Baska bir degisle; ignemsi taneciklerin akis yonii ile yaptig1 ag1 sifira

yaklastik¢a yonelme o kadar kolay olur.

Camurun reolojik 06zellikleri biinyenin i¢inde bulunan ¢o6ziicli, dagitici,
plastiklestirici, baglayici, inorganik tozlar ve katki maddeleri tarafindan belirlenir.
Buna bagli olarak ¢amurun viskozitesi de ¢ok &nemlidir. Istenilen sekilde bir
yonlenme elde etmek igin tiim ignemsi taneciklerin ¢amur tarafindan sarilmasi

gerekmektedir.

Serit dokiim parametresi olarak da iki ana faktérden bahsedilebilir. Bunlar,
dokiim hiz1 ve bigak araligidir. Eger dokiim hizi artirilirsa kesme gerilimi de artacak
ve sonugta yonelme artacaktir. Ayrica dokiim sirasinda bicak araliginin daraltilmasi

da ayn1 etki ile ignemsi taneciklerin yonlenme oranini artirir [Roosen, A., 1988].

1.5 Projenin Amaci

Bu ¢alismanin amaci saf anortit malzeme iiretmek kaydiyla, miillit icermeyen
anortit numune ve % 10 sabit miillit igeren anortit numunede miillit ilavesinin

mikroyap1 ve mekanik 6zelliklere etkisinin arastirilmasidir.

Deneysel calismalar ve titizlikle elde edilen deneysel sonuglar, anortit seramik
malzemenin endiistriyel uygulama alanlarinin tespiti ve bu alanlarin genisletilmesi

amaciyla gerceklestirilmistir.
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2. SERAMIKLERIN MEKANIiK DAVRANISININ
OLCULMESI

Seramik malzemeler maruz kaldiklar1 gerilimler altinda metalik malzemelerin
aksine bir plastik deformasyon davranisi sergilemeden kirilirlar. Seramik
malzemeleri bu yonii ile metalik malzemelerden ayiran sebep, sahip olduklar: kristal
yapilari, metalik malzemelerin aksine kayma diizlemlerine yiiksek sicakliklar
haricinde sahip olmayislar1 ve atomlar1 arasindaki iyonik ve kovalent baglarin

kuvvetli olmasindan ileri gelmektedir.

Seramik malzemelerde kirilma katostrofik tip seklinde adlandirilan herhangi
bir uyar1 olmaksizin gergeklesen kirilma tipidir. Bilinyesinde bir ¢atlaga sahip olan
seramik malzemeler gerilim altinda bu ¢atlagin biiylimesine ve ilerlemesine engel
olamaz ve kirllma meydana gelir. Kiritlmanin baslamasina sebep olan c¢atlaklar
yapidaki gdzenekler, tane sinirlarindaki catlaklar, ylizeyde kopmus taneler ya da
yiizey kusurlar1 olabilir. Ote yandan basma kuvvetleri altinda ise biinyedeki hatalar
ilerlemek yerine daha da kapanacaktir ve bu sebeple bu yiik altinda daha da fazla

mukavemet gostereceklerdir.

Yiksek yogunluga sahip seramiklerin mukavemeti biinyede kirilmay1 baglatan
catlagin biiyiikliigiine, yerine ve malzemenin tokluguna baghdir. Dolayisiyla benzer
seramik {riinlerin gerilme mukavemetleri biinyelerdeki mikro catlaklarin biiyiikligii,
yerleri ve tokluklar1 farkli olacagindan degiskenlik gostermektedir. Bu iliski Esitlik

2.1°de matematiksel olarak ifade edilmistir.

_ K
K=Yo [z . c=7 (2.1)

Burada K kirilma toklugu, Y geometri faktorii, o gerilme mukavemeti ve a

catlak boyudur.

Endistriyel uygulamalarda seramik malzemeler bu o&zellikleri ile metalik

malzemelere ve kompozit malzemelere gore daha kisith bir kullanim alanina
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sahiptirler. Ancak bir onceki bolimde agiklandig1 iizere mikro yapiya belirli
Olciitlerde kazandirilan dizaynlar ve gerilim altindaki davranis1 dogudan veya dolayl
olarak etkileyecek miidahalelerle kirilma davraniginda belirgin degisimler elde

edilebilir ve kullanim alanlarinda bir artis saglanabilir [Ustiindag C.B., 2003].

2.1 Egme Mukavemeti

Egme testlerinin basit ve diisitk maliyetli olusu bu testleri seramikler icin
oldukca popiiler hale getirmistir. Egme testlerinde genellikle dikdortgen veya
dairesel kesitli gubuklar kullanilmaktadir. Egme kuvveti altindaki gubugun igerisinde
herhangi bir noktanin gerilimi o noktanin ¢gubugun nétral eksenine olan uzakligiyla

dogru orantilidir ve ¢ubuktaki gerilim Esitlik 2.2 ile hesaplanabilir.

(2.2)

Bu esitlikte M egme momentini, y notral eksenden uzakligi, o gerilimi ve I

alanin ikinci momentini vermektedir.

Yiiksekligi ve genisligi h ve d olan dikdortgen kesitli bir numunede maksimum
gerilmenin hesaplanmasi i¢in asagidaki formiil elde edilmektedir [Ustiindag C.B.,

2003].

3 PL
Omax = 2h2 d

(2.3)
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Sekil 2.1 Ug-nokta-egme testi
2.2 Sertlik

Sertlik, malzemenin c¢entiklenmesine gosterdigi direnctir. Bu durum
malzemenin gerilime karst vermis oldugu direngle iliskilidir. Yani malzemenin
mekanik 6zelligi ne kadar i1yi olursa yiikiin etkisi altinda deforme olan kisim artan
sertlige bagli olarak daha da azalacaktir. Seramik malzemelerin sertlikleri,
malzemenin teknik 6zelliklerine, mikro yapilarina ve faz durumlarina gore farklilik

gostermektedir.

Vickers sertlik testi kare tabanli ve 136° a¢1 yapan bir prizma kullanilarak
centik agma esasina dayanir. Sertlik, yiikiin izin yiizey alanina bdliinmesiyle
hesaplanir. Pratikte izin ylizey alanmi izin kdsegeninin uzunlugunun oSlgiilmesi ve

trigonometrik baglantilarla hesaplanmasi ile sertlik elde edilir.

2Psin [@/2[ 1.854P
T _ —d2
(2.4)

Hv =

Bu denklemde P uygulanan yiik (Kg), d ortalama kosegen uzunlugu (mm), 0
prizma acisidir (136°) ve Hv elde edilen Vickers sertlik degeridir (kg/mm?) [Dieter,
G., Mechanical Metallurgy].

Ancak denklem seramik malzemeler iizerinde ¢alisan teorisyenler tarafindan

uygulanan yiikiin izin iz diistim alanina béliinmesiyle hesaplanan sekliyle kullanilir.
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H= 2 (2.5)

Bu denklemde F uygulanan yiik (N) ve H elde edilen Vickers sertlik degeridir
(N/mm?) [Dieter, G., Mechanical Metallurgy].

2.3 Kirilma Toklugu

Seramik malzemelerin kirilma tokluklar disiiktiir (1-3 MPaJ ). Bu nedenle
kirilmanin baslangic noktasi olabilecek malzeme biinyesindeki tanelerin biiyiik

olusu, ylizeydeki poroziteler, ylizey hatalar1 gibi unsurlar 6nem kazanmaktadir.

Seramik malzemelerin kirilma tokluklarini hesaplamak i¢in ¢esitli yontemler

s0z konusudur. Baslicalar1:

e (entik catlak uzunlugu / kirilmasi (Indentation crack lenght)

e Centikli mukavemet (Indentation strenght — IS)

e Chevron g¢entikli egme numunesi (Chevron notch bend specimen — CNB)
o (Ciftli kiris (Double cantilever beam — DCB)

e  On gatlakli kiris (Single edge precracked beam — SEPB)

2.3.1 Centik Catlak Uzunlugu

Vickers mikro sertlik cihazi ile gentik ¢atlak uzunlugu 6l¢iimii basit ve diisiik
maliyetli olmasi sebebiyle daha ¢ok tercih edilen bir yontemdir. Centik catlak
uzunlugu yontemi kullanilarak yapilan tokluk olc¢limleri i¢in literatiirde bir¢ok
bagint1 6ne siiriilmiistiir. Bagintilar ayn1 malzemeler igerisinde dahi farkli sonuglar
ortaya koymustur. Daha sonrasinda bagmntilar iki farkli ¢atlak olusumu {izerinde
yogunlastirilmistir. Yiike bagli yarim daire seklindeki radyal “half-penny” catlak

sistemidir. Digeri ise palmiye sekilli “Palmqvist” catlak sistemidir. Vickers c¢entik
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testi sonucu olusan catlak izi Sekil 2.2°te verilmistir. Radyal ve Palmqvist sistemleri

Sekil 2.2 ve Sekil 2.3’te gosterilmistir [Batista S.A.F., 2001].

Sekil 2.2 Vickers ¢entik testi sonucu olusan catlak izi

Sekil 2.3 Radyal catlak sistemi
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Sekil 2.4 Palmqvist ¢atlak sistemi

Esitlik 2.6’da radyal catlak sisteminin var oldugu malzemenin kirilma toklugu,
2.7°de ise palmgqvist catlak sisteminin var oldugu malzemeye ait kirilma toklugu
hesaplanmaktadir. Genel olarak eger catlak c<3,5a’y1 sagliyor ise Palmqvist, c>>a’y1

sagliyor ise radyal catlak sistemi oldugu kabul edilir.

K.=0.016 [(E/H)"*F]/[c'*]  (Radyal) (2.6)
K.=9.052 10" H” E**dI'V? (Palmqvist) (2.7)
Burada;

E = Elastik modiil

H = Vickers testinde dlgiilen sertlik

F = Uygulanan kuvvet

¢ = Centik merkezinden ¢atlak ucuna kadar olan mesafe
1 = Centik ucundan catlak ucuna kadar olan mesafe

d = Centik izi kosegen uzunlugu

a = Centik izi yar1 kdsegen uzunlugu (=d/2)

K. = Kirilma toklugu
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel ¢aligmalar boliimiiniin ilk kisminda, seramik numune olarak
kullanilan anortit seramik malzemesinin eldesi, serit dokiim yontemi ile miillit iceren
ve ig¢ermeyen anortit numunelerin dretimi agiklanmistir. Ardindan iiretilen
numunelerin mikro yapi1 ve mekanik karakterizasyonu i¢in yapilan calismalar
Ozetlenmistir. Mikro yap1 karakterizasyonu i¢in yogunluk dl¢timleri, X 1511 kirinim
analizleri ve SEM goriintiisii analizleri, mekanik karakterizasyon i¢in de elastik
modiil, mukavemet, sertlik ve tokluk Ol¢limleri gerceklestirilmistir. Anortit

malzemenin tiretim safhalar1 Sekil 3.1 de gosterilmektedir.
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3.1 Anortit Biinyenin Elde Edilmesi

3.1.1 Kullamilan Hammaddeler ve Karistirilmasi

Anortit seramik malzemesinin iiretiminde ticari yolarla elde edilen Silika
(Eczacibasi, Doga Mimeral), Al(OH); , CaCO3; ve MgCO; (Merck KgaA, Almanya)
hammaddeleri belirli oranlarda kullanilmistir. Bu hammaddelerden AI(OH)s, silika
ve CaCOj; yiiksek tane boyutuna sahip oldugu i¢in degirmende Ogiitme islemine
alinmistir. Degirmende 6glitme islemi icin agirlik¢a % 25 oraninda ve 5 mm c¢apinda
kiigtik aliimina, % 25 oraninda ve 20 mm ¢apinda biiyiik aliimina ve % 50 oraninda
ve 10 mm c¢apinda orta biiyiikliikte aliimina bilyeler kullanilmistir. Ortalama 60
saatlik 6glitme siiresinin ardindan gelinen tane boyutu her bir hammadde i¢in 4,8 um

olarak ol¢tlilmiistiir.
3.1.2 Anortit Uretimi

Anortit malzemenin eldesi i¢in gerekli olan hammaddeler, belirli agirlikca
oransal birlesimden sonra aliimina bilyeler vasitasiyla homojenligin saglanmasi igin
karistirildi. 800 gramlik karisim, 1 litre saf su ve 1 kg agirhigindaki aliimina bilyeler
ile birlikte 350 dev/dak déonme hizinda 3 saat boyunca degirmende karistirilmistir.
Karisim daha sonra 53 um’lik elekten gegirilerek etiive alinmak iizere kaba

koyulmustur.

Etiiv ortaminda 104 °C’de 12 saat bekletilen ve etiivden alinan karisim 1380
°C’de 3 saat boyunca pisirildi. Bu 6npigirme islemine 723 gr olarak alinan karigimin
agirhig1 dnpisirme islemi sonrasinda 620 gr olarak tartilmistir. Onpisirme sonrasinda
elde edilen toz ana faz olarak anortit (CaO.Al,03.2510;) kristalleri ile az miktarda
cam faz i¢cermektedir. Sekil 3.2’de Onpisirilmis karigima ait X 1511 kirinim analizi

verilmistir.

A--Anortit, (JCPDS card # 41-1486)
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Sekil 3.2: 1380 °C’de onpisirilmis karisimin X 1s1n1 kirinim analizi

Eldesi gerceklesen anortit toz, tane boyutunun istenen diizeye gelmesi i¢in
degirmende bir 6giitme islemine daha tabi tutulmustur. ilk etapta tane boyutu
incelenen toza ait boyutlarin istenen tane boyutundan fazla oldugu tespit edilmistir.
Yapilan analiz sonrasinda 6l¢iilen baslangi¢ tane boyutu ortalama 30 um boyutunda
ve genis bir dagilima sahipti. Baslangi¢ tozuna ait tane boyutu dagilimi grafigi Sekil

3.3’te gosterilmektedir.

Tane Boyutu Dadilim
g
7
—_ G
o5
% 4
£ 3
2
1
%,Eﬂ 0,1 1 10 100 1000 3000
Tane Boyutu (pm)
d(0,1)=4,603 um d(0,5)=28,704 um d(0,9)=66,888 um

Sekil 3.3: Elde edilen anortit tozun baslangic tane boyutu dagilimi

Istenen tane boyutuna ulagsmak igin anortit toz kontrolii 6giitme islemine alindi.
Ogiitme islemi icin karisimda 3 mm ¢apinda zirkonya bilye ve saf su kullamldi.
Kontrol altinda gergeklestirilen 0glitmenin sonunda istenen tane boyutlarina
ulagilmistir. Burada kiigiik tane boyutu ve biiyiik tane boyutu olarak iki grup anortit
tozun eldesi hedeflenmis ve 6glitme sonunda da bu hedeflere ulasilmistir. Yapilan
Olclimler sonucunda kiiciik taneli anortit tozun tane boyutunun ortalama 1,5 pum ve
biiyiik taneli anortit tozun tane boyutunun ortalama 3 um tespit edilmistir. Olgiilen
tane boyutlarina ait dagilim grafikleri Sekil 3.4’te ve Sekil 3.5’te gosterilmektedir.
Toz biiylik taneli boyuta ulasincaya dek 72 saat, kiigiik taneli boyuta ulasincaya dek

de 96 saat boyunca 6giitiilmiistiir.
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Tane Boyutu Dadiim

16

14

g 12

E 10

o g

os 5]

4

2

%,D'I 01 1 10 100 1000 3000
Tane Boyutu (pm)
d(0,1)=0,936 um d(0,5)=1,484 um d(0,9)=2,361 um
Sekil 3.4: Kiigiik tane boyutlu anortit tozun tane boyutu dagilinm
Tane Boyutu Dadilimi
g
7
— G
# 5
% 4
T 3
2
1
%,Eﬂ 0,1 1 10 100 1000 3000
Tane Boyutu (pm)
d0,1)=1,114 um d(0,5)=2,884 um d(0,9)=7,068 um

Sekil 3.5: Biiyiik tane boyutlu anortit tozun tane boyutu dagilimi

3.2 Serit Dokiim Yontemiyle Numune Uretimi

3.2.1 Anortit Yas Kiitle Uretimi

Elde edilmis olan kiigiik ve biiylik tane boyutuna ait tozlar kullanilarak es
zamanli olarak numune iiretimi gergeklestirilmistir. Kii¢iik tane boyutuna sahip
tozlarla baglanan miillit icermeyen numuneler TKO, biiyiilk tane boyutuna sahip

tozlarla baglanan miillit icermeyen numuneler ise TBO olarak adlandirilmistir.
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Proseste 20 gr anortit toz i¢in baglayici ve dagitict gorevi goren agirlikca % 9,3
oraninda 1,86 gr PVB (Polivinil Biitral), plastiklestirici gérevi géren agirlikca % 6,7
oraninda 1,34 gr BBP (Benzil Biitil Ftaholat) ve plastiklestirici gérevi goren
agirlikca % 1,9 oraninda 0,38 gr Peg 400 (Polietil Glikol) kullanilmistir. Toz
karnistirma isleminde bu kimyasallarla % 66 Metiletilketanol ve %34 Etanol igeren

alkol karisimi kullanilmastir.

Ik etapta 20 gr’lik anortit tozlarin dagitma islemi gerceklestirildi. Bu islemde
dagitici olarak 0,05 gr PVB kullanildi. 20 gr anortit, 0,05 gr PVB ile birlikte 40 ml
MEK/EtOH karisimi igerisinde 350 dev/dak donme hizinda 24 saat boyunca 3
mm’lik 160 gr zirkonya kiirelerle degirmende karistirildi. 24 saatlik karigtirma
isleminin sonunda anortit camuru yukarida miktarlart verilen kimyasallarla beraber
hot-plate {initesinde 200 dev/dak donme hizinda ¢evrilmeye birakildi. Bu ¢evrimin
oncesinde bahsi gecen kimyasallar yaklagik 30 ml MEK/EtOH karisimi igerisinde

yarim saat boyunca ¢oziindiiriildi.

Hot-plate iinitesinde bal kivamina gelen camur, serit dokiim iinitesinde cam
plaka iizerine 15 cm/sn hizla dokiildii. Dokiim sonrasinda serit, cam plaka iizerinde
alarak dokiim yoniindeki kenar uzunlugu 3,5 cm olacak sekilde 3,5x3 cm’ ebadinda
kesilerek ortalama 50 tabaka iist iiste konuldu ve 30 MPa basing altinda 15 dakika
sireyle bekletildi ve presten alinarak belirli bir genislikte kesildi. Kesilen
numunelerden camuru sekillendirmek i¢in kullanilan polimerleri uzaklastirmak i¢in
numunelere 1s1l islem uygulandi. Polimerin sicaklikla birlikte ucarken numunede
catlak olusturmamasi i¢in sicaklik ¢ok yavas ve kademe kademe verildi. Buna gore
oda sicaklhigindan 250 °C’ye 50 °C/saat ile, 250 °C’den 275 °C’ye 30 °C/saat ile ve
son olarak 275 °C’den 600 °C’ye 45 °C/saat 1sitma hizlari ile ¢ikilip her bir
kademede 1 saat bekleme siiresi verilmistir. Soguma islemi 100 °C/saat hizinda
yapilmistir. Ugurma isleminin sonrasinda agirliklar tekrar olgiildii ve % 20’lik bir
agirlik kaybinin oldugu tespit edildi. Bu kayip numunelerden ayrilan polimerlere

aittir.

3.2.2 Miillit iceren Anortit Yas Kiitle Uretimi

Bu proseste herhangi bir degisiklik yapmadan biinyesinde serit dokiim

vasitastyla yonlendirilmis ignemsi miillit (3A1,03.2Si0;) tanecikler bulunduran
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numuneler de iiretilmistir. Kiigiik tane boyutuna bagh tozlarla baglanan ve miillit
iceren numuneler TK10, biiyiik tane boyutuna sahip tozlarla baslanan ve miillit
igeren numuneler ise TB10 olarak adlandirilmistir. Numune tiretiminde ¢amur hot-
plate initesine alindiktan sonra biinyeye anortit tozun agirlikca % 10’u olacak
sekilde ignemsi miillit tanecikler eklenmistir ve miillit iceren ¢camur bal kivamina
geldiginde serit dokiim yontemiyle dokiimii gergeklestirilmistir. Miillitlerin ignemsi
olusu ve ¢amur biinyesindeki plastiklestiricilerin etkisiyle miillit tanecikleri dokiim

yoniinde yonlenmislerdir.

Kullanilan ignemsi miillitler 25-100 pm boyutundadir. Miillitlerin ignemsi
yapisini ve yaklasik boyutunu gdsteren Resim 3.1 asagida verilmistir. Buna ek olarak
miillitlerden alman X 1s1mm1 kirinim analizinde de yapinin miillit oldugu teyit

edilmistir (Sekil 3.6).

Resim 3.1: 500 X biiylitmede gozlemlenen miillit tanecikleri

S A--Anortit, (JCPDS card # 15-0776
Miillit ( )
1000
800
M
® 600 -
g 400 M
@ M slemi ilk
2001 l M M rilmistir
0 ‘ A ¥ % l\fl ‘ 1:’\4 A h o l\f.[ .
10 30 50 70
20 (Derece)
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Kullanilan sicakliklar 1320 °C, 1340 °C, 1360 °C, 1380 °C ve 1400 °C’dir. Her bir 1s1l

islemde numuneler 3 saat boyunca belirli olan sicaklikta sinterlenmistir.

Bu sicakliklarda sinterlenen kiigiik taneli ve biiyiik taneli anortit tozlarinin
elastik modiilleri ses rezonans cihazindan, yogunluklari da Archimed metoduyla
hesaplanarak uygun sinterleme sicakliklar1 tespit edilmistir. Miillit iceren
numunelerin sayica az olmasindan 6tiirii numunelerden alinan kiigiik pargaciklar da
belirlenmis olan sicaklik araliklarinda sinterlenmis ve Archimed metodu ile
yogunluklar1 dlgiilmistiir. Buna gore en uygun sinterleme sicakligi 1380 °C olarak

tespit edilmis ve bu sekilde kayitlara gegirilmistir. 1380 °C’de gergeklesen sinterleme

11l rejimi Sekil 3.7°de gosterilmistir.

b
Fa

Sicaldik ( C)

3 Saat

[
(o)
(-]
=

20

W

Zaman

Sekil 3.7: Sinterleme 1s1 rejimi

3.3 Mekanik Karakterizasyon

3.3.1 Elastik Modiil Ol¢iimleri

Elastik modiil Ol¢limiine alinacak numuneler 180 mesh’ten 1200 mesh’e
kadarki araliklarda zzimparalandi ve paralellikleri ile kalinlig1 her noktada ayni olacak
sekilde dikdortgen prizma sekline getirildi. Ardindan da 3 pum’lik elmas pasta
kullanilarak biitiin numune yiizeyi parlatildi. Elastik modiil dl¢timleri ASTM C1259—
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94 standartlarina uygun sekilde yapilmis ve dlgiimlerde Grindo Sonic MkS5 rezonans

frekans cihazi kullanilmstir.
3.3.2 U¢ Nokta Egme Deneyi Ile Mukavemet Olciimleri

1380 °C de sinterlenmis her bir miillitsiz ve agirlikga % 10 miillit igeren anortit
numunelerin, ASTM C 1161 — 90 standardi geregince iic nokta egme testine tabi
tutularak mukavemet degerleri tespit edilmistir. Mukavemet 6l¢limlerinde yiikleme
hiz1 0,25 mm/dakika, ¢enecler aras1 mesafe de 25 mm olarak kullanilmistir. Kirilma
yikii kaydedilen maksimum yiik olarak belirlenmis, Esitlik 2.3 kullanilarak

mukavemet degerlerine ulagilmistir.
3.3.3 Mikro Sertlik — Catlak Boyu Ol¢iimleri

Mukavemet Olclimlerinin  ardindan kirillan miillitli ve miillitsiz anortit
numuneler bakalite alindi ve zimparalama/parlatma islemini i¢in hazirlandi. Bu
sathada amag, parlak ve kusursuz bir yiizeyin eldesidir. Numuneler 3 pm’lik elmas
pasta ile parlatildi ve son olarak yiizeyin ¢iziksiz ve hatasiz oldugundan optik

mikroskop yardimiyla emin olunan numuneler mikro sertlik testine tabi tutuldu.

Parlatma islemi tamamlannmis numunelerin mikro sertlik degerleri Instron
Wolpert Testor 2100 marka Vickers ¢entik cihazi kullanilarak bulunmustur. Cihaz
bir bilgisayar vasitasiyla kontrol edildiginden ¢entik sonrasi hem ¢entik izine bagh
kalarak sertlik degeri, hem de ¢entik sonrasinda olusan catlak boylar 6l¢iilebilmistir.
Tiim numuneler 0,5 kg agirligindan 20 kg agirli§ina kadar her agirlikta en az bes kez
mikro sertlik 6l¢limiine alind1 ve 6l¢lim sonunda hem mikro sertlik degeri hem de her

bir eksendeki ¢atlagin uzunlugu olgiildi.

Olgiim sonrast numuneler tekrar 3 pm’lik elmas pasta ile parlatilarak

catlaklarin radyal m1 yoksa palmqvist yapida m1 oldugu incelendi.

3.4 Yap1 Karakterizasyonu
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3.4.1 Yogunluk Ol¢iimii

Sinterlenen ¢ubuk seklindeki numunelerin yogunluklari Archimed yontemiyle
sulu ortamda Ol¢iilmiistiir. Bagintiya bagli kalarak numunelerin ilk etapta kuru
agirliklart 6lciilmiis, ardindan 24 saat sulu ortamda bekletildikten sonra islak
agirliklart ve su igerisinde agirliklart tespit edilmistir. Esitlik 3.1 kullanilarak

yogunluklar hesaplanmustir.

W kuru

dee
WSET_w 5U5

3.1)

Esitlikte Wiy, numunenin kuru agirligl, Wy, numunenin 1slak agirhigi ve Wy

da numunenin su igerisindeki agirligidir.

3.4.2 X Istm1 Kirinim Analizi

Sinterleme sonrasinda anortit yapisini ve numunelerde mevcut bulunan ignemsi
miillit tanelerinin mevcudiyeti ve yonlenmis oluslart X 1511 kirinim analizi ile tespit
edilmistir. X 111 kirimim analizinde 10°-70° araligi, 2 der/dak hizinda taranmustir.
Bu c¢alismada grafit monokromotorlu Rigaku 2000 marka X 1smn1 kirmim

difraktometresi kullanilarak analizler gerceklestirilmistir.
3.4.3 SEM Ile Mikroyap1 Analizi

Mikro sertlik degerlerinin Ol¢limiiniin akabinde ayni numuneler ylizeyin
kusursuzlugunu korumak amaciyla tekrar 1 um’lik elmas pasta ile kadife yiizeyde
parlatildi. Bu parlatma isleminin sonrasinda bakalite alinmis numuneler % 5’lik HF
asit ¢oOzeltisi igerisinde 3 dakika siireyle kimyasal daglanma islemine tabi
tutulmustur. Daglanma isleminden sonra yiizey iletkenligin gergeklesebilmesi
amaciyla vakum ortaminda altin ile kaplanmistir. Numunelere ait tiim goriintiiler

Philips XL 30S marka taramali elektron mikroskobu kullanilarak alinmistir.
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4. DENEYSEL SONUCLAR

4.1 Giris

Bu bdliimde laboratuar ortaminda serit dokiim yontemi ile elde edilmis olan
anortit malzeme ve miillit eklenmis anortit malzemenin kirilmasi esnasinda kirilma
mekanizmasina miillitin etkilerini aragtirmak amaciyla gergeklestirilmis olan

deneyler ve bu deneylerden elde edilmis sonuglara ait yorumlara deginilecektir.

Deneysel c¢aligmalarda iiretilen saf anortit seramik malzeme serit dokiim
yontemiyle iretilmis olup ayni iiretimde anortit numunelerden bir kismina da
ignemsi miillit parcaciklar eklenmistir. Numunelerin eldesinden sonraki asamada da
1320 °C, 1340 °C, 1360 °C, 1380 °C ve 1400 °C’de sinterlenmis numunelerin elastik
modilleri ve yogunluklari hesaplanmis olup sinterleme sicakliklar1 igerisinde
yogunluk ve elastik modiil olarak en yiiksek degere ulasmamizi saglayan 1380 °C’de,
anortit ve miillit iceren anortit numuneler sinterlenmistir. Bu numuneler iizerinde
mukavemet Ol¢imii, Vickers c¢entik cihazinda sertlik ve tokluk dlgiimii ve SEM’de

goriintli alma islemleri gerceklestirilmistir.
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4.2 Sinterleme Sicakhigimin Etkisi

1320 °C, 1340 °C, 1360 °C, 1380 °C ve 1400 °C’de sinterlenmis anortit
numunelerin ve miillit iceren anortit numunelerin yogunluklari Archimed metoduyla
hesaplanmistir. Bu yontemle elde edilmis numune yogunluk degerleri Tablo 4.1°de
ve yogunluk/sicaklik egrileri Sekil 4.1°de verilmistir. Goriildiigii tizere sinterleme
sicakliginin yogunluk tizerine etkisi son derece sinirhidir ve tiim numunelerde %
97’nin {izerinde yogunlasma saglanmistir. TKO ve TBO numunelerinin yogunluklari
birbirine ¢ok yakin olmakla birlikte Sekil 4.1°e bakildiginda TKO numunelerinin ¢ok

az da olsa daha iyi sinterlendigini s0ylemek miimkiindiir.

Tablo 4.1: Miillitsiz kiigiik ve biiyiik taneli anortit numunelere ait ortalama

yogunluklar

Sicaklik Ortalama Yogunluk (gr/cm’)
(°C) TKO TBO
1320 2,70 2,69
1340 2,71 2,70
1360 2,73 2,72
1380 2,72 2,71
1400 2,70 2,70
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Sekil 4.1: Miillitsiz kiiciik ve biiylik taneli anortit numunelere ait

karsilagtirmali yogunluk/sicaklik egrileri (— TKO, — TBO)

Kisith sayida olmasindan otiirii miillit iceren anortit numunelerden kesilen
kiigiik pargalar da 1320-1400 °C araliginda sinterlenmelerinin ardindan Archimed
metoduyla yogunluklar1 6l¢iilmiistiir. Bu numunelere ait yogunluk degerleri Tablo
4.2°de ve yogunluk/sicaklik egrileri Sekil 4.2°de verilmistir. Goriildigi tizere TK10
icin 1360 °C’a kadar yogunlukta bir artis goriilmekte ve daha sonra plato
yapmaktadir. Karigimlar kurali kullanilarak miillit igeren anortit numunelerin
yogunluklar1 hesaplandiginda 2,79 gr/cm’ bulunmaktadir. Buna gore TKI10
numunelerinde % 96’nin ilizerinde yogunluga ulasilmistir. Bu deger yine de miillit
icermeyen numunelerin yogunlagsma oranlarinin altinda kalmaktadir. Ancak TB10
numunelerinde verilen sicaklik araliginda ayni1 yogunluklara ulasilamamus,

maksimum yogunluk 2,61 gr/cm’ degerinde kalmustir.

Tablo 4.2: Miillitli kiigiik ve biiyiik taneli numunelere ait ortalama yogunluklar

Sicakhk Ortalama Yogunluk (gr/cm®)
(°C) TK10 TB10
1320 2,59 1,96
1340 2,65 2,12
1360 2,73 2,26
1380 2,70 2,53
1400 2,71 2,61
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Sekil 4.2: Millitli kiiciik ve biiylik taneli numunelere ait karsilastirmali
yogunluk/sicaklik egrileri (— TK10, — TB10)

1320-1400 °C araliginda sinterlenen TKO ve TBO numunelerinin elastik modiil
Olctimleri de gergeklestirilmistir. Bu dlgtimlerden elde edilen degerler Tablo 4.3’te ve
bu degerlere ait egriler Sekil 4.3°te gosterilmektedir. Her iki malzeme i¢in de elastik

modiilii 1380 °C’de en yiiksek degerine ulasmakta ve ardindan azalmaktadir.

Tablo 4.3: Miillitsiz kiigiik ve biiyiik taneli biiyiik numunelere ait elastik modiil

degerleri
Sicaklik Elastik Modiil (GPa)
(°C) TKO TBO
1320 94,4 91,5
1340 92,9 94,9
1360 96,0 95,2
1380 99,2 99,3
1400 94,5 90,1
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Sekil 4.3: Miillitsiz kii¢iik ve biiyiik taneli anortit numunelere ait karsilagtirmali

elastik modiil/sicaklik egrileri (— TKO, — TBO)

1320 °C’den 1400°C’ye kadarki sicaklik araliginda sinterlenen miillit iceren ve
icermeyen anortit numunelerin sicaklik/yogunluk ve sicaklik/elastik modiil grafikleri
incelenmistir. Bu incelemenin sonucunda en iyi sonuglarin bilesiminin 1380 °C’de
elde edildigi gézlemlenmistir. Bu gozlem dogrultusunda miillit igeren ve igermeyen

kiigiik ve biiyiik taneli anortit numuneler 1380 °C’de sinterlenmistir.

4.3 X Istm1 Kirinim Analizi Sonuclan

1380 °C’de sinterlenmis her grup numuneden bir 6rnek X 1sm1 kirmim
analizine tabi tutulmustur. Sekil 4.6’da miillit icermeyen kiiciik taneli (TKO) ve
blyiik taneli (TB0) numunelere ait sonuglar gosterilmektedir. Bu sekillerden
goriildiigli gibi anortit olusumu tamamlanmistir ve yapida farkli bir faza

rastlanmamustir.
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Miillit igeren kiiciik taneli (TK10) ve biiyiik taneli (TB10) numuneler ise hem
miillit tanelere dik yonde hem de miillit tanelere paralel yonde X 1sim1 kirinim

analizine tabi tutulmuslardir. Sekil 4.4 ve 4.5 X 1sm1 kirinim analizlerini gsematik

olarak gostermektedir.

Ign?;:;ll:f,?lht e paralel yonde X 1511 kirnim analizi

Yekit 44

Ignemsi Miillit
l Taneleri

Sekil 4.5: ignemsi miillitlere dik yonde X 1s1m1 kirnim analizi

Dik yonde yapilan analiz sonuglar1 Sekil 4.7°de gosterilmistir ve yapida miillit
kristallerinin varligin1 kanitlamaktadir. Ote yandan Sekil 4.8’de miillit kristallerinin

sadece (001) ve (002) piklerinin goriilmesi, miillit tanelerinin dokiim yoOniinde

yonlendigini ispatlamaktadir.

100

A TBO-1380-UST

. TK0-1380:UST

10 30 a0 70

208 (Derece)
A--Anortit, (JCPDS card # 41-6320-6352)

Sekil 4.6: TKO ve TBO numunelerine ait X Isin1 kirinim analizi
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100 A
TB10-1380-UST

a0

A A AA

100 4

- TK10-1380-UST.

Siddet

10 30 a0 70

20 (Derece)
A--Anortit, (JCPDS card # 41-6305-6304)

Sekil 4.7: TK10 ve TB10 numunelerine ait miillit kristallere dik yonde X Isini

kirinim analizi

100

A TB10-1380-DIK
&0 |

M @4 M (002)
‘E; 100 HE
= e :
T K10-1380-DIK
oo :

a
10 30 a0 il

208 (Derece)
A--Anortit, (JCPDS card # 41-6307-6306)

Sekil 4.8: TK10 ve TB10 numunelerine ait miillit kristallere paralel yonde X

Isin1 kirinim analizi
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4.4 Mekanik Testlerin Sonuclar

4.4.1 Elastik Modiil Sonuclar:

1380 °C’de sinterlenmis her bir numune i¢in rezonans frekans yontemi
kullanilarak elastik modiil degerleri Ol¢iilmiistiir. Buna gore elde edilen sonuglar
Tablo 4.4’te verilmistir. Tablodan da goriildiigli tizere TKO numunelerinin ortalama
elastik modiilii (95,4 GPa) TBO numunelerinin ortalama elastik modiiliinden (93,1
GPa) biraz daha yiiksektir. Bu numunelerin ortalama yogunluklari esit dl¢iilmiistiir
(2,72 gr/cm’). Elastik modiil sonuglarina bakildiginda, her ne kadar yogunluklar: esit
Olciilmiis olsa da, TKO numunelerinin daha iyi yogunlastiklar1 sonucu ¢ikarilabilir.
Bu sonug¢ Boliim 4.2°de ulagilan TKO numunelerinin az da olsa daha iyi yogunlastigi

sonucu ile de uyumludur. Ote yandan numuneler arasinda goriilen elastik modiil
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farklar1 serit dokiim yontemiyle kararli numune iretiminin zorlugunu ortaya

koymaktadir.

Miillit i¢eren kiigiik taneli anortit numunelerde (TK10) ortalama elastik modiil
98.3 GPa olarak olciilmiistiir. Literatiirde miillitin elastik modiilii 225 GPa olarak
geemektedir [Donald, LW, ef al, 1976]. Anortit i¢in deneysel olarak bulunan 95,4
GPa ve miillit icin 225 GPa degerleri kullanilarak miillit igeren anortit malzemenin
elastik modiilii karisimlar kurali kullanilarak hesaplandiginda 104,8 GPa degeri
bulunmaktadir. Yani deneysel olarak bulunan 98,3 GPa degeri beklenenin altindadir.
Bu da Boliim 4.2°de belirtilen TK 10 numunelerin yogunlagmalarin1 miillit icermeyen
numunelere gore daha diisiik oldugu sonucuyla uyumludur. Ote yandan, miillit igeren
biiylik taneli numunelerde (TB10) elastik modiil 82.4 GPa’a kadar diismiistiir. Miillit
iceren numunelerin, 6zellikle de TB10 numunelerinin yeterince yogunlasmadigi ve

delamine oldugu, dolayisiyla da elastik modiiliin diisiik oldugu sonucuna varilmistir.

Tablo 4.4: 1380 °C’de sinterlenen numunelere ait elastik modiil degerleri

Elastik Modiil (GPa)
TKO TBO TK10 TB10
95 96.6 101,9 80,5
96.7 90.8 98,1 83,0
93.4 91.5 98,1 80,9
96.5 93.5 96,7 89,4
97,0 78,2
Ort: 95.4 Ort: 93.1 Ort: 98.3 Ort: 82.4

4.4.2 Egme Mukavemeti Sonuclari

1380 °C’de sinterlenmis her bir numune ig¢in ii¢ nokta egme cihazinda
mukavemet testi yapilmistir. Yapilan egme mukavemeti testinden elde edilen

sonuclar Tablo 4.5’te gosterilmektedir. Tablodan da goriildiigli tizere TKO ve TBO
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numunelerinde gorece olarak yiiksek mukavemet degerlerine ulasilmistir. Yogunluk
ve elastik modiil gozlemlerine paralel olarak TBO numunelerinin mukavemet
degerleri TKO numunelerine gére az da olsa daha disiiktiir. Miillit igeren TK10
numunelerinden elde edilen mukavemet degerlerine bakildiginda en yiiksek deger
(157 MPa) miillit igermeyen numunelerle uyumlu olsa da diger numunelerde benzer
degerlere ulasilamamis, ortalama 87 MPa gibi diisiik bir deger ¢ikmistir. 157 MPa
mukavemete ulagilan numunenin elastik modiilii de 101,9 GPa olarak ortalamadan
daha yiiksek Ol¢tilmiigtiir. TB10 numunelerinde ise en yiiksek mukavemet yalnizca
107 MPa olarak ol¢iilmiis, ortalama ise 68 MPa’da kalmistir. Burada da en yiiksek
mukavemet degeri elastik modiili en yiiksek (89,4 GPa) olgiilen numunede
goriilmiistiir. Miillit igeren anortit malzemelerde delaminasyondan kaynaklanan
numune i¢indeki bosluklarin mukavemetin diismesine sebep oldugu sonucuna
ulagilmigtir. Sonug olarak 1380 °C’de teorik % 98,4 yogunlagmanin saglandigi
anortit numunelerde yliksek mukavemet degerlerine ulasilirken delaminasyon
sonunun yasandigi miillit iceren anortit malzemelerde mukavemet degerleri diisiik

cikmugtir.

Tablo 4.5: 1380 °C’de sinterlenen numunelere ait mukavemet degerleri

o max (MPa)

TKO TBO TK10 TB10
160 150 157 33
142 139 113 52
150 157 41 86
160 129 48 107

76 64

Ort: 153 Ort: 144 Ort: 87 Ort: 68

4.4.3 Vickers Sertlik Sonuclari

1380 °C’de sinterlenmis ve {i¢ nokta egme testinde kirilmis numuneler 0,5 — 20
kg araliginda Vickers sertlik testine tabi tutulmuslardir. Her bir yiik i¢in elde edilen
ortalama sertlik degerleri Tablo 6’da ve grafik olarak Sekil 4.9°da gdosterilmistir.
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Goriildiigii tizere TKO, TBO ve TKI0 numuneleri hemen hemen ayni sertlik

sonuclarint vermektedir ve artan yiike baglh olarak sertlik degerlerinde bir azalma

gozlenmektedir. Bu azalig literatlirle uyum gostermektedir [Sherman at al, 1999].

Sertlik yaklasik olarak 7,5 GPa’da plato yapmaktadir.

Bu {i¢ grup numune i¢in her bir ylik degerinde ortalamadan sapma maksimum +

0,5 GPa ile smirli kalmustir. Ote yandan TB10 numunesi i¢in sadece sertlik degerleri

diisiik ¢ikmakla kalmamis ortalamadan sapma da 1,5 GPa’a kadar ¢ikmistir. Bu da

TB10 numunelerinin iiretiminde sorun yasandiginin bir diger gostergesidir.

Tablo 4.6: 1380 °C’de sinterlenen numunelere ait sertlik degerleri

YUK Vickers Sertlik (GPa)
(kg) TKO TBO TK10 TB10
0,5 8.1 8.2 8.1 6.5
1 8.4 7.6 8.1 5.2
2 7.8 7.6 7.9 5.8
5 7.8 7.5 7.8 71
10 7.5 7.5 7.6 6.1
20 7.5 741 7.8 6.3
9.0
8.0 182
o & 8 ® 4
7.0 u ®
— [ |
S 60 ] - * TKO
© 50| ™= e TBO
% 4.0 | 4 TK10
(]
3 30 = TB10
2.0
1.0
0.0 T T T T
0 5 10 15 20 25
Yiik (Kg)

Sekil 4.9: 1380 °C’de sinterlenen numunelere ait sertlik/yiik grafigi

4.4.4 Kirllma Toklugu Olgiimleri
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Vickers ¢entik testlerinde miillit igermeyen TKO ve TBO numunelerinde 1
kg’da, miillit iceren TK10 ve TB10 numunelerinde 2 kg’da ¢entik kdselerinden
catlak olusumu gozlenmistir. Ancak TK10 ve TB10 numuneleri i¢in 20 kg’da catlak
sistemlerinin Olclilemeyecek kadar bozuk olduklar1 goriilmiistiir. Centik sonrasi
ylizeylerin zimparalanarak {ist tabaka kaldirildiginda catlaklarin siirekliligini
korudugu, dolayisiyla radyal ¢atlak tipine uyduklar1 goriilmiistiir. Resim 4.1, 1 kg’da
olusan c¢atlak sisteminin zimpara sonrast c¢entik koseleri ile siirekliliklerini
koruduklarmi gostermektedir. Bu gozlem dogrultusunda numunelerin tokluk
hesaplarinda Esitlik 2.6’da verilen iliski kullanilmistir. Her bir yiik i¢in tokluklar
serit dokiim yOniine paralel ve dik olmak {izere iki yonde ayr1 ayr1 hesaplanmislardir.

Tokluklarin ortalama degerleri Olgiiliirken bes farkli tokluk degerinin ortalamasi

almmustir. Bu degerlere ait tablo ve egriler asagida verilmistir.

Resim 4.1: Zimpara sonrasi ilerleyen ¢atlak sistemleri

Tablo 4.7: Tiim numunelere ait yiike bagl dokiim yoniine dik tokluklar
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YUK Tokluk (MPa [ 11 )
(kg) TKO TBO TK10 TB10
1 1,60 1,74
2 1,66 1,78 1,35 1,61
5 1,35 1,21 1,56 1,60
10 1,16 1,25 1,35 1,67
20 1,16 1,30
DIK YONDE TOKLUK
2
>E ¢ TKO-DIK
g = TBO-DIK
=5 .
< A TK10-DIK
2 . x TB10-DIK
5 ) —9
|_ 1 T T T T
0 5 10 15 20 25

Yiik (Kg)

Sekil 4.10: Tiim numunelere ait dokiime dik yondeki tokluk/yiik egrisi

Tablo 4.8: Tiim numunelere ait yiike bagli dokiim yoniine paralel tokluklar

YUK Tokluk (MPa [ml)

(kg) TKO TBO TK10 TB10
1 1.71 2.00
2 1.57 1.91 1,58 1,72
5 1.67 1.97 1,77 1,70
10 1.48 1.96 1,53 1,79
20 1.25 1.68
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PARALEL YONDE TOKLUK

2 —=
—~ T "
£ 138
P 16 ~O . n & TKO-PARALEL
=) k = TBO-PARALEL
§ 1.4 TK10-PARALEL
< 12 . TB10-PARALEL
-

1 T T T T

0 5 10 15 20 25

YUK (Kg)

Sekil 4.11: Tiim numunelere ait dokiime paralel yondeki tokluk/yiik egrisi

Miillit igermeyen numunelerde catlak boyunun dékiim yoniinde ve dokme dik
yonde ayni olmasi beklenir. Sekil 4.12°de beklenen duruma ait catlak ilerleme

davranis1 gosterilmektedir.

Dokiim Yénii

l

Sekil 4.12: Beklenen ¢atlak ilerleme davranist

Ancak numuneler iizerinde yapilan ¢entik testlerinde elde edilen c¢atlak
ilerleme sekilleri beklenenden farkli oldugu goézlenmistir. Tutarli olarak dokiim
yoniine paralel c¢atlak boyunun dokiim yoniine dik catlak boyundan kisa oldugu
Olclilmiistiir. Resim 4.1°de bu durumu gosteren bir ¢atlak ilerleme davranisi
goriilmektedir. Sekil 4.13’te ise bu catlak ilerleme davranis1 sematik olarak

gosterilmistir.
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Dakiim Yénii P CrR

l

) 4

Sekil 4.13: Mevcut catlak ilerleme davranisi

Dokiim Yaoni

Resim 4.2: TKO numunesine ait ¢atlak ilerleme davranisi

Mevcut durumdaki ¢atlak boyunun cr olarak gdsterilmesindeki sebep,
beklenenden uzun olan dokiime dik yondeki catlak ilerlemesinin nedeninin artik

gerilmeler oldugunun diisiiniilmesidir. Artik gerilmelerin varliginda tokluk hesabinda
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kullandigimiz Esitlik 2.6’nin artik gerilmelerin ¢atlak ilerlemesi iizerindeki etkisini

hesaba katacak sekilde degistirilmesi gerekir. Bu durumda;
Kc = 0.016 [(E/H)2F]/ [cr"*] + Yor (4.1)

Esitligine ulasiriz. Burada Y geometri faktorii, Or artik gerilme ve cg de artik

gerilmelerin etkisinde olusan catlak boyudur.

Esitlik 4.1 kullanilarak, anortit numunelerde 10 MPa ve 20 MPa biiyiikliiglinde

kalint1 gerilmeler oldugunu ve malzemenin toklugunun da 2 MPa i oldugunu
kabul ederek deneysel olarak Olciilmesi beklenen tokluk degerlerini hesaplayabiliriz.
Bu kalinti gerilmelerin varligindaki tokluk degisimleri Sekil 4.14’te verilen yiike

bagl tokluk grafiginde gosterilmektedir.

2.0

-
4]

f ’*’I.F\t —=
1 —e —— 10 MPa
—o— 20 MPa

-
[e)]

-
SN
I

Kic (MPavm)

-
N

-
o

10 15 20 25
Yiik (Kg)

o
(¢)]

Sekil 4.14: Anortit malzeme {izerindeki mevcut artik gerilmelerin varliginda

ylike bagl tokluk grafigi

Bu grafiklerin daha 6nce dokiime dik yonde ve dokiime paralel yonde elde
edilmis olan TKO ve TBO numunelerine ait tokluk/yiik grafikleri ile uyum igerisinde
oldugu acik¢a goriilmektedir. Bu da miillit icermeyen anortit numuneler lizerinde

kalint1 gerilmelerin varligini ortaya koymaktadir.

Ote yandan, miillit iceren numunelerde dokiim yoniine dik yonde artik
gerilmeler toklugu diisiik gosterirken, dokiim yoniine paralel yonde uzayan miillit

taneleri c¢atlaga kolay ilerleme yollar1 saglamis ve toklugun diismesine neden
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olmustur. Sonu¢ olarak, miillit iceren numunelerde her iki yonde de ortalama 1,60

MPa Ll tokluk degerine ulasiimistir.

4.5 SEM Analizleri

SEM goriintiilerinin saglikli aliabilmesi i¢in parlatma islemine tekrar tabi
tutulan numuneler vakum ortaminda altin ile kaplandiktan sonra SEM analizine
alinmistir. Resim 4.3’te kiiclik taneli anortit numunesi olan TKO0’a ait 2000X

biiylitmede elde edilmis SEM resmi yer almaktadir. Resimde anortit malzemeye ait

kristal yap1 net bir sekilde gozlenmektedir.

Resim 4.3: 2000X biiyilitmede elde edilen TKO mikroyapi resmi

Resim 4.4’te TK10 numunesine uygulanan ¢entik izi ve iz etrafinda dokiim
yoniine paralel ignemsi miillit tanecikleri goriilmektedir. Resim 4.5’te ise TK10
numunesi tlizerinde gergeklestirilen c¢entik testinde elde edilen catlaklarin ilerlerken

ne sekilde yol aldiklar1 goriilmektedir.
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Dokiim Yonu

Yonlenmis Miillit

Taneleri

Resim 4.4: 250X biiylitmede TK10 numunesinde goriilen ¢entik izi ve

yonlenmis miillit taneleri
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4 Acc¥i-Spot Magn WD ———— 50
100kv 30 1000x 7.4 KI0

Resim 4.5: 500X ve 1000X biiyiitmede goriilen ¢entik izi ve yonlenmis miillit

taneleri

Resim 4.6’da ise ¢entik uygulanan bolgeyi boydan boya gecen radyal catlak

sisteminin varlig1 agik¢a gézlenmektedir.
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AccV SpotMagn WD F——————1 200pm
15.0kV 30 250x 74 K10

Resim 4.6: 250X biiyiitmede radyal ¢atlak ilerlemesi

Resim 4.7°de ise catlagin ilerlerken ignemsi miillit tanelerini kirdigi
goriilmektedir. Ignemsi miillitlerin anortit igerisinden siyrilmak yerine kirilmasi
nedeniyle miillit igeren anortit malzemelerin dokiime dik yondeki toklugunda artis
saglanamanmustir. Ote yandan dokiim yoniine paralel ignemsi miillit tanelerin catlak
ilerlemesini kolaylagtirmasindan 6tiirii, miillit igceren anortit numunelerde hesaplanan

tokluk degeri miillit igermeyen anortit numunelere gore diisiik kalmistir.



Kirilan Miillit Parcalari

" AccV Spot Magn «+ WD F————— 20m
... 160kV. 3.0 2000x 7.3 KID

Resim 4.7: 2000X biiyiitmede ilerleyen ¢atlagin kirdig1 miillit tanecikleri

46



47

Yogunlagmanin saglanamamasindan dolay1 istenilen yapinin ve yogunlugun
ulagilamadigi TB10 numunelerindeki delaminasyon bosluklari, SEM mikroyapi
analizi ile Resim 4.8’de gosterilmektedir. Numune yiizeylerinde delaminasyon

bosluklar1 ve iyi yogunlagmamadan kaynaklanan gozenekler agik¢a goriilmektedir.

Delaminasyon
Boslugu

Yonlenmis Miillit
Taneleri

A ————————————————————————————————————

AccV SpotMagn WD F—— 50pm
200KV 30 1000x 66 D

Resim 4.8: 1000X biiyilitmede elde edilen TB10 mikroyap1 resmi
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu calismada kiiciik ve biiyiik tane boyutuna sahip tozlar kullanilarak serit
dokiim yontemiyle tiretilen ve TKO, TBO olarak adlandirilan anortit numunelerde
2,72 gr/em’ (% 98,4 teorik yogunluk) yogunluga ulasilmistir. Bu deger agirlik¢a %
10 ignemsi miillit iceren TK10 numunelerde 2,68 gr/cm’ (% 96 teorik yogunluk),
TB10 numunelerde ise 2,65 gr/em’® (% 95 teorik yogunluk) olarak kaydedilmistir.
Miillit igeren TK10 numunelerinde gozenek, o6te yandan TB10 numunelerinde
tiretimden kaynaklanan delaminasyon bosluklarinin varligindan 6tiirii ve sinterlesme
rejiminin yetersiz kalmasinin bir sonucu olarak diisiik yogunluk degerlerine

ulagilmistir.

TKO ve TBO numunelerinde 0lciilen elastik modiil degerleri 95,4 GPa ve 93,1
GPa’dir. Anortit i¢in deneysel olarak bulunan sonuclar ve miillit icin literatiirde
[Donald, IL.W., et al, 1976] belirtilen 225 GPa degerleri kullanilarak miillit iceren
anortit malzemenin elastik modiili karigimlar kurali ile 104,8 GPa olarak
hesaplanmistir. Yani deneysel olarak bulunan 98,3 GPa degeri beklenenin altindadir.
Ote yandan, miillit igeren biiyiik taneli numunelerde (TB10) elastik modiil degeri
82,4 GPa’a kadar dismistir. Miillit iceren numunelerin, &zellikle de TBI0
numunelerinin yeterince yogunlasamadigi ve delamine oldugu, dolayisiyla da elastik

modiiliin diisiik oldugu sonucuna varilmstir.

TKOve TBO numunelerinde gorece olarak yiiksek mukavemet degerlerine
ulagilmistir.  Yogunluk ve elastik modiil gozlemlerine paralel olarak TBO
numunelerinin mukavemet degerleri TKO numunelerine gore az da olsa daha
disiiktiir. Miillit iceren TK10 numunelerinden elde edilen mukavemet degerlerine
bakildiginda en yiiksek deger (157 MPa) miillit igermeyen numunelerle uyumlu olsa
da diger numunelerde benzer degerlere ulasilamamis, ortalama 87 MPa gibi diisiik
bir deger ¢ikmistir. 157 MPa mukavemete ulasilan numunenin elastik modiili de
101,9 GPa olarak ortalamadan daha yiiksek ol¢iilmiistiir. Ancak diger numunelerde
bu degerin diisik ¢ikma sebebi, bilinyede var olan biyiik goézeneklerden
kaynaklanmaktadir. TB10 numunelerinde ise en yiliksek mukavemet yalnizca 107

MPa olarak 6lgiilmiis, ortalama ise 68 MPa’da kalmistir. Sertlik degerlerinde TB10
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numuneleri hari¢c hemen hemen tiim numunelerde aymi degere ulasilmistir ki bu
deger ortalama 7,5 GPa civarindadir. Tokluk degerlerine bakildiginda; TBO
numunelerinde yilike bagli olarak azalan tokluk degerleri goriilmektedir. Sinterleme

rejiminden gelen artik gerilmelerin varhigi ile bu disiis gergeklesmistir. TK10

numunelerinde 6lgiilen 1,60 MPaI tokluk degeri literatiirle uyumludur. TB10 igin
Olgiilen tokluk degeri catlak boyunun delaminasyondan etkilenecegi goz oOniine

alinirsa anlaml1 degildir.

SEM analizlerine bakildiginda miillit taneler ilerleyen ¢atlaga dik konumda ise
kirilmakta, agili ise ¢atlak yolunu degistirmektedirler. Bu gézlemden yola ¢ikarak
ilerleyen catlaklara acili olarak biinyede mevcut bulunan ignemsi miillit tanelerin
kirilmadan catlagin yolunu degistirebilecegi ve tokluk degerlerinde belirgin bir artis
saglayacagi sonucuna varilabilir. Daha sonraki ¢alismalarda saf anortit malzemedeki
ve biinyesinde artik gerilme kalmayacak sekilde ve delaminasyon sorununa yer
vermeden iretilen miillit iceren anortit malzemedeki catlak ilerleme davraniglari

daha detayli incelenecektir.
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