BARYUM HEGZA FERRITIN SIVI FAZ SINTERLESMESI VE
MiKROYAPI INCELEMELERI

Lale ERDAL

YUKSEK LiSANS TEZi

ENDUSTRIYEL TEKNOLOJi EGITiMi

GAZi UNIVERSITESI

FEN BIiLIMLERIi ENSTIiTUSU

EYLUL 2006

ANKARA



Lale ERDAL tarafindan hazirlanan “BARYUM HEGZA FERRITIN SIVI FAZ
SINTERLESMESI VE MIKROYAPI INCELEMELERI” adli bu tezin Yiiksek

Lisans tezi olarak uygun oldugunu onaylarim.

Prof. Dr. Mahmut IZCILER

Bu calisma, jiirimiz tarafindan oy birligi/oy c¢okluguyla Endiistriyel Teknoloji

Egitimi Anabilim Dalinda Yiiksek Lisans tezi olarak kabul edilmistir.

Bagkan: Prof. Dr. H. Giigli YAVUZCAN

Uye: Prof. Dr. Mahmut IZCILER

Uye: Yrd. Dog. Dr. Biilent BARAN

Tarih: 25.09.2006

Bu tez Gazi Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii tez yazim kurallarina uygundur.



TEZ BILDIRiMi

Tez i¢indeki biitiin bilgilerin etik davramis ve akademik kurallar cercevesinde elde
edilerek sunuldugunu, ayrica tez yazim kurallarina uygun olarak hazirlanan bu

calismada orijinal olmayan her tiirlii kaynaga eksiksiz atif yapildigini bildiririm.

Lale ERDAL



BARYUM HEGZA FERRITIN SIVI FAZ SINTERSLEMESi VE MiKRO
YAPI INCELEMELERIi
(Yiiksek Lisans Tezi)

Lale ERDAL

GAZi UNIiVERSITESI
FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU
Eyliil 2006

OZET

Giiniimiizde seramik endiistrisi mutfak esyalarindan ucak motorlarina kadar
genis bir uygulama alanina sahiptir. Baryum Hegza Ferrit onemli bir seramik
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kullanilarak, katki maddelerinin sinterlemeye ve mikroyap: iizerine etkileri
arastirlmistir. Bu amacla hazirlanan orneklerin mikro sertlik olciimleri
yapilms, taramah elektron mikroskop (SEM) fotograflari incelenmis, noktasal
analiz (EDS) calismalar1 yapilmis son olarak x-istm kirmmmmm (XRD) analizi
uygulanmistir. Calisma sonucunda iilkemizde Baryum Hegza Ferrit iiretiminin
saglanabilecegi ve ozellikle zengin kaynaklara sahip oldugumuz Bor bilesikleri
kullanilarak belirli bir sertlige ulasilabilecegi goriilmiistiir. Boylelikle
alisilagelmis kullammm alanlar1 disinda da Baryum Hegza Ferrit kullanimm

miimkiin kilnmaktadir.
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ABSTRACT

Nowadays ceramics industry has a widespread use ranging from utensils to
plane engines. As well as being an important ceramic material, Barium Hexza
Ferrite has been focused on its magnetic properties. In this study, the
production of Barium Hexza Ferrite was performed. Through sintering at
different temperatures, the effects of sintering temperature on micro structure
and through using different additives, the effects of additives on sintering and
on micro structure were examined. To serve this purpose, the prepared samples
went through micro hardness measurements, scanned electron microscope
photographs were examined and dotted analysis studies were done and finally
X-ray diffraction analysis were carried out. The results suggest that Barium
Hexza Ferrite production can be made possible in our country and using boron
compounds, rich in our country, a certain degree of hardness can be obtained.

Thus, other than its ordinary treatment, the use of Barium Hexza Ferrite can

be possible.
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1. GIRIS

Seramik, dogada bilesikler halinde bulunan elementlerin, uygun karisimlarindan, 1s1
enerjisinden yararlanilarak {iriin elde edilmesi, seklinde tamimlanabilir. Seramik
riinler ilk olarak insanlarin atesi bulmasiyla birlikte c¢Oomlek olarak ortaya
cikmistir [1]. Yiizyillar once c¢omlekcilik olarak baslayan seramik c¢aligmalar
giiniimiizde bir ¢cok sanayi dalinin iiretim teknolojisine 6nemli katkilar1 olan bir bilim
dali haline gelmistir [2]. 1985 yilindan bu yana Avrupa’da “Miihendislik
Seramikleri” konulu Sempozyumun diizenlenmesi konunun endiistri acisindan
onemini gostermektedir [3]. Seramik endiistrisinin en 6nemli 6zelligi bir¢cok diger
endiistrilerin temel taslarindan biri olmasidir. Ornegin; refrakterler, metalurji
endiistrisinin asindiricilar, makine-takim ve otomobil endiistrisinin en Onemli
bilesenlerinden birisidir. Sahip olduklan cesitli 6zelliklerden dolay1 seramikler farkli
endiistri alanlarinda kullanilmaktadir. Endiistri alaninda kullanilan bu seramikler
literatiirde farkli isimlerle anilmaktadir. Bu isimlerden bazilar1 Yeni Seramikler,
Ileri-Seramikler, Yiiksek Performansli Seramikler, Ileri Teknoloji Seramikleri,

Miihendislik Seramikleridir.

fleri Teknoloji Seramikleri ham madde, iiretim yontemleri ve mikroyap: agisindan
geleneksel seramiklerden bariz farklihklar gostermektedir. Ileri Teknoloji
Seramikleri baglica Aliimina (Al,O3), Zirkonya (ZrO,), Magnezya (MgO) gibi saf

oksitlerden ve oksit olmayan seramiklerden olusmaktadir [4].

Ferritler manyetik 6zellikli seramik malzeme olarak taninir [1]. Ferritler metal dis1
malzeme olup sert ve yogun parcalara seramik metotlarla getirilirler. Metalik
manyetiklere nazaran elektronik direncgleri yiiksek oldugundan bu konuda yogun
arastirma ve gelistirme yapilmistir. Baryum Ferrit (BaO6Fe,03) malzemesinin kristal
anizotropisi ¢ok biiylik ve etki giicii ¢ok yiiksek oldugundan daimi miknatish
malzeme gibi kullanilabilir [5]. 1945’lerden bu yana ferritlerle ilgili calismalar biiyiik
gelismeler kaydederek devam etmistir. Yapilan arastirmalarda ferritlerin manyetik
davraniglar biiyiik dlgiide ortaya konmustur [6]. Literatiirde ferritlere asindiricilar

kategorisinin alt siralarinda da olsa rastlanmaktadir. Elmaslar 7000 HK ile ilk sirada



yer alirken Bor Karbiir 2750 HK, Aluminyum Oksit ise 2100 HK ile daha alt sirada
yer alir. Ferritlere bakildiginda 550 HK oldugu goriilmektedir [7].

Ancak ferritlerin manyetik 0zelligi ¢ok ©n plana c¢iktigindan bu anlamdaki
calismalara uygulamada fazla rastlanilmamaktadir. Sinterlenen ferrit miknatislarin
cogunlukla motorlar, hoparlorler, oyuncaklar, kirtasiye malzemeleri, manyetik asil

duran miller, manyetik segiciler v.b. yapiminda kullanildig1 goriilmektedir [8].

Seramik malzemeler farkli bilesimde kristal ve cam yapili fazlar icermekte ve
genellikle porozite ihtiva etmektedir. Bu farkli yapi bilesenlerinin miktar1 ve
dagilimlar1 seramik malzemelerin Ozelliklerini Onemli oOlgiide etkilemektedir.
Ornegin; yapida mevcut fazlarin yerlesim diizenini degistirmek, yalitkan olan bir
seramik malzemeyi iletken hale getirmekte veya bunun tersi olabilmektedir. Bu
nedenle seramik malzemelerin gelistirilmesi konusunda ana fikir, mikro yap iizerine

yogunlasmistir [4].

Sekizinci bes yillik kalkinma plan1 raporunda ileri teknoloji seramiklerinin iilkemiz
bazinda iiretim degerinin 25 milyon $ civarinda oldugu belirtilmistir. Ancak sektor
rekabette giicliiklerle karsilagsmaktadir. Ar-ge calismalarina hiz verilmis olup proje
caligmalarinin  getirecegi teknik avantajlarla daha iyi diizeye gelinecegine
inanilmaktadir [9]. Bu nedenle bu ¢aligmanin sektére malzeme gelistirme konusunda

hizmet edecegi diisiiniilmektedir.

Bu ¢alismada Baryum Hegza Ferrit (BaO6Fe,03) kullanmilmistir. Malzemeye siv1 faz
sinterlesmesini saglamak {izere bor bilesiklerinden borik asit (H3BOs), bor fosfat
(BPO,), Boraks (Na,0,B,0310H,0) ile kursun oksit (PbO,) cesitli oranlarda ilave
edilerek elde edilen orneklerin mikro sertlik, taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ve
noktasal analiz (EDS) ve X-1s1n1 kirmmimi (XRD) analizleri yapilarak mikroyapilart

incelenmistir.



2. SERAMIK MALZEMELER

Seramik malzeme tanimi, ¢omlek, yapi malzemeleri, porselen, refrakter iriinleri,
yalitkan malzemeleri, cam, ¢imento, emaye, abrasiv (asindiric1), kesici, kapasitor ve

piezo elektrik (kuvars kristalleri ile ultra ses eldesi) malzemeleri kapsar [2].

Seramik, geleneksel bir anlatim dili ile su sekilde tanimlanir: Organik olmayan
malzemelerin olusturdugu bilesenlerin, cesitli yontemler ile sekil verildikten sonra,
sirlanarak veya sirlanmayarak sertlesip dayaniklilik kazanmasina varacak kadar

pisirilmesi bilim ve teknolojisidir

Literatiirde farkli seramik tanimlamalari ile karsilasmak miimkiindiir.

Smith, seramik malzemeleri metal ve ametal elementlerin birbirlerine birinci
derecede iyonik ve/veya ortaklasim bagiyla baglandigi inorganik, metal dis1
malzemeler olarak tanimlarken Shiraki, seramikleri metal olmayan, yiiksek

sicakliklarda isleme giren iiriinler olarak belirtir [1,8].

Biitiin bu tanmimlamalar1 ¢cogaltmak miimkiindiir. Ancak tanimlarin birlestigi nokta
kullanilan hammaddelerin degisik yontemlerle sekillendirildikten sonra yiiksek

sicaklikta pisirilmesidir.

20. yy. baglarinda kil, kuvars, feldspat gibi ana hammaddelerden iiretilen klasik
seramik iiriinler artik gelismekte olan kimya, metalurji sanayilerimiz ve elektronigin
isteklerini karsilayamaz hale gelmistir. Arastirmalar {izerine steatit, kordierit gibi
maddeler, saf oksitler, titanatlar, ferritlerden yararlanarak yiiksek sicakliklara,
kimyasal etkilere ve asinmaya karsi dayanikli, elektrik, dielektrik, yari iletken,

manyetik 6zellikleri olan seramik malzeme iiretimine baslanmistir [ 10].

Seramik malzemelerin en 6nemli 6zelligi endiistrinin diger dallarim1 desteklemesidir.
Seramik malzemelerin ¢ok farkli kimyasal, elektriksel, mekanik, termal ve yapisal

ozelliklerinden dolay1 son zamanlarda dizayn edilen bircok alet seramik malzeme



icermektedir. Seramik malzemelerin bilesimlerini ve yapilarin1 anlamak onlarin

ozelliklerini ve kullamishligin gelistirmek i¢in gereklidir [11].

Seramik malzemelerin kimyasal bilesimi, basit bilesiklerden karmasik fazlara kadar
genis bir aralikta degisir. Seramik malzemelerin 6zellikleri atomlar aras1 baglarina
gore degisir. Genel olarak, diisiik tokluk ve siineklikte olup sert ve kirilgandir.
Seramikler, iletim elektronlar1 olmadigindan, elektrik ve 1s1y1 iyi yalitir. Gii¢lii atom
baglar1 nedeniyle ¢cok agir ortamlarda bile kimyasal olarak kararlidir ve yiiksek erime
sicakligina sahiptir. Bu 6zellikleri seramik malzemeleri bir¢ok miithendislik tasarimi

icin vazgecilmez kilar [8].

2.1. Seramik Malzemelerin Cesitleri

Seramikleri siniflamak i¢in bir ¢ok cesitli yaklagim mevcuttur. Kimyasal bilesimine,
mineral iceriklerine, dretimdeki islem yontemlerine, Ozelliklerine veya

kullanimlarina gére gruplandirilabilir [1].

Seramikleri iki genel kategoride siniflandirmak miimkiindiir;

1. Geleneksel Seramikler

2. Yeni Seramikler

Geleneksel seramikler kapsamina kil, ¢imento ve cam gibi silikat sanayi mamulleri
girmektedir. Yeni seramikler ise tek kristaller, sentetik kristaller, ferro elektrikler gibi
tiriinleri icine almaktadir [12]. Geleneksel seramikler ii¢ temel bilesenden olusur. Kil,
Silika ve Feldspat. Geleneksel seramiklere ©rnek olarak, yapr endiistrisinde
kullanilan tuglayi, fayansi ve elektrik endiistrisinde kullanilan elektro porseleni
gosterebiliriz. Miihendislik seramikleri saf veya safa ¢ok yakin olan Aliiminyum
Oksit (Al,O3), Silisyum Karbiir (SiC) ve Silisyum Nitriir (SizN4) gibi bilesiklerden
olusur [8].

Yeni seramikler, geleneksel seramiklerden baglica, ham madde, iiretim yontemleri ve

mikroyap1 agisindan bariz farkliliklar gostermektedir. Geleneksel seramikler dogal



hammaddelerden iiretilirken, yeni seramiklerin hammaddesi sentezleme yontemiyle
yapay olarak hazirlanmaktadir. Bunun nedeni, yapay ham maddelerin istenmeyen
maddelerden arindirilmis olarak ¢ok saf halde ve istenilen fiziksel ozelliklerde
tiretilebilmeleridir. Yapay hammaddelerin iiretiminde de cogu kez ileri teknoloji
yontemleri kullanilmaktadir. Yeni seramikleri geleneksel seramiklerden ayiran en
onemli diger bir ozellik de, yeni seramiklerin pudra halinde ¢ok ince tozlardan
iretilmeleridir. Boylece tamamen yogun seramikler iiretilmektedir. Dolayisiyla, yeni

seramiklerin mekanik 6zellikleri geleneksel seramiklerden ¢ok iistiindiir.

Yeni seramikler baslica Alimina (Al,O3), Zirkonya (ZrO,), Magnezya (MgO), gibi
saf oksitlerden ve oksit olmayan seramiklerden olusmaktadir. Asagidaki cizelgede

Bazi yeni seramiklerin 6zellikleri goriilmektedir.

Cizelge 2.1. Bazi yeni seramiklerin 6zellikleri [4].

Tipi Atomsal Bag Ornekler Ozellikler
Oksitler Tyonik Al1203 Sert agindirict
Cr203 Stirttinme 6zellikleri iyi
Fe203 Cok sert
MgO
Zr02
Karbiirler Az lIyonik Yeralan | ZrC Elastik modiil yiiksek
bilesikler TiC
vC
NbC
Kovalant B4C Yiiksek sicaklikta kararli Siirttinme kotii
SiC Kesici takimlarda agindiricilarda  ve
WC kaliplarda kullamlir.
Nitriirler Kovalant BN Diisiik yogunluk
Si2N4 Yiiksek sicaklikta kararli
AIN Cok sert
Sialont Stirttinme direnci iyi
TiN Kesici takimlarda, gaz tiirbinlerinde,
potalarda kullanilir
Boriirler Kovalant LaB6 Cok iyi iletken
ZrB2 Stirttinme 6zellikleri iyi
Elektron mikroskobunda filaman olarak
kullanilir.

Kimyasal bilesimine gore oksitler, karbiirler nitriirler gibi seramik cesitleri
mevcuttur [1]. Cizelge 2.2°de seramiklerin kimyasal bilesimine gore ¢esitleri ve bu

gruplandirmalara 6rnek bilesimler goriilmektedir.




Cizelge 2.2. Seramiklerin kimyasal bilesimine gore cesitleri

Oksitler Si0,, Al,03, Fe20, Fe304, CaO, MgO, MN304, TiO2, ZrO2
Karbiirler SiC, WC, TiC, TaC, ZrC, B4C

Nitriirler Si3N4, BN, TiN, ZrN, AIN

Sulfiirler MoS2, CdS, ZnS

Silisitler MoSi, Tasi2, WSi2

Boriirler TiB2, LaB6, ZrB2

Kullanim alanlara gore de seramikleri farkli gruplandirmak miimkiindiir. Cizelge

2.3’te kullanim alanlarina gore siniflandirilmis seramiklerin 6zellikleri ve kullanim

alanlar1 goriilmektedir.




Cizelge 2.3. Seramiklerin kullanim alanlarina gore ¢esitleri ve dzellikleri [1]

Tiirll Ozellikleri Kullanim Alam
Elektroseramikler Iyi izolasyon ozellikleri Biitiinlesmis daire paket, biitiinlemis
dairesel alt tabaka, 1s1 yayilimini izole
eden alt tabaka
Ferroelektrik ozellikler Bellek bilesenleri, elektrooptikal
Elektriksel gecirgenlik kutuplasan bilesenler, yiiksek hacimli
kapasitorler
Piezoelektrik 6zellikler Radyatorler, atesleme parcalari, radyo
dalga stizgecleri, piezoelektrik
transistorler, ultrasonik cihazlar,
elektronik  1giklar, elastik  yilizey
bilegenleri, elektronik saatler
Is1 elektrigi ozelligi Kizil oOtesi saptama  bilesenleri,
termografik, dedektorler, 6zel silahlar
Elektronik 6zellikleri Televizyon tiipleri icindeki elektron
tabancasi icin sicak katotlar, elektronik
mikroskoplar, elektronik kiris kaynagi
Yari iletken Rezistans elemani, nem  sensorii,
termostatlar, basing sensorii varistorler
Tyonik iletim 6zellikleri Oksijen sensorleri, yanma kontrol
Optik Seramikler Floresan Renkli televizyonun tiiplerinde kullanilir

Seffaflik

Seffaflik ile ilgili 1s1l rezistans, firinlar
icin  gozetleme  delikleri, niikleer
reaktorler Gozetleme

Is181n yansimasi

Is1l rezistans ve metalik karakteristikler

Kizil otesi
yansitilmasi

151810

Gortiniir 151810 seffaflig

Is1g1n iletimi

Haberlesme igin optik fiberler, optik

iletim kablolari, optik enerji iletim
fiberleri
Manyetik seramikler Yumusak manyetik diskler | Bilgisayarlar icin bellek bilesenleri,

transformatdrler icin manyetik niiveler,
manyetik

Termal Seramikler

Termal iletkenlik

Birlestirilmis daireler
yayilim yapan alt tabaka

icin radyasyon

Termal yalitim 6zelligi

Isi-diren¢ yalitim, atese dayamikli duvar
malzemesi,

Is1l direng Isil direng yapt malzemesi, fiizyon
reaktor malzemesi
Miihendislik seramikleri Yiiksek dayanim, asinmaya | Yiiksek performans, otomotiv
diren¢, uzamaz, yiiksek 1sil | miithendisliginde yiiksek etki, dizel
direng, biiyiik elastik | motorlar, gaz tiirbin vanalari, uzay
sertlik uydulari i¢in 1s1l direncli malzemeler,
Biyo Seramikler Biyolojik Uyum Yapay kemik ve dig
Tastyict Biyokimyasal reaksiyonlar icin kataliz

taSllel

Korozyon Direnci

Kimya miihendisligi aparatlari, kimyasal
cihazlar




2. 2. Seramik Uriinlerin Ozellikleri

Giiniimiizde seramik malzemelere ilginin artmasinin baslica nedenleri asagida

belirtilmigtir.

1. Yiiksek sicakliklara dayanikli olmasi,

2. Kimyasal kararliliin yiiksek olmalari,

3. Cok sert olmalari,

4. Metallerden hafif olmalar1 (%40 mertebesinde),

5. Hammadde olarak bol miktarda bulunmasi ve genellikle metallere kiyasla ucuz
olmalari,

6. Pahali ve stratejik ihtiya¢ gostermemeleri,

7. Erozyon ve aginmaya karsi dayanikli olmalari,

8. Oksitlenmeye kars1 direnglerinin yiiksek olmasi,

9. Siirtiinme katsayisinin diigiik olmalari,

10. Basma kuvvetinin yiiksek olmalart,

Biitiin bu iistiin ozelliklere mukabil, seramik malzemelerin en onemli istenmeyen
ozelligi kirilgan olmalandir [4]. Ancak seramik iiriinlerin 6zelliklerini bdyle bir
genelleme ile yeterince anlatmak miimkiin degildir. Seramik {iriinlerin 6nemli

ozellikleri alt basliklarda asagida izah edilmistir.
2.2.1. Seramiklerin elektriksel 6zellikleri

Seramik malzemeler pek cok elektrik ve elektronik uygulamasinda yer almaktadir.
Pek c¢ok cesit seramik, diisiikk ve yiiksek gerilim elektrik akiminda yalitkan olarak
kullanilir. Seramik malzemeler o6zellikle kondansatorlerde uygulama alani
bulmaktadir. Seramik malzemelerdeki iyonik ve ortaklasim bag, elektron ve iyon
hareketliligini kisitlar ve dolayisiyla bu malzemelerin ¢ogunu dayaniml fakat cok
kirilgan yapar. Bazi seramik bilesikler bir takim elektrikli cihazlarin ¢alismasi i¢in

gerekli yar iletken 6zellige sahiptir [8].



2.2.2. Seramiklerin mekanik ozellikleri

Biitiin seramik malzemeler nispeten kirillgandir. Seramik malzemelerin gbzlenen
cekme dayanimlar1 0.70 MPa’dan daha diisiikk degerlerden 7x103 MPa’ya kadar
degisir. Bununla birlikte, bir malzeme tiirii olarak ¢ok az seramik 172 Mpa’nin
iistinde ¢ekme dayanimina sahiptir. Seramik malzemelerin ¢ekme ve basma
dayanimlar1 arasinda ise biiyiik fark vardir. Ayrica seramik malzemelerin ¢ogu serttir
ve darbe dayanimlar diisiiktiir. Bununla birlikte bu genelleme disinda kalan bir ¢cok

seramik malzeme bulunmaktadir.

Seramik malzemeler, ortaklasim-iyonik baglarin bilesimi nedeniyle diisiik
tokluktadir. Seramik malzemelerin toklugunu artirmak icin katkilarla sicak presleme
ve tepkime baglamasi gibi yontemler kullanilarak toklugu artirilmis miihendislik

seramikleri iiretilmistir. Seramiklerde yorulma kirilmas1 pek goriilmez.

Baz1 seramik malzemelerin yiiksek sertlikleri, onlari daha diisiik sertlikteki

malzemelerin kesilmesi, taslanmas1 ve parlatilmasi i¢in uygun asindiric1 malzeme

yapar [8].

2.2.3. Seramiklerin 1s1l ozellikleri

Cogu seramik malzeme diisiik 151l iletkenlige sahiptir ve iyi 1s1l yalitkandir. Yiiksek
1s1] direngleri nedeniyle seramik malzemeler gii¢ erir, yani sivi ve gaz sicak
ortamlardaki etkilere dayanan malzeme olarak kullanilir. Gii¢ erirler metal, kimya,

seramik ve cam endiistrilerinde ¢cok miktarda kullanilmaktadir [8].

2.2.4. Seramiklerin manyetik 6zellikleri

Bir ¢ok seramik malzeme temel manyetik kutuplar icerir. Disardan bir manyetik
alan etkisi altinda kaldiginda bu kutuplar alandakine uygun olarak yonlenir [13].
Miknatis tasimnin demiri ¢ekmesi Ozelliginin bulunusu, seramiklerin manyetik

ozelliklerinin kesfini de getirmistir. Cilinkii miknatis tasinin kimyasal formiilii
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FeO.Fe,05’tiir. Manyetik oksitler ferrit olarak isimlenir ve baslica Fe,O; olarak teskil

edilmistirler [1].

2.2.5. Seramiklerin kimyasal ozellikleri

Seramiklerin kimyasal 6zellikleri kimyasal reaksiyonlarda bazi yararli fonksiyonlarin
olusmasim1  saglamaktadir. Seramiklerin  kimyasal oOzellikleri  sensorlerden

kondansatorlere kadar cok genis bir yelpazede uygulama alan1 bulmaktadir [10].

2.3. Seramiklerin Uretimi

Geleneksel ve yeni seramik parcalarin ¢ogunda, tozlar veya taneler bir araya
sikistirlarak sekillendirildikten sonra, yeteri kadar yiiksek sicakliga 1sitilarak taneleri

baglanir. Seramiklerin iiretiminde ana adimlar s6yle siralanabilir.

1. Malzeme hazirlama
2. Sekillendirme veya dokiim
3. Kurutarak ve pisirerek seramik sekli yeterli sicakliga c¢ikarip tanecikleri

baglama [8].

2.3.1. Malzeme hazirlama

Seramik {iirlinlerin ¢ogu, tanelerin topaklanmasiyla elde edilir. Bu iiriinler i¢in gerekli
hammaddeler, bitmis seramik {iirlinde istenen ozelliklere gore degisir. Baglayici ve
yaglayicilar gibi diger katkilar ve tozlar kuru veya yas kanstirtlir. Tuglalar kiinkler
ve diger kil {irlinlerinde oldugu gibi “kritik” oOzellikler aranmayan ({iriinlerde
katkilarin suyla yapilmasi yaygin olarak kullanilan yontemdir. Endiistriyel
seramiklerde hammadde, baglayicilar ve katkilarla birlikte kuru olarak o6giitiiliir.
Bazen hammaddelerin yas ve kuru islemleri birlikte yapilir [8]. Endiistriyel
seramiklerin geleneksel seramiklerden en 6nemli farki hazirlanan malzemenin ¢ok

ince tanelerden meydana gelmesidir [4].
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2.3.2. Sekillendirme

Seramik {riinlerde tanelerin bir araya getirilmesi kuru, plastik veya siv1 kosullarda
cesitli yontemlerle yapilir. Seramik endiistrisinde genellikle soguk sekillendirme
yontemleri kullanilir ve az miktarda sicak presleme yapilir. Presleme, asilti dokiim ve

ekstriizyon genellikle kullanilan seramik sekillendirme yontemleridir.

Preslemede seramik taneli hammaddeler belli sekildeki iiriinler elde etmek i¢in kuru,

plastik veya yas olarak bir kalipta basilabilir.

Kuru presleme yontemi yaygin olarak kullanilir. Kuru presleme, toz halindeki
malzemenin su ve/veya organik baglayiciyla bir kalip i¢cinde tek eksenli (tek veya cift

yonlii) sikistirilmast ve sekillendirilmesi diye tarif edilebilir.

Sekil 2.1’de seramik tozlarin basit sekilli bir parca halinde preslenmesiyle ilgili
islemler goriilmektedir. Soguk preslemeden sonra, parcalar gerekli dayamm ve
mikroyapisal ozellikleri kazanmasi i¢in pisirilir. Cok cesitli sekillerin hassas ve tek
bicimlilikte c¢ok cabuk elde edilebildigi kuru presleme yaygin olarak
kullanilmaktadir. C)rnegin aliiminalar, titanatlar, ferritler milimetrenin onda biri kadar
boyuttan sekiz on santimetre biiyiikliige kadar dakikada 5000 adet kuru

preslenebilmektedir.

‘

(@) ®) © @)

Sekil 2.1. Seramik tanelerin kuru preslenmesi [8].

Esbasin¢gli presleme yonteminde ise seramik toz, basinci uygulandigi hidrolik sivi

veya hava icerisinde bulunan esnek hava gecirmez bir kaliba konur. Uygulanan
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basing, tozu her yonde esit olarak sikistirir ve iiriin esnek kalibin seklini alir. Soguk
esbasinch preslemeden sonra parga istenen 6zellikleri ve mikroyapiy1 elde etmek igin

sinterlenmelidir.

Sicak presleme yonteminde presleme ve sinterleme islemleri bir arada yapilarak
yiiksek yogunlukta ve daha iyi mekanik ozellikte seramik parcalar elde edilmektedir.

Presleme tek eksenli veya esbasingli olarak yapilabilmektedir.

Seramik sekiller asilti dokiim ve ekstriizyon yontemleriyle iiretilebilir. Asilti dokiim
ayni kalinlikta ince duvarli ve karmasik sekillerin iiretimine elverislidir. Tek kesitli

ve i¢i bos seramik sekillerde ekstriizyon yontemi tercih edilir [8].

2.3.3. Isil islemler

Seramik iiriinlerin ¢ogunun iiretiminde 1s1l islem gerekli bir asamadir. Seramikleri
kurutmanin amaci, yiiksek sicakliklarda pisirmeden dnce plastik seramik biinyedeki
suyun uzaklastirilmasidir. Genellikle, suyu uzaklastirmak icin kurutma 100°C veya
altinda yapilir ve biiylik bir parca i¢in 24 saat kadar zaman da alabilir. Seramik
biinyelerdeki organik baglayicilar 200°C ile 300°C arasindaki bir sicaklikta
uzaklastirilabilir. Kalan hidrokarbon kalintilarni daha yiiksek sicakliklara ¢ikmayi

gerektirebilir [8].
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3. SINTERLEME

Sikistirilmis ham parcanin mukavemeti ¢cok diisiiktiir. Ham mukavemetten beklenen,
kaliptan saglamca c¢ikartilabilme ve bazi islemlere miisaade etmesidir. Ham par¢a
hicbir zaman yiik tasiyacak bir mukavemete sahip degildir. Bu nedenle degisik
yontemlerle sekillendirilen tozlarin sinterlenmesi gerekir. Isitmadan dolay1

parcaciklar birbirine baglanir ve par¢anin dayanimu artar [14].

Sekillendirilmis toz karisiminin ana bileseninin, ergime sicakliginin altinda 1sitilmast
ile tozlar arasinda bag olusturulmasi islemine sinterleme adi verilir. Sinterlemenin
itici giicli toplam ylizey alaninin azaltilmasi ile sistemin toplam serbest enerjisinin
azaltilmasidir [15]. Sinterleme sicakligi malzemeden malzemeye degisiklik gosterir.
Seramik malzemeler 700 °C ila 2000 °C arasinda yarim saat ila bir saat siire ile

sinterlenmektedirler [4].

Sinterleme, sikistirilmig toz kiitlesinin belirli 6zelliklerde dayanikli malzemeye
dontistiigii, bir 1s1l islem olarak da tarif edilir. Sinterleme sonucunda iiretilecek parca
son seklini alir ve bir cok yeni 6zellikler kazanir [11]. Sinterlemenin temel sebebi,
endiistrinin birincil olarak ilgilendigi, sertlik, mukavemet, yorulma omrii, elektrik
iletkenligi, 1s1l genlesme, manyetik doygunluk ve korozyon direnci gibi parca
ozelliklerini iyilestirmektir [14]. Sinterleme islemi sikistirilmig toz kiitleler zayif
oldugundan iiriine gereken bu o6zellikleri kazandirmak i¢in uygulanir. Sinterleme,
yiiksek sikistirilabilirligi olan parcaciklarda diisiik sicaklikta uygulandiginda sifir
boyutsal degisim elde edilebilir. Dolayisiyla bag olusumu herhangi bir biiziilmeye
veya yogunlagmaya sebep olmadigindan yiiksek kesinlige ulasilir. Seramik
malzemelerde sikistirilabilirligin az olmasi preslemede yiiksek yogunluga c¢ikilmasini
zorlagtirmaktadir. Bu nedenle biiziismenin oldugu yiiksek sicaklikta sinterleme
yapilmasi bu maddeler i¢in uygundur. Dahasi seramiklerde kalan gozenekler catlak
gibi davranarak dayanimim zamanla azaltir. Sonug olarak, mekanik ozelliklerin iyi
olmasi i¢in tam yogunluga ulasilmak istenir.  Sinterlenmis seramikler, jet
motorlarinin yiiksek performans isteyen parcalarinda, otomobil motorlarinda, kesme

araglarinda, manyetik kayit sensorlerinde, biyomedikal uygulamalarda kullanilir.
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Seramik tozlar, sekillendirme esnasinda sikisarak malzemedeki porozite miktar bir
miktar azalir. Kuruma ile de tozlar tamamen birbiri ile temas haline gelir. Ancak,
malzeme heniiz kompak hale gelmemistir. Tozlar arasinda bosluklar mevcuttur.
Seramik malzemenin cinsine, tane boyutuna ve sekillendirme islemine bagli olarak
% 25-60 mertebesinde porozite icerir. Mukavemet saydamlik 1s1 iletkenligi gibi
ozellikler i¢in yapida mevcut porozitenin giderilmesi gerekir. Pigsme esnasinda,
difiizyon hizlandigindan birbiri ile temas halinde olan tozlar arasinda ozellikle
yiizeyde yer alan karsilikli atom difiizyonu sonucu tozlar birbirine aralarinda boyun
olusturarak kenetlenir. Boylece, porozite miktar1 azalir ve yogunlasma saglanir. Bu
esnada gozeneklerin sekilleri de kiirelesir. Ideal bir sinterlesme sonunda porozite
tamamen ortadan kalkar ve malzeme kompak bir kitle haline gelir. Sekil 3.1°de
sinterlesme esnasinda tozlarin birbirine kenetlenmesi ve porozite miktari ile gdzenek

morfolojisinin degisimi goriilmektedir.

Gozeneklerdeki
degisim

Sekildeki degisim
ve biiziilme

Sekil 3.1. Tozlarin birbirine kenetlenmesi ve gézenek morfolojisinin degisimi [4].

Sinter bag1 parcaciklar arasinda boyun verme ile belirginlesir. Sinterleme esnasinda
parcaciklar atomik diizeyde ylizey enerjisini azaltmak i¢in bir araya gelirler. Boylece

ilk bakista yilizey enerjisinin ve atomik hareketliligin sinterleme hizini1 etkiledigini
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sOyleyebiliriz. Sinterlemeyi artiran faktorlerden birisi parcaciklarin kiiciik olmas,
bir digeri ise sicakliktir. Yiiksek sicakliklarda, aktif atom sayisi sicaklikla dogru
orantili olarak artacagindan sinterleme hizi artar. Sicaklik, pargcacik boyutu, basing,
sinterleme siiresi, 1sitma hizi, atmosfer sinterlemeyi etkileyen 6nemli faktorlerdendir.
Bircok sinterleme iglemi sinterlemeden Once malzemede olusan hatalar1 biiyiitiir.
Dolayisiyla sinterlemeden Once hatalar tespit etmek 6nemlidir. Ancak ¢cogu zaman
bu hatalar sinterlemeden ©Once fark edilmez, sinterlemeyle belirgin hale gelir.
Uretimin daha ekonomik olmasi igin katki maddeleri kullanilir. Bdylece istenen

mikroyapiya ve 0zelliklere daha kolay ulasilabilir [14].

Sinterleme mekanizmasi, tamamen malzemenin tasimina dayanir ve baglica,
atomlarin yaymmasi (yiizey ve hacimsel) ile viskoz akisi kapsar. Malzemenin
tasintmin1  kolaylastirmak icin islem ancak yiiksek sicaklikta gerceklestirilir.
Sinterlesmeyi saglayan itici gii¢, serbest yiizey enerjisindeki azalmadir. Sinterleme
ile yogunlagsmanin saglanmasi1 degisik sekillerde yapilabilir. Bunlar ¢izelge 3.1.’de

Ozetlenmistir.

Cizelge 3.1. Sinterleme mekanizmalari [4]

Sinterleme Tipi Tasimim Mekanizmasi Itici Enerji

Buhar Fazi Buharlagma/siibliimasyon | Buhar basincindaki fark

Kati-Hal Yaymnma Serbest enerjideki fark

Siv1 faz Viskoz akis, yayinma Yiizey gerilmesi, kapiler
basing

Reaktif s1v1 Viskoz akis, yayinma Yiizey gerilmesi kapiler
basing

3.1. Sinterlemenin Asamalari

Cizelge 3.2°de sinterlemenin genel olarak asamalar goriilmektedir. Cizelgede kisaca
aciklandigr gibi sinterleme, tozlarin sekillendirildikten sonra birbirine temasiyla
baslar. Tozlar iiretime bagl olarak sadece temas halinde ya da birbirlerine yapigmis
ve deformasyona ugramis olabilir. Sinterlemenin ilk agamasinda boyun verme olusur

ve ylizey alan1 6nemli 6l¢iide azalir.



Cizelge 3.2. Sinterlemenin agsamalar [14]
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Asama Siirec Yiizey Alan Kaybi Yogunlasma | Tane
Biiyiimesi
Yapisma Temas olusmasi | En az diizeyde (cok | Yok Yok
yiiksek basincta
sekillendirilmedikge)
Baslangic Boyun Onemli 6lciide % Baslangicta En az
bilylimesi 50’ye kadar kayip kiigiik (az) diizeyde
Orta Gozeneklerin Acik gozeneklerin Onemli Tane boyutu
yuvarlaklagsmasi | cogu kaybolur Ol¢iide ve gdzenek
ve uzamasi boyutu
biiyiir
Son Gozeneklerin Thmal edilebilir Cok az Tane ve
kapanmasi ve gdzenek
maksimum biiytimesi
yogunluk cok fazla

Sekil 3.2 de goriildiigii gibi gozenek yapisi yuvarlastikca ayr ayr parcalar gibi duran

taneler daha biitiinlesik bir goriiniim sergiler. Orta asamada goézenekler yiizeye agik

ince cubuk seklinde oldugundan buralarda biinyedeki gaz atmosfere yayilabilir. Bu

genelde istenmeyen bir durumdur. Bu nedenle yapilan calismaya bagli olarak

sinterleme bu asamada da birakilabilir. Son asamada gozenekler kiigiiliir ve yogunluk

artar. Gozenekler yuvarlaklasir. Kompak yiizeye agik olmadigindan yiizeye agik

olmayan gozeneklere kapali gbzenekler denir. Bu asamada tane biiyiimesi ¢ok hizli

olur. Malzemeye ve kazandirilmak istenen oOzelliklere gore sinterleme istenen

asamaya kadar yapilabilir. Gozenekli yapilarda genellikle orta asamanin sonunda

sinterleme sonlandirilir.
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Sekil 3.2. Sinterleme asamalarinda tozlar arasi baglanmanin gelisimi ve sinterleme
sirasindaki yapisal degisiklikler a) Gevsek toz b) Ilk asama c) orta asama
d) Son asama [14]

3.2. Sinterleme Cesitleri

Uygulamada bircok sinterleme yontemine rastlamak miimkiindiir. Sinterleme
isleminin cesitleri Sekil 3.3’de ayrintili olarak gosterilmistir. Basingla uygulanan
sinterleme ve basingsiz ortamda yapilan sinterleme olarak sinterleme tekniklerini

temelde ikiye ayirmak miimkiindiir.

Cogu sinterleme yontemi temelde basingsiz uygulanir. Basingh sinterleme yeni bir

yontemdir. Bu yontemle kalan gozenekler daha da kiigiilmektedir [14].



SINTERLEME ISLEMI
Basingsiz Basingh
Kat1 Hal Siv1 Faz Diisiik Yiiksek
1 ] Basing Basing
Karisik Tekil Gegici Kalict
Faz Siv1 Siv1 Siiriinme Akis
. . Viskoz Akis

— Kompozit Reaktif Karisik Faz

— Aktif Kat1 Cozelti _Solidus Ustii Plastik Akis —

—Homojen

Sekil 3.3. Sinterleme islemi cesitleri [14]

18

Kat1 halde sinterleme, yayinma ile malzeme tasimimin igerir. Bu islem i¢in gerekli

itici gii¢, boyun bolgesi ile tozun yiizeyi arasinda meydana gelen serbest enerji veya

kimyasal potansiyel farkidir. Sekil 3.4’de kati hal sinterlemesinde malzemenin

taginim1 sematik olarak goriilmektedir. Atomlarin yayinmasi ile atom bosluklarinin

yaymmasi zit yondedir. Boyun bolgesi, atom bosluklar i¢in kaynak ve tozlarin

yiizeyleri de go¢ bolgesidir [4].

halinde

olugmasi

Partikiiller  temas

Difiizyonla boyun

Partikiillerin
kenetlenmesi

Sekil 3.4. Sinterleme esnasinda, kati-hal malzeme tasinimi sonucu, boyun tesekkiilii
ile tozlarin kenetlenmesi [14]
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Siv1 faz sinterlemesi endiistride maliyet ve iiretim kolaylig1 avantajlarindan dolay1
cogunlukla tercih edilmektedir. Bu yontemde sivi faz kiitle transferini,
yogunlagsmay1, mikro yap1 genislemesini hizlandirir. Kalic1 ve gegici olmak iizere iki
cesidi vardir. Kalic1 sivi faz sinterlemede 6nceden alagimlanmis tozlar 1sitinca birisi
sivi faza doniisiir ve sivi faz sinterlemenin yiiksek sicaklik kisminda kalici olur.
Gegici s1v1 faz sinterlemesinde ise s1v1 faz katinin i¢inde ¢oziinmesinden dolay1 yeni
bir faz olusturur dolayisiyla yok olur. Bu da yiiksek sicaklik bileskelerinde kullanilan
bir yontemdir [14]. Ilerleyen boliimde sivi faz sinterlemesi detayli olarak

anlatilacaktir.

3.2.1. Siv1 faz sinterlemesi

Giiniimiizde porselen, dis porselenleri, otomobil baglant1 elemanlar1, kesme araglari,
refraktdr seramikler gibi bir ¢ok iiriin siv1 faz sinterlemesi ile iiretilir [14]. Sivi faz
sinterlemesi kaliteli parga iiretiminin uygun bir yoludur. Sinterleme sirasinda olugan
sivi faz kapiler etki ile parcaciklara yeterli i¢ basing uyguladigindan dis basinca

gerek yoktur. Kapiler kuvvet biiyiik miktarda dig basinca esit etki yapar.

Sivi  faz sinterlemesi baz1  Ozelliklere sahip c¢ok Dbilesenli sistemlere
uygulanabilmektedir. Sinterleme isleminin herhangi bir safthasinda olusan siv1 faz,
gozenekleri doldurarak yayinimi ve yogunluk artisini hizlandirmaktadir. Yiiksek
performansta parga tiretimi giiniimiizde 6nemli oldugu i¢in s1v1 faz sinterlemesi gibi

teknikler malzeme miihendisligi i¢in Onerilmektedir.

Siv1 faz sinterlemesinde sivi faz olusumu i¢in iki ana mekanizma vardir. Bunlardan
birincisi, farkli kimyasal bilesimlerde toz karigimi kullanmaktir. Sinterleme sirasinda
farkl1 bilesimdeki tozlarin etkilesimi sonucunda sivi faz olusur. ikincisi ise siv1 fazin
toz kanigiminda bulunan bilesenlerden bir tanesinin ergimesi veya Otektik faz

olusumu ile olusmasidir. S1v1 faz sinterlemesini;

1) Gegici sivi faz sinterlemesi
2) Siirekli s1v1 faz sinterlemesi

3) Solidiis iistii sinterleme
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4) Reaksiyonlu sinterleme olarak dorde ayirabiliriz.

Bu simiflandirmada, olusan sivi fazin ¢6ziinme durumuna gore sinterleme sirasinda
alasim olusumu ile ortadan kalkmasi (gecici SFS veya reaktif sinterleme) veya
sinterleme siiresince i¢ yapida siirekli olarak bulunabilmesi (siirekli SFS) gz Oniinde
bulundurulur. Farkli bir yontemde 6n alasimhi tozun kat1 — sivi sicakligi arasinda
sinterlenmesi suretiyle sivi + kati karisimi olusturarak yapilan solidus iistii

sinterlemedir [14].

S1v1 faz sinterlemesinin asamalari

Siv1 faz sinterleme yogunlasmasi belirli asamalarda olur. Sekil 3.5. bu asamalar

gostermektedir.

[k asama

Kat1 hal

Katki maddesi

Yeniden diizenlenme

Gozenek

Cozeltiden ¢cokelme

Son yogunlagma

i
N
£

Sekil 3.5. Sivi faz sinterlemesinin asamalari [14]
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Baslangicta tozlar kompak halde yalnizca temas halinde durmaktadir. Sivi faz
sicakligina kadar 1sitilir. Bu 1sitma esnasinda kati faz sinterlemesi olusur. Bir ¢cok
sistemde bu kat1 faz sinterlemesi siv1 faz olugsmadan 6nce biiyiik bir yogunluga yol
acar. Bundan sonraki yogunlagma bulunan sivi miktarina baglidir. Sivi olustuktan
sonra yogunlasma 3 asamada olur. Yeniden diizenlenme, cozeltinin yeniden
¢cOkelmesi, son asama sinterlemesi. Yeterli miktarda sivi varsa tam yogunlasmaya
ulagilabilir. Sivi miktar1 diisiikse kat1 yap1 ¢ozelti ¢okelmesini engeller. Son kalan

gozenekler iskelet yapinin kat1 faz sinterlemesi ile elimine edilir.

Parcanin 1sinmasiyla birlikte kati faz sinterlemesi goriiliir. Isinma devam ettikce sivi
olusumu baglar. Isitma yiizeyden oldugundan ilk erime yiizeyde olur ve cevresel
daralma gerilimleri 1sitma hizli ise pargcada catlaga neden olabilir. Olusan sivi igerde
parcaciklarin arasina ve tane simirlarina dolusur. Sivi kapiler kuvvetle yeniden
diizenlenmeye ve yogunlasmaya neden olur. Sivi tanelerin etrafin1 sardiginda kati
sivinin i¢inde ¢oziindiigiinden dolay1 tanelerin boyutunda kiigiilme olur. Kati aniden

yiiksek yogunluga ulasir ve gdzenekleri doldurmasi i¢in siviy1 birakir.

Islatan sivilar icin kati-siv1 yiizey enerjisi kati-gaz yiizey enerjisinden daha azdir. Bu
da toplam ylizey enerjisinin diismesine neden olur. Yeniden diizenlenme esnasinda
viskoziteden dolayi kapiler hareketler engellenir. Bu da gbzenekli yapinin azaltilmasi
ile viskozitenin artmasina zamanla yogunlasmanin azalmasina neden olur. Bu esnada
yeterli sivi olusmussa tam yogunluk miimkiindiir. Ancak yeniden diizenlenme
tanelerin birbirine dokunmasindan ve kati faz yayinimindan dolayr engellenir.
Yeniden diizenlenme esnasinda yogunlasma yavasladik¢a ¢oziiniirliik ve yayinim
daha baskin hale gelir. Bu ikinci asamaya cozeltiden cokelme denir. Bunun
sonucunda biiyiik taneler daha da biiyiir kiiciik taneler ortadan kalkar. Sonug olarak
tane boyutu biiyiirken tane sayisi azalir. Cozelti ¢okelmesi biiyiiyen tanelerin
boslugu daha iyi doldurmasindan dolayr sadece tane biiylimesine degil,

yogunlagsmaya da neden olur.

Siv1 faz sinterlemesinin son asamasi kati yapinin yogunlagsmasi ile belirlenir.

Yogunlagma yavastir, ¢iinkil birbirine degen kat1 taneler vardir. Son asamada baskin
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olan birbirine degen kat1 tanelerin yogunlagmasi kat1 faz sinterlemesi baslangicta da
vardir. Ancak bu kadar etkin degildir. Mikro yap1 genislemesi devam eder ve kalan
gozeneklerin iginde gaz varsa kompagin Onceki asamaya gore genislemesine neden
olur. Son asama uzun tutulursa malzemenin Ozellikleri bozulur. Bu nedenle
uygulamada kisa sinterleme siiresi tercih edilir. Sekil 3.6’da zamanla yogunlagsma
arasindaki iliski gosterilmistir. Yeniden diizenlenme cok hizli olurken kati-faz
sinterleme faz1 oldukga yavastir. Burada zaman 6lcegi yaklasik olarak verilmistir.
Yogunlagma seviyesi sivi miktarina da bagli oldugundan bu seklin farkh

varyasyonlarin1 gérmek miimkiindiir [14].

100 T I
1S3
g Kat1 faz sinterlemesi
)
En Coziinme yeniden ¢okelme
=
S1v1 akis ve yeniden diizenlenme
0 I |
0 10 100 1000

Sinterleme Zamani, dakika

Sekil 3.6. Sinterleme asamalarinin zamanla iligkisi [14]

Sekil 3.7. farkli sicakliklarda alumina cam sistemlerinde sinterleme zamaninin bir
fonksiyonu olarak gercek yogunlugunun degisimini sivi faz sinterlemesinin
asamalarinda gostermistir. Sekilde yogunlastirma islemleri asama I, II, III olarak
gosterilen ii¢ farkli denetim mekanizmasina boliinmiistiir. Yogunlastirma i¢in en
onemli fiziksel ve kimyasal islemler erime ve 1slanma yaninda, kat1 ve s1v1 arasindaki
tepkimelerdir. Sifirinc1 asama kisa siirer ve olusan yogunlastirma ihmal edilecek
kadar kiigiiktiir. Yogunlugun artmas1 ile birlikte yogunlasmayr denetleyen

mekanizma tekrar diizenleme agamasindan (I. asama) ¢ozeltiden ¢okelme (II. asama)
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asamasina kadar giderek gelisir ve son olarak da gozenek uzaklasir (III. asama).
Sekilde 3.6’da goriilecegi gibi sikistirilmis toz kiitlesinin sinterleme asamalari
arasindaki egride belirli bir yer ¢cakismaktadir. Genelde sinterleme islemi ilerledikce
yogunlagsma oram Onemli bir miktar azalir. Tipik olarak 10-3 s’den 10-6 s’ye bir
azalma gozlenir. S1vi faz sinterlemesinin sonlarinda sinterleme siiresi uzadikca Sekil
3.8.’de goriilecegi gibi sinterlenmeme gozlenir. Sinterleme zamaninin uzamasi ile

birlikte yogunlagmanin miktarn sabitlenir.

(a) gevsek paket | siki paket

0 I ] n

agik gizencklerkapah gézenckler
Ik £ | I £

'-”‘ T T | T
I, ghzenek uzaklasmas
09— . v —
. "x \'!“'.fk'"]. \'l.:‘ki.']“'ll."\.l
- l_
;E' o8 V_l = T.5val %
2 PS5 *3.6pum
- o7 I, yeniden didzenlenmd 0,1625°C
o, lepo°Cc
4, 1575°C
060, erime e  1550°C
Lol vl oyl _1_|_|x|uJIJ
Q.5 I 10 100 1000

sinterleme zamam (dakika)

Sekil 3.7. Sivi faz sinterlemesinin asamalar1 ve farkli sicakliklarda yogunlugun
degisimi [16]

Sinterlemenin ii¢ agamasin nicel olarak tanimlamak icin sekil 3.8.’de verilen iiglii

sivi faz diyagram gelistirilmistir. Bu diyagramda siv1 faz sinterlesmesinin asamalari

ve baskin olan sinterleme mekanizmalari, katinin bagil hacminin Vg, sivinin V; ve

gozeneklerinin V,, oranlarinin fonksiyonlar1 olarak cizilmistir.
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0,74<V<0,92 Katimin bagil hacmi
0 <Vi<0,20 Stvinin bagil hacmi
0,08<V,<0, 26 Gozeneklerin bagil hacmi

Oklar fazlarin hacimsel degisimlerini ve sinterleme sirasinda yogunluk degisimini
gostermektedir. S1vi faz sinterlemesi bolgesinde, -ABCS- baskin olan mekanizmalar

goriilmektedir.

1. Yeniden diizenlenme
II.  Cozeltiden ¢cokelme

III. Gozeneklerin uzaklagsmast

Kat1 faz sinterlemesi (SSS), siv1 faz sinterlemesi (LPS), viskoz kompozit sinterlemesi
(VCS) ve viskoz cam sinterlemesi (VGS) i¢in yogunlagma sirasinda relatif hacim
oranindaki degismeler yogunlasma bolgeleri olarak gosterilmektedir. Sivi faz
sinterlesmesi i¢in, 0 noktasindaki gozenekli sikistirilmis toz kiitlesi (I, II, III)
mekanizmalarim1 boydan boya gecerek yogunlasir. 0 noktast en yogun kiitleyi
gosterir. U¢ bolge arasidaki iki smmr, sikistirilmis yapmin geometrik analizi ile
belirlenebilir. Eriyigin ¢okelmesi sonucu yogunlasma smiri DEF bolgesindeki
ticgenden belirlenmistir. Sinterlesme asamanin sonunda (gdzeneklerin uzaklagmasi)
gozeneklerin kapanmasiyla aniden baslayabilir. Yani p(=V+V)>0,92 oldugu zaman
¢ozeltiden ¢okelme asamasi sonlanir. Sikistirilmis toz kiitlesinin hacimsel olarak asir
miktarda (20-100 % hacimsel: VCS ve VGS) siv1 ile sinterleme davranisi sivi faz
sinterlemesinden (LPS) tamamen farklidir. Viskoz kompozit sinterlemesi (VCS),
viskoz cam sinterlemesinde (VGS) yogunlagsma mekanizmasinda ¢6zeltinin
¢Okelmesi asamasi her zaman olamayabilir. Bu yiizden bu iki islemin sivi faz

sinterlemesi (LPS) ile karistirilmamasi gerekir [16].
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SIv1 VGS giizenek

Sekil 3.8. Yogunlagma sirasinda hacimsel faz iliskileri [16]

Siv1 faz sinterlemesini etkileyen faktorler

Siv1 faz sinterlemesinde yiizey enerjisi yogunlasma icin itici giicii olusturur. Ilk

asama yeniden diizenlenme agamasidir. Bu agamada s1v1 olusur ve kat1 yap1 1slanir.

Yayilma kimyasal reaksiyonlar tarafindan desteklenir. Kimyasal reaksiyonlarin
tamamlanmasi ile yiizey enerjisi artar ve tane sinir1 boyunca sivi, kati lizerinde

boyunlu bir yapiya ulasir. Bu durum Sekil 3.9°da gosterilmistir.

7 Sivi K
emms -0
Kati Sinirt
Sivi
Siv1

“—L—’—.—.-

Sekil 3.9. S1v1 faz sinterlemesinde boyunlu yapinin olugsmasi [14]
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Yeniden diizenlenme asamasinda taneler enerjiyi azaltma egiliminde olduklarindan
dolayi, 1slatan siv1 ile kiiciik gozeneklere giderler. Islatan sivi bu taneleri birbirine
ceker. Sekil 3.10°da sivi faz sinterlemesinin ilk asamasinda islanma ile taneler
arasinda kurulan kopriiler goriilmektedir. Islatan sivi pargaciklar arasinda bag

kuvveti olusturur.

Resim 3.1. S1vi faz sinterlemesinde taneler arasinda olusan kopriiler [14]

Siv1 faz dar gozeneklerden akmak ister ve kapiler bir etki yaratir. Kapiler enerji
yeniden diizenlenme, yogunlagma ve yiizey diizlesmesine neden olur. Burada sivinin
temas acis1 Onemli bir rol oynar. Islatan sivi kiiciik temas agisina sahipse
parcaciklarin birbirine yapismasim saglar. Temas agis1 biiylidilkce parcaciklar bir
birinden ayrilir. Bu durum Sekil 3.10.’da gosterilmistir. Tamamen 1slatmayan

sivilarda bir koprii ile pargaciklar birbirine baglanir.
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Zayi1f 1slanma
Biiyiik temas acis1
Parcaciklarin ayrilmasi

Sekil 3.10 . Temas acisinin etkisi [14]

Kapiler etkiden dolay1 1slatilmis parcaciklarin arasindaki temaslar basing altindadir.
Bu temas basinci, tane biiyiikliigline, yiizey enerjisine ve temas biiyiikliigiine gore
degisir. Kiiciik parcacikli sivi faz sinterlemesinde ilk asamasinda bu kuvvet
parcalarin tekrar diizenlemesine yol acar. Bununla birlikte gdzenek boyutu degisir.
Biiyiik gozenekler daha da biiyiir kii¢iik gozenekler daha da kiigiiliir. Ilk baslangigta

yiiksek yogunluga sahip olan yerler daha fazla yogunlasir.

Yeniden diizenlenme kat1 taneler arasinda yeni temas alanlarinin olusumuna yol acar.
Temas olusumu tanelerin bir araya toplanmasinin bir 6n isaretidir. Tane sinirlarinin
disiik acihi olarak temas olusturma olasiigit % 0,5 ile % 5 arasindadir. Boyle

temaslar i¢in hizl birlesim olmasi beklenir [14].

Siv1 faz sinterlemesi ana gruplarinin i¢inde malzeme 6zelliklerine bagli olarak ortaya

cikan bazi farkli durumlar vardir. Ornegin kati, olusan sivi icinde ¢oziiniir veya
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¢oziinmeyebilir. Bu farklilik sinterleme hizim ve mikroyapt olusumunu 6nemli

Olctide etkiler [14].
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Sekil 3.11. Coziiniirliik faktorlerinin sinterleme davranisina etkisi [14]

Sekil 3.11°de coziiniirliikk faktorlerinin sinterleme davranigina etkisinin kavramsal
ozeti gosterilmektedir. Buna gore sivinin kati icerisinde ¢oziiniirliigii diisiik ya da
yiiksek olabilir. Bunun yaninda katinin sivi igersindeki ¢oziiniirligii de diisiik veya
yiiksek olabilir ve bunlar sinterleme davraniglarim farkli etkilerler. Sekilden
anlasilacagr gibi katida sivi coziiniirligii ve sivida kati c¢oziiniirligiu diisiik ise
yogunlasma ve yeniden diizenlenmede smirlilik gozlenir. Karsit olarak sivida kati
¢cOziiniirligi yiiksekken, katida sivi ¢oziiniirligii diisiik ise yiiksek bir yogunluga
cikilabilir. Yani kati c¢oziiniirliigii yogunlagsmaya yol acar. Sivi ¢ozelti veya kati
cozeltinin fazla olmasi kiitle akig yOniinde farklilik yaratir. Kati ve sivi birbiri
icerisinde ¢oziinmiiyorsa, yogunlagsma az olur. Katinin sivi icinde ¢oziinmesi ilk
basta tanenin kiiciilmesine neden olur, bu da kati taneleri birbirinden ayirarak
yeniden diizenlenmeye yardim eder. Katida siv1 ¢oziiniirliigii yiiksek ancak, sivida
kat1 ¢oziiniirliigli diisiik ise malzemede sisme gozlenir, gegici sivi bu sekilde olusur.
Siv1 kati igerisinde alagim olusturur. Sonug¢ olarak kati ¢oziiniirliigtiniin kiiciik
olmasi genislemeye neden olur. Katki maddelerinin c¢ozeltisi geride gozenek
biraktigindan genisleme madde daha homojen yapilarak ya da kiiciik katki maddeleri
kullanarak azaltilabilir. Katinin s1v1 icindeki c¢oziiniirliigii azsa katki maddesi daha

etkin hale gelir.
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Sivida kati ¢oziiniirliigii ve katida sivi ¢oziiniirliigiiniin ikisinin de yiiksek olmasi
durumunda karisik etki gozlenir. Yani bir yandan malzemede genisleme gozlenirken

bir yandan yogunlasma olur.

Ozet olarak sivi faz sinterlemesinde sivida kati ¢oziiniirliigii ve katida sivi
¢Oziiniirligti olmak {iizere iki tir c¢oOziintrlik s6z konusudur. Katida sivi
¢Oziiniirliiglintin fazla olmasi, gecici sivi faza, asir1 duyarliliga ve 1sitma esnasinda

kompagin genislemesine yol agar .

Sinterlemede diger onemli bir faktdr de sivi kat1 fazlar arasindaki ara yiizey enerjisi
(islatma ve 1slatmama durumu) ve sivi fazin kati — kati tane sinirlarina niifuziyet
durumuyla ilgilidir. Bu degiskenler parcacik boyutu, sinterleme sicakligi, sinterleme
atmosferi ve ham yogunluk gibi islem parametreleriyle birlikte olusacak i¢ yapiy1
onemli Olciide etkilerler. Bu degiskenlik sivi faz sinterlemesini hem metal hem de

seramikler i¢in esnek bir tiretim yontemi haline getirir.

Sivi olusumu baslangicta yiizeyde olusur ve kapilarite ile yayilir. Yeniden
diizenlenme ile yogunlasma eriyik olusumundan hemen sonra olusur. Daralma
kapiler basing ve sivi kalinhigr ile dogru parcacik boyutu ve viskozite ile ters
orantilidir Daralma davranigini siire¢ esnasindaki sartlar ve malzeme ozellikleri
etkiler. Cizelge 3.3’te daralma ve genisleme {izerine etki eden faktorler

goriilmektedir.

Cizelge 3.3. S1v1 faz sinterlemesinde daralma ve genislemeye etki eden faktorler

Faktor Genigleme Daralma
Sivida kat1 ¢oziintirliigii Diisiik Yiiksek
Katida s1v1 ¢oziiniirligii Yiiksek Diisiik
Yayilma giicii Esit degil Esit
Katki maddesi boyutu Iri Kiigiik
Temel pargacik boyutu Iri Kiigiik
Ham yogunluk Yiiksek Diisiik
Temas agisi Yiiksek Diisiik
Sicaklik Diisiik Yiiksek
Siire Kisa Uzun




30

3.3. Baryum Hegza Ferritin Sinterlesmesi

Baryum Hegza Ferrit (BaO6Fe,03;) daimi miknatis olarak bilinen bir malzemedir.
Hammadde maliyeti hayli diisiik ve iiretim siireci basit oldugundan ferrit miknatislari
diger kalici miknatislara gore ¢ok daha ucuzdur. Sert ve kirilgan/ gevrek oldugundan

elmas takim ucu kullanilarak kesilebilir.

Sinterlenen ferrit miknatislarinin ham maddesi oksittir, bu nedenle zor kosullar
altinda paslanmazlar ve ¢ogu kimyasaldan (baz1 giiclii asitler haric) etkilenmezler.
Sinterlenen ferrit miknatistnin manyetik etkileri oldukg¢a giicliidiir. Bu nedenle
sinterlenen ferrit miknatislart ¢cogunlukla motorlar, hoparlorler, oyuncaklar, kirtasiye
malzemeleri, manyetik asili duran miller, manyetik segiciler v.b. yapiminda
kullanilir. Bu madde coklu conta (hava gecirmeyi engellemek igin) iiretimi ve
buzdolab1 kapilar1 icin miknatish kapanma ozelligi olusturmada da
kullanilmaktadir. Ayrica televizyon tiiplerinde kullanilan miknatislar1 odaklamada

kullamilmaktadir [4, 8].

Sekil 3.12°te Baryum Oksit-Demir Oksitin faz diyagrami verilmistir. Faz
diyagraminda da goriildiigii gibi % 50-80 oraninda Demir Oksit ilaveli bilesimde
1370 °C’nin altinda kati-kat1 fazda Baryum Hegza Ferrit olusmaktadir.

Mol orani, Fe,03/BaO
0.5 1,0 2 4 610

c.5
T 1 T TIT
1600 e
LicS1v1 -~ %62
1400 -
1370°
OFG
1200 N —
[ " &
+ 1 -+ w +
) w M ™
ON a1 ;"” ON ON
1000 F & &7 il &
o u:N| lf © Q0
ol 98 2
o g 1 2 @ @
800 1 1 1 1 =
33340 | €0 80 100
2Ba0-Fe,05 Mol. %% a-Fe 05
BaO-Fe,04 BaO-SFezoa

Sekil 3.12. BaO-Fe,0; faz diyagrami [17].
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Bu arastirmada Baryum Hegza Ferritin iiretilmesinde Demir Oksit ve Baryum
Karbonat kullanilmistir. Baryum Karbonat seramikte erimeyi kolaylastiran bir madde
ve ince, optik camlarin imalatinda katki malzemesi ve celikleri sertlestirme isleminde
karbon tasiyicis1i olarak kullanilir. Baryum Hegza Ferritin olustugu tepkimeyi

asagidaki sekilde ifade edebiliriz.

Fe,O; + BaCO; —» BaO6Fe,O5 + CO,

Tepkimeye giren bilesiklerin molekiil agirliklar1 hesaplanarak Baryum Hegza Ferrit
tiretimi i¢in kullanillacak Demir Oksit ve Baryum Karbonat miktarlar1 bulunur.
Stokiyometrik oran olarak isimlendirilen bu oran 958 gr Demir Oksit, 197 gr Baryum
Karbonat seklindedir. Teorik olarak elementer analizi baryum hegza ferritin molekiil
formiiliinden hesaplanabilir. Toplam molekiil kiitlesi 1111, 35 gr olarak bulunur. Bu
agirhigin 137,327 gr'la % 12,35°i Baryum, 670.15 gr’la % 60.30’u Demir ve 303, 98
gr‘la % 27, 35’1 Oksijendir.

Borik Asit, Boraks ve Bor Fosfat sivi faz sinterlemesini saglamak amaciyla

kullanilmistir. Diisiik erime sicakligina sahip olan bor bilesikleri tercih edilmistir.

Bor minerallerinin ergime noktalan diisiik olmakla beraber, diger maddeleri eritme
yetenekleri vardir. Bu nedenle seramik ve cam yapimi ile lehim ve kaynak islerinde
kullanilir [18]. Bor oksit iiglii kuvvetli baglar yapmasiyla bilinen onemli bir
bilesiktir. Ayni zamanda sicakligi diisiirmesi (6tektik) ve camsi faz olusumunu
arttirmasi ile de bilinmektedir. BPO4 de bir ¢ok seramik bilesimine giren ve hem
borun hem de fosforun 3lii, 51i baglar yapmasiyla ve camsi faz olusumuna katkisiyla
bilinmektedir. Boraks hem B,0O3; hem de Na,O icermesi sebebiyle sicaklig1 diigiiren
bir yapiya sahiptir. Ayn1 zamanda bor caminin olugsmasinda da etkilidir. Borik asit ve
boraks kristal suyu icermesi sebebiyle sinterlesme sirasinda bazi dezavantajlart
bulunmaktadir. Boraks pisme sirasinda catlamalarin olusmasi yapidaki kristal
suyunun genlesme sirasinda aniden yapidan ¢ikmasindan kaynaklanmaktadir Borik

Asit seramik sanayinde, seramigi cizilmeye karsi korumaktadir [19,20].
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Kursun Oksit sicakligl son derece asagilara ceken baglar gevseterek cam olusumuna
yardimc1 olan eritici bir maddedir. Bir¢ok cam yapisinda eritici olarak

kullanilmaktadir [21].
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4. DENEYSEL CALISMALAR
4.1. Kullanilan Malzemeler

Bu arastirmada Baryum Hegza Ferrit kullamilmistir. Baryum Hegza Ferrit eldesi igin
Demir Oksit ve Baryum Karbonat stokiyometrik oranda karistirtlmistir. Karigima sivi
faz sinterlemesini saglamak iizere degisik oranlarda Borik Asit, Bor Fosfat, Boraks

ve Kursun Oksit ilaveleri yapilmistir.
4.1.1. Demir Oksit

Bu arastirmada kullanilan demir oksit Merck firmasindan temin edilmistir. Molekiil

agirlig 159, 69 g/mol’diir ve % 99 safliga sahiptir.
4.1.2. Baryum Karbonat

Calismada kullanilan Baryum Karbonat Merck firmasindan temin edilmistir.

Molekiil agirligi 197.34 g /mol’diir ve % 99 safliga sahiptir.

4.1.3. Bor Bilesikleri

Bu arastirmada kullanilan Borik Asit Etibank Boraks fabrikasindan temin edilmistir.
Molekiil agirligr 61,83 gr/mol’diir ve ticari safliktadir. Boraks ve Bor Fosfat ise Gazi
Universitesi Mesleki Egitim Fakiiltesi Uygulamali Sanatlar Egitimi Boliimiiniin

Seramik laboratuarinda imal edilmistir.
4.1.4. Kursun OKksit

Bu caligmada kullanilan kursun oksit Merck firmasindan temin edilmistir. Molekiil

agirhig 223,19 g/mol’diir ve % 99 safliga sahiptir.
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4.2. Orneklerin Hazirlanmasi

Baryum hegza ferrit olusturmak iizere stokiyometrik oranda Demir Oksit (Fe,O3) ve
Baryum Karbonat (BaCO3) kullanilmigtir. Demir Oksit tartilmadan 6nce 750 °C’de
kalsine edilmistir. 479 gr Demir Oksit, 98,5 gr Baryum Karbonat ile karigtirllmistir.
Karisima 750 ml Metil Alkol (CH30OH) ilave edilerek bilyali degirmende 3 saat
siireyle ogiitiilmiistiir. Elde edilen karisim, sivinin uzaklastirilmasi i¢in 100 °C’de
etiivde kurutma islemine tabi tutulmustur. 1000 °C’de 1 (bir) saat siireyle yapismalari
onlemek i¢in kalsine edilerek toz karisim elde edilmistir. Elde edilen tozlar 100’er
gr’lik boliimlere ayrilarak % 3, 5 ve 7 agirlik oranlarinda Kursun Oksit (PbsOy),
Borik Asit (H3;BOj3), Boraks (Na,0,B,0310H,0) ve Bor Fosfat (BPO4) ilaveleri
yapilmistir. Her bir karisim Planeter ball mill’de 300 dev/dak hizda 30 dakika siireyle
homojenize edilmistir. Hazirlanan toz metal kaliba 2,5 gr dokiilerek hidrolik preste
kuru olarak sekillendirilmistir. Presleme esnasinda taneler arasindaki havayi
cikarmak ve tabakalanma olayina meydan vermemek amaciyla iki agamali presleme

yapilmigtir. Son preslemede maksimum 10 ton/cm’ basing uygulanmistir.

Elde edilen peletler silisyum karbiir 1sitma elemanl elektrikli laboratuar firininda
normal hava ortaminda 1100, 1200, 1250, 1300 ve 1350 °C’lere ayr ayn pisirilerek
sinterlesmeleri saglanmistir. Sekil 4.1’de 1250 °C’ye kadar pisirme rejim grafigi
goriilmektedir. Grafikten anlasilacag gibi baslangicta firin ortamu 25 °C iken
zamanla orantili olarak sicaklik artmistir. 90 dakikada 1250 °C’ye ulagilmistir. Bu
sicakliktan sonra sicaklik sabit tutulmus 30 dakika bu sicaklikta beklenmistir.
Grafikten dakikada 13.8 °C hizla firinin 1s1ndig1 hesaplanmistir. Diger sicakliklar i¢in
de aymi firin kullanilmistir. Dolayisiyla dakikada 13.8 °C i1sinmaktadir. Sinterleme

siiresi tiim ornekler i¢in biitiin sicakliklarda 30 dakika olarak sabit tutulmustur.
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4.3. X-Istm Kirmimmn (XRD) incelemeleri

Bu arasgtirmada, % 3 agirhik oraninda Borik asit ilaveli 1100, 1200, 1250, 1300 ve
1350 °C’de sinterlenmis Ornekler ile % 3 agirlik oraninda Boraks, Bor Fosfat ve
Kursun Oksit ilaveli 1350 °C’de sinterlenmis Ornekler incelenmistir. Arastirmanin
XRD analizleri Anadolu Universitesi Malzeme Miihendisligi Boliimiinde yapilmustir.

XRD analizinde Bakir (Cu) katotlu XRD RINT-2200 cihazi kullanilmustir.
4.4. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ve Noktasal Analiz Incelemeleri

Taramali elektron mikroskobu (SEM)’de yukarida belirtilen tiim orneklerin farkl
biiylitme oranlarinda mikroyap1 resimleri ¢ekilmistir. SEM ve EDS calismalar yine
Anadolu Universitesi Malzeme Miihendisligi laboratuarlarinda yapilmistir. Calisma
esnasinda ilk ii¢ 6rnegin Ol¢iimil yapildiktan sonra SEM ve EDS cihazinda meydana
gelen bir ariza nedeniyle aym 6zellikte farkli bir cihazda 6l¢timlere devam edilmistir.
Cihazlarin ¢aligma sekli aynmi fakat sonuclar1 goriintiilemede kiiciik farkliliklan (renk,

yazi1 karakteri gibi) mevcuttur.
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4.5. Mikro Sertlik Olciimleri

Her 6rnek ayr ayri parlatildiktan sonra mikro sertlikleri 6l¢iilmiistiir. Olgme islemi
EMCO-TEST MI1CO010 marka elektronik mikro sertlik 6l¢cme cihazinda yapilmstir.
1 kg’lik yiik, 10 saniye siireyle uygulanarak farkli bolgelerden Vickers (HV)
biriminde Olcme yapilmis ve ortalamalarnt alinmistir. Bu c¢alisma Anadolu

Universitesi Malzeme Miihendisligi Fakiiltesi arastirma laboratuarlarinda yapilmstir.
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5. DENEY SONUCLARI VE DEGERLENDIRILMESI

Ornekler incelenirken ve degerlendirilirken kolaylik saglamasi icin her bir drnege bir
isim verilmistir. Isimlendirme yapilirken 6rnekte kullamlan katki maddesinin ve
sinterleme sicakliginin belirtilmesine 6zen gosterilmistir. Buna gore 1100 °C’de
sinterlenen Borik Asit ilaveli 6rnek Bo-1/1100, 1200 °C’de sinterlenen Borik Asit
ilaveli ornek Bo-1/1200, 1250 °C’de sinterlenen Borik Asit ilaveli Ornek Bo-
1/1250, 1300 °C’de sinterlenen Borik Asit ilaveli ornek Bo-1/1300 ve 1350 °C’de
sinterlenen  Borik asit ilaveli 6rnek Bo-1/1350 ismini alirken, 1350 °C’de
sinterlenen Boraks ilaveli Ornek Bx-4/1350, Bor Fosfat ilaveli Ornek BP-
7/1350 ve son olarak Kursun Oksit ilaveli ©Ornek Pb-10/1350 seklinde

isimlendirilmistir. Bundan sonra 6rnekler adiyla anilacaktir.
5.1. X-Istm Kirmimm (XRD) incelemeleri Sonuclar

Orneklerin her biri Baryum Hegza Ferrit fazinin olusumunu gérmek amaciyla XRD
analizine tabi tutulmustur. XRD analizi degerlendirmesi i¢in 6rneklerden alinan
sonuclar 2 © degerleri aym1 skala iizerine gelecek sekilde yerlestirilmistir. Bu
yerlestirme iizerinde yogunluk degerleri (% Intensity/cpc) kiyaslanmistir. Ilk olarak
1100, 1200, 1250, 1300 ve 1350 °C’de sinterlenen Borik Asit ilaveli orneklerin
sonuglari birbiriyle kiyaslanmistir. Ayrica 1350 °C’de sinterlenen Boraks, Bor Fosfat
ve Kursun Oksit ilaveli orneklerin pikleri kiyaslanmistir. Sonuclardaki tiim pikler
ASTM degerlerine gore kiyaslanarak en az sapmanin oldugu ornek tespit edilmistir.
Sekil 5.1’de tiim 6rneklerden elde edilen sonuglarin aym skalaya yerlestirilmis XRD
sonuglart goriilmektedir. Borik Asit ilaveli 6rneklerde biiyiik piklerin aymi acilarda

olustugu, katki maddesi degistiginde baz1 farkli piklerin olustugu saptanmistir.
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Sekil 5.1. Tiim orneklerin ayni skalaya yerlestirilmis XRD sonuglari

XRD analizlerinin degerlendirilmesi i¢cin ASTM standart degerleri ile en yiiksek
deger veren ilk yedi pik karsilagtirilmistir. Bunun icin ASTM standart degerlerini ve
secilen en yiiksek deger veren ilk yedi pikin standartlara en yakin 2 © degerindeki
yogunluklarim (% 1) igeren c¢izelgeler c¢ikartilmistir. Sekil 5.2°de Bo-1/1100
orneginin XRD deseni goriilmektedir. Buradan yararlanilarak en yiiksek deger veren

yedi pik alinmig bulunan fazlar degerlendirilmis ve Cizelge 5.1°de gosterilmistir.
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Sekil 5.2. Bo-1/1100 6rneginin XRD deseni
Cizelge 5.1. Bo-1/1100 6rneginin pik degerleri
Orneklerin XRD Degerleri Degerlendirme Sonuglari
PikNo |2-©6 d (A) % 1 Olusan Faz | 2-©6 d (A) % 1
9 32,322 12,7675 | 100 BaFe ;09 32,089 2,7871 100
11 34,277 12,6139 96,1 BaFe ;09 34,030 2,6324 98
14 37,242 12,4124 | 47,6 BaFe,09 36,987 2,4285 60
33 63,239 | 1,4692 |42 BaFe ;09 63,485 1,4642 10
28 56,738 | 1,6212 | 39,9 BaFe ;09 56,808 1,6193 29
26 55,237 | 1,6616 | 39,2 BaFe ;09 55,300 1,6599 55
6 30,480 |2,9304 |374 BaFe ;09 30,236 2,9535 5

Orneklerin XRD analizleri sonucunda elde edilen 26, d(A), % 1 degerleri XRD
cihazinin standart XRD degerleriyle karsilastirilmasi sonucu biitiin piklerin Baryum

Hegza Ferrite ait oldugu belirlenmistir.
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Sekil 5.3. Bo-1/1200 6rneginin XRD deseni

Sekil 5.3’de Bo-1/1200 6rneginin XRD deseni goriilmektedir. Buradan yararlanilarak
en yiiksek deger veren yedi pik alinmis bulunan fazlar degerlendirilmis ve Cizelge
5.2°de gosterilmistir. Orneklerin XRD analizleri sonucunda elde edilen 20, d(A), % 1
degerleri XRD cihazinin standart XRD degerleriyle karsilastirilmasi sonucu 27 nolu
pikin fazi saptanamamis diger biitiin piklerin Baryum Hegza Ferrite ait oldugu

belirlenmistir.

Cizelge 5.2. Bo-1/1200 6rneginin pik degerleri

Ornegin XRD Degerleri Degerlendirme Sonuglari

Pik No | 2-© d(A) | %I(cpc) |OlusanFaz |2-6 d(A) % I (cpc)
10 34,161 |2,6226 | 100 BaFe;,0}, 34,030 [2,6324 |98

9 32,218 | 2,7762 | 84,6 BaFe,0)o 32,080 [2,787,1 | 100

27 56,599 | 1,6248 | 554 - - - -

14 37,138 | 2,4189 | 47,1 BaFe;,0}o 36,987 | 24285 |60

33 63,121 | 1,4717 | 44,3 BaFe;,0;o 62,963 | 1,4750 |63

24 55,098 | 1,6655 | 41,0 BaFe,0, 54946 | 1,6697 |53

6 30,379 |2,9399 | 35,5 BaFe;,0}o 30,236 | 12,9535 |55




Intensity(Counts)

400 —

350

300 \

250

200

Anadolu University

[1-1250°C.raw] 1-1250C

24

.“ [ — ..i,n\AJh‘,._,_u, oy Y BT
40 50 60

Two-Theta (deg)

41

B= BaFe12019

100

[MMF8350K|Administrator]<D:\GAZI UNIVERSITESI> Tuesday, Aug 29, 2006 11:32a (MDIJADET)

Sekil 5.4. Bo-1/1250 6rneginin XRD deseni

Sekil 5.4’te Bo-1/1250 6rneginin XRD deseni goriilmektedir. Buradan yararlanilarak

en yiiksek deger veren yedi pik alinmis bulunan fazlar degerlendirilmis ve Cizelge

5.3’de gosterilmistir.

Cizelge 5.3. Bo-1/1250 orneginin pik degerleri

Ornegin XRD Degerleri Degerlendirme Sonuglari

Pik No | 2-© d(A) | %I(cpc) |OlusanFaz |2-6 d(A) % I (cpc)
7 32,080 | 2,7878 | 100 BaFe,0)o 32,080 [2,7871 | 100

8 34,001 |2,6346 | 40 BaFe;,0}o 34,030 [2,6324 |98

28 63,020 | 14738 | 21,9 BaFe;,0}, 62,963 | 1,4750 |63

11 36,982 | 2,4288 | 35,6 BaFe;,0}o 36,987 |24285 |60

24 56,520 | 1,6269 | 57,1 BaFe;,0}, 56,477 | 1,6280 |58

5 30,679 29119 | 324 BaFe;,0}o 30,740 | 2,9062 |32

21 54,942 | 1,6699 | 284 BaFe;,0;o 54946 | 1,6697 |53
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Orneklerin XRD analizleri sonucunda elde edilen 26, d(A), % 1 degerleri XRD

cihazinin standart XRD degerleriyle karsilastirilmasi sonucu biitiin piklerin Baryum

Hegza Ferrite ait oldugu belirlenmistir.

Sekil 5.5’te Bo-1/1300 6rneginin XRD deseni goriilmektedir. Buradan yararlanilarak

en yiiksek deger veren yedi pik alinmis bulunan fazlar degerlendirilerek Cizelge

5.4’de gosterilmistir.
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Ornegin XRD Degerleri Degerlendirme Sonuglari

Pik No | 2-© d(A) | %I(cpc) |OlusanFaz [2-6 d(A) % I (cpc)
7 32,420 |2,7593 | 91,5 BaFe;,0)0 32,512 [2,7518 | 100

9 34,360 | 2,6079 | 100 BaFe 10y 34,422  |2,6033 |88

12 37,336 | 2,4065 | 60 BaFe,0yo 37,516 |23954 |45

5 30,577 | 2,9213 | 46,2 BaFe;,0}, 30,591 | 2,9201 |56

24 56,779 | 1,6201 | 44,6 BaFe;,0}o 56,958 | 1,6154 |25

29 63,301 | 1,4680 | 43,6 - - - -

15 40,560 | 2,2224 | 339 BaFe;,0}o 40,734 [ 22133 |31
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Orneklerin XRD analizleri sonucunda elde edilen 26, d(A), % 1 degerleri XRD

cihazinin standart XRD degerleriyle karsilastirilmas: sonucu 29 nolu pikin fazi

saptanamamis, diger biitiin piklerin Baryum Hegza Ferrite ait oldugu belirlenmistir.
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Ornegin XRD Degerleri Degerlendirme Sonuglari

Pik No | 2-© d(A) | %I(cpc) |OlusanFaz |[2-6 d(A) % I (cpc)
7 32,562 | 2,7477 | 100 BaFe;,0}o 32,512 [ 2,7518 | 100

8 34,498 | 2,5977 | 65 BaFe,0,o 34,422 [2,6033 |88

25 56,918 | 1,6165 | 30 BaFe;,0;o 56,958 | 1,6154 |25

5 30,701 |2,9098 | 24,3 BaFe,0,, 30,591 |2,9201 |56

6 31,142 |2,8696 | 26,3 BaFe;,0}o 31,131 [ 2,8706 |17

22 55,417 | 1,6566 | 22 - - - -

31 63,422 | 1,4655 | 19,8 - - - -

Sekil 5.6’da Bo-1/1350 oOrneginin XRD deseni goriilmektedir. Sekil 5.6’dan

yararlanilarak en yiiksek deger

veren yedi

pik alinmis bulunan fazlar

degerlendirilerek Cizelge 5.5°de gosterilmistir. Orneklerin XRD analizleri sonucunda
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elde edilen 20, d(A), % I degerleri XRD cihazinin standart XRD degerleriyle

karsilastirilmast sonucu 22 ve 31 nolu pikin fazi1 saptanamamis diger biitiin piklerin

Baryum Hegza Ferrite ait oldugu belirlenmistir.
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Sekil 5.7. Bx-4/1350 6rneginin XRD deseni

Sekil 5.7°de Bx-4/1350 6rneginin XRD deseni goriilmektedir. Buradan yararlanilarak

en yiiksek deger veren yedi pik alinmig bulunan fazlar degerlendirilerek Cizelge

5.6’da gosterilmistir.

Cizelge 5.6. Bx-4/1350 orneginin pik degerleri

Ornegin XRD Degerleri Degerlendirme Sonuglari

Pik No | 2-© d(A) | %I(cpc) |OlusanFaz [2-6 d(A) % I (cpc)
9 32,379 |2,7627 | 100 BaFe;,0)o 32,293 [2,7699 | 100

10 34,323 | 2,6106 | 75,5 BaFe,0)o 34,182 [2,6210 | 88

27 56,760 | 1,6206 | 54,1 BaFe;,0}o 56,712 | 1,6218 | 46

7 30,523 |2,9264 | 36,5 BaFe,0}o 30,393 | 2,9386 |56

14 37,297 | 2,4090 | 34,4 BaFe;,0}o 37241 [24125 |45

25 55258 | 1,6610 | 34 BaFe;,0;, 55,163 | 1,6637 |43

17 40,521 | 2,2244 | 30,7 BaFe;,0}o 40422 [22296 |31
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Orneklerin XRD analizleri sonucunda elde edilen 26, d(A), % 1 degerleri XRD
cihazinin standart XRD degerleriyle karsilastirilmasi sonucu biitiin piklerin Baryum

Hegza Ferrite ait oldugu belirlenmistir.
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Sekil 5.8. BP-7/1350 6rneginin XRD deseni
Cizelge 5.7. BP-7/1350 6rneginin pik degerleri
Ornegin XRD Degerleri Degerlendirme Sonuglari
PikNo | 2-©6 d(A) | %I(cpc) |OlusanFaz |[2-6 d(A) % 1 (cpc)
10 34,778 | 2,5775 | 100 BaFe ;0,9 34,790 2,5766 | 88
8 32,861 | 2,7233 | 82,7 BaFe ;09 32,858 2,7236 | 100
25 57,139 | 1,6107 | 39,3 Vonsenite 57,188 1,6095 |1
6 31,495 | 2,8382 | 33,5 Vonsenite 31,472 2,8402 |9
29 64,602 | 1,4415 | 32,2 BaFe ;09 64,522 1,4431 | 37
5 31,020 | 2,8806 | 22,9 BaFe ;09 30,915 2,8901 | 56

15 40,998 | 2,1997 | 16,7 BaFe ;0,9 41,174 2,1906 | 31

Sekil 5.8°de BP-7/1350 ormeginin XRD deseni goriilmektedir. Buradan
yararlanilarak en yiiksek deger veren yedi pik alinmis bulunan fazlar

degerlendirilerek Cizelge 5.7’ de gOsterilmistir.
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Orneklerin XRD analizleri sonucunda elde edilen 26, d(A), % 1 degerleri XRD
cihazinin standart XRD degerleriyle karsilastirilmasi sonucu 25 ve 6 nolu piklerin
Vonsenite, diger biitiin piklerin Baryum Hegza Ferrite ait oldugu belirlenmistir.

Boylece Bor Fosfat ilaveli 6rnekte Vonsenite olusumu gézlenmistir.
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Sekil 5.9. Pb-10/1350 6rneginin XRD deseni

Sekil 5.9’da Pb-10/1350 oOrneginin XRD deseni goriilmektedir. Buradan
yararlanilarak en yiilksek deger veren yedi pik alinmis bulunan fazlar

degerlendirilerek Cizelge 5.7°de gosterilmistir.

Orneklerin XRD analizleri sonucunda elde edilen 20, d(A), % 1 degerleri XRD
cihazinin standart XRD degerleriyle karsilastirilmasi sonucu biitiin piklerin Baryum

Hegza Ferrite ait oldugu belirlenmistir.
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Cizelge 5.8. Pb-10/1350 O6rneginin pik degerleri

Ornegin XRD Degerleri Degerlendirme Sonuglari

Pik No |2-6 d(A) | %I(cpc) |OlusanFaz |[2-6 d (A) % I (cpc)
9 32,141 |2,7826 | 100 BaFe ;0o 32,089 |[2,7871 | 100

10 34,082 |2,6285 | 63,3 BaFe,0,o 34,030 |2,6324 |98

26 56,540 | 1,6264 | 50,6 BaFe ;0o 56,477 | 1,6280 | 58

23 55,022 | 1,6676 | 25,9 BaFe;,0,o 54946 | 1,6697 |53

8 30,761 |2,9043 | 24,3 BaFe;;,09 30,740 | 2,9062 |32

13 37,042 | 2,4250 | 23,6 BaFe,0o 36,987 | 2,4285 |60

16 40,297 |2,2363 | 21,3 BaFe;,09 40219 | 22404 |29

XRD sonuglarina bakildiginda tiim 6rneklerde Baryum Hegza Ferrit fazinin olustugu
gozlenmistir. Borik Asit katkili 6rneklerin farkli sicakliklarda pisirilmesi sonucu
elde edilen XRD desenlerinde en iyi Baryum Hegza Ferrit olusumunun 1200 °C’
de oldugu saptanmistir. Bu 6rnekte toplam 52 XRD pikinin 42’si Baryum Hegza
Ferrit olusumunu gostermektedir. Diger sicakliklarda cekilen XRD desenlerinde bu
orana kadar yiiksek sayiya ulagilamamistir. Ancak elde edilen degerler temelde
Baryum Hegza Ferrit olustugunu gostermektedir. Geriye kalan 10 pik tepkime
sonucu olusan diger bilesiklere veya tepkimeye girmeyen bilesenlere aittir. Sekil
3.12°de gosterilen BaO-Fe,0; faz diyagrami incelendiginde Baryum Hegza Ferritin
1370 °C’nin altindaki sicakliklarda kati-kat1 faz1 olarak olusabilecegi goriilmektedir.
Sekil 5.8’e bakildiginda Bor Fosfat katkili bu 6rnekte ana bilesenin Baryum Hegza
Ferrit ve yan bilesenlerin Vonsenite olustugu saptannmustir. Vonsenite kimyasal
formiilii Fe,Fe(BO3)O, formiiline sahip bir bilesik olup bilesiminde fosfat
bulunmamaktadir. Ancak olusan sivi fazin analizinde fosforun goriilmesi Baryum

Ferritin s1v1 faz olusumunu destekledigini aciklamaktadir.

5.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ve Noktasal Analiz (EDS)

incelemeleri Sonuclar

SEM ve EDS sonugclar incelenirken oncelikle 6rnegin 3000 K biiyiitme oranli genel
SEM goriintiisii verilmistir. Daha sonra farkli noktalardan alinan EDS analizleri icin
EDS analizinin yapildig1r noktay1 gosteren farkli biiyiitme oranlarinda olan SEM
goriintiisi ve altinda EDS analizi verilmistir. EDS analizleri agirhik yiizdesi

incelenmistir. Son olarak sicaklik degisimlerindeki degisimi daha net gérebilmek i¢in




48

Borik Asit katkili farkli sicaklikta sinterlenmis 6rneklerin SEM goriintiileri bir arada

verilmistir.

Resim 5.1°de 1100 ° C’de sinterlenmis % 3 agirlik oraninda borik asit ilave edilmis

Bo-1/1100 6rneginin SEM fotografi goriilmektedir.

Date :21 Aug 2006 M-aﬁ = 3.00 KX

Resim 5.1. Bo-1/1100 6rneginin SEM goriintiisii

Resim 5.1 incelendiginde tanelerin ayri ayri durdugu heniiz birlesmenin olmadigi
gozlenmektedir. Bununla birlikte bazi noktalarda ¢ok az da olsa yakinlagsma ve
birlesme goriilmektedir. Buradan hareketle 1100 °C’de 6rnegin heniiz sinterlemenin
baslangi¢ asamasinda oldugu sdylenebilir. Ornegin noktasal analiz calismalar1 icin
cekilmis SEM fotograflar1 Resim 5.2 ve 5.3’te goriilmektedir. Sekil 5.10 ve 5.1°de

ise bu resimlerin noktasal analizleri goriilmektedir.
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cps/eV

by 1

Read %
hilmi
MAG: 5000 x

HV: 20.0 kv WD: 9.5 mm

Au

Spectrum: Acquisition

Element Series
C
[wt.-%] [wt.-%] [at.-%]

Silicon K-series 0.98 1.14 1.48
Iron K-series 52.27 60.94 39.97
Barium L-series 11.99 13.98 3.73
Oxygen K-series 20.54 23.94 54.82

Total: 85.78 100.00 100.00

unn. C norm. C Atom.

Sekil 5.10. Bo-1/1100 6rneginin (a) noktasindan EDS analizi

20
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117 hilmi
MAG: 10000 x HV: 20.0 kV.. WD: 9.5 mm

cps/eV

Au

10
keV

Spectrum: Acquisition

Element Series unn. C norm. C Atom. C
[wt.-%] [wt.-%] [at.-%]

Silicon K-series 1.61  1.77 1.92
Iron K-series 48.25 53.00 28.91
Barium L-series 9.19 10.09 2.24
Oxygen K-series 32.00 35.14 66.93

Total: 91.04 100.00 100.00

14 16 18

Sekil 5.11. Bo-1/1100 6rneginin (b) noktasinin EDS analizi

50
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Resim 5.2 ve 5.3’deki a ve b noktalarindan alinan Sekil 5.10 ve 5.11°de verilen EDS
analizleri incelendiginde a noktasinin % 61 Demir, ve % 24 Oksijen ve % 14
Baryumdan olustugu goriilmektedir. % 1 oraninda goriilen Silikonun firin
yiizeyinden bulastig1 diisiiniilmektedir. Benzer sekilde b noktasinda da oranlar % 53
Demir % 35 Oksijen ve % 10 Baryumdur. Yine yaklasik % 2 oraninda silikona

rastlanmistir.

Anadalu University EHT = 20.00 kv
Material Sci.8Eng. wh = 9.0 mm

Date :21 Aug 2006 M-al: 300 KX

Resim 5.4. Bo-1/1200 6rneginin SEM goriintiisii

Resim 5.4’de 1200 ° C’de sinterlenmis % 3 agirlik oraninda Borik Asit ilave edilmis
Bo-1/1200 o6rneginin SEM fotografi goriilmektedir. Resim 5.4 incelendiginde
Sinterlemenin basladigi ve taneler aras1 bosluklarin kapanmaya basladigi
goriilmektedir. Ancak drnegin tamamina heniiz niifuz etmis degildir. Resim 5.5, 5.6
ve 5.7°de Bo-1/1200 6rneginin EDS analizleri alinan SEM goriintiileri verilmistir. Bu

resimlerin EDS analizleri sirasiyla Sekil 5.12, 5.13 ve 5.14°de verilmistir.



52

124 hilmi
MAG: 5000 x . HV: 20.0 kV ~ WD: 9.5 mm

Resim 5.5. Bo-1/1200 6rneginin (a) noktasindan SEM goriintiisii

cps/eV
9 Spectrum: Acquisition
Element Series unn. C norm. C Atom. C
8 [wt.-%] [wt.-%] [at.-%]
7 Silicon K-series 0.30 0.34 0.42
Iron K-series 55.71 62.17 39.34
6 Barium L-series 10.37 11.57 2.98

Oxygen K-series 23.23 25.92 57.26

° . Total: 89.61 100.00 100.00

4

3

2

1

0 .L..,..J.L,..L.,...,...,...
10 12 14 16 18 20
keV

Sekil 5.12. Bo-1/1200 6rneginin (a) noktasinin EDS analizi
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& el : \v v I} 4 ’
hilmi
MAG: 5000 x . HV: 20.0 kV WD: 9.5 mm

124

Resim 5.6. Bo-1/1200 6rneginin (b) noktasindan SEM goriintiisii

cps/eV
22_f Spectrum: Acquisition
20 Element Series unn. C norm. C Atom. C
] [Wt.-%] [wt.-%] [at.-%]
18
] Silicon K-series 20.93 24.18 17.42
16 Iron K-series 9.96 11.50 4.17
] Barium L-series 2.29 2.64 0.39
147 o- Au Oxygen K-series 53.40 61.68 78.02
12_- - - - - Au
. Total: 86.57 100.00 100.00
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Sekil 5.13. Bo-1/1200 6rneginin (b) noktasinin EDS analizi



124 hilmi
MAG: 5000 x . HV: 20.0 KV WD: 9.5 thm

Resim 5.7. Bo-1/1200 6rneginin (c) noktasindan SEM goriintiisii

cps/eV

54

Spectrum: Acquisition

’ Element Series unn. C norm. C Atom. C
[wt.-%] [wt.-%] [at.-%]
6 Silicon K-series 0.29 032 0.52
Iron K-series 64.68 72.44 58.53
5 Barium L-series 12.85 14.39 4.73
Oxygen K-series 11.47 12.84 36.22

I

Total: 89.29 100.00 100.00
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o

2 4 6 8 10 12 14 16 18

Sekil 5.14. Bo-1/1200 6rneginin (c) noktasinin EDS analizi

20
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Resim 5.5, 5.6 ve 5.7°deki a, b ve ¢ noktalarindan alinan Sekil 5.12, 5.13 ve 5.14°de
verilen EDS analizleri incelendiginde a noktasinin % 62 Demir, ve % 26 Oksijen ve
% 12 Baryumdan olustugu goriilmektedir. b noktasinda oranlar % 62 Oksijen % 24
Silikon % 12 Demir ve % 0,5 Baryum seklindedir. Burada analiz alinan nokta genel
yapidan farklilik arz etmektedir. Sonuglara da bu farklilik Silikon olarak yansimistir.
Bu silikonun firm yiizeyinden bulastign ve yiizeysel oldugu diisiiniilmektedir. c
noktasinda ise % 72 Demir, % 13 Oksijen ve % 14 Baryum goriilmektedir. Bu
noktada Oksijen miktar1 diiserken Demir miktarinda artis gozlenmektedir. Bu

nedenle bir miktar Demirin reaksiyona girmemis oldugu diistiniilmektedir.

Resim 5.8’de 1250 ° C’de sinterlenmis % 3 agirlik oraninda borik asit ilave edilmis

Bo-1/1250 6rneginin SEM fotografi goriilmektedir.

Anadolu University EHT =20.00 kv 10pm

* | Material Sci.2Eng. wp = 9.0 mm |—|

Date 21 Aug 2006 pMag = 300 KX

Resim 5.8. Bo-1/1250 6rneginin SEM goriintiisii
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Resim 5.8 incelendiginde tane simirlarmin belirginliginin yaninda tanelerin
kosegenlerinin  yuvarlaklagsmaya bagladigi goriilmektedir. Sinterlemenin bazi
noktalarda basladigr gozlenmektedir. Yapinin gozenekliligi cok olmakla birlikte
kapanmaya baslayan gozenekler mevcuttur. Bo-1/1250 Ornegine ait cesitli
noktalardan alinmis SEM gériintiileri Resim 5.9 ve 5.10°de verilmistir. Bu resimlerde
belirtilen (a) ve (b) noktalarindan EDS analizleri alinmistir. EDS analizleri Sekil 5.15
ve 5.16°da verilmistir. Noktalarin daha net goriilebilmeleri icin EDS analizleri alinan
SEM goriintiilerinin bilyliltme oram1 genel goriintii alinan SEM resimlerinden
farklilik arzetmektedir. Biiyiiltme orani EDS analizi alinmak istenen noktanin yerine

bagl olarak degismektedir.

128  hilmi
MAG: 7500 x  HV:20.0 kV WD: 9.0 mm

Resim 5.9. Bo-1/1250 6rneginin (a) noktasindan SEM goriintiisii
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cps/eV
E Spectrum: Acquisition
24
E Element Series unn. C norm. C Atom. C
6] [wt.-%] [wt.-%] [at.-%]
] Iron K-series 81.97 77.50 78.72
5;Pd Barium L-series 19.75 18.67 7.71
1 ke Oxygen K-series 4.05 3.83 13.57
1 0O
+W HEHE = s Au Total: 105.77 100.00 100.00
3
>
1;
0_: h Ll L
T T 7T T T 71 T T T
2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
keV

Sekil 5.15. Bo-1/1250 6rneginin (a) noktasinin EDS analizi

128  hilmi
MAG: 10000 x HV: 20.0 kV WD: 9.0 mm

Resim 5.10. Bo-1/1250 6rneginin (b) noktasindan SEM goriintiisii
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6_

] Silicon K-series 1.32 1.43 1.59

] Iron K-series 49.59 53.92 30.16
5+ - Barium L-series 10.09 10.97 2.50
11 B3 Oxygen K-series 30.97 33.67 65.75
] Fe Au
gl g S P - it Au Total: 91.97 100.00 100.00

T ' T T Yl" T Y_.T ' T T T ' T T T ' T T T ' T T T
8 10 12 14 16 18
keV

Sekil 5.16. Bo-1/1250 6rneginin (b) noktasinin EDS analizi

Resim 5.9 ve 5.10’daki a ve b noktalarindan alinan Sekil 5.15 ve 5.16’da verilen
EDS analizleri incelendiginde a noktasinin % 78 Demir, % 4 Oksijen ve % 19
Baryumdan olustugu goriilmektedir. b noktasinda oranlar % 34 Oksijen, % 54 Demir

ve % 11 Baryum ve % 1 silikon seklindedir.

Resim 5.11°de 1300 °C’de sinterlenmis % 3 agirlik oraninda Borik Asit ilave edilmis
Bo-1/1300 orneginin SEM fotografi goriilmektedir. Resim 5.11 incelendiginde
tanelerin belirginligi dikkat ¢ekmektedir. Sinterleme devam etmektedir. Ancak
1200 °C ve 1250 °C de gozlenen gozenekliligin azalmasinin aksine burada
gozeneklilik miktarinda artig goriilmektedir. Sinterlemenin orta agsamasinda olundugu
ve bu asamanin sonunda gozlenen gaz c¢ikisinin bu duruma sebep oldugu

soylenebilir. 1300 °C’de gaz ¢ikisindan kaynakli gozenekliligin artmasi gézlenmistir.
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Anadolu University EHT = 20.00 kv
Material Sci. &Eng. wp= 14 mm

Date 24 Aug 2006 pag= 3.00 KX

10pm

Resim 5.11. Bo-1/1300 6rneginin SEM goriintiisii

Bo-1/1300 oOrnegine ait EDS analizleri i¢in c¢esitli bolgelerden cekilen SEM
goriintiileri Resim 5.12, 5.13 ve 5.14’de verilmistir. Bu resimlerdeki (3), (1) ve (2)
noktalarindan alinan EDS analizleri sirasiyla 5.17, 5.18 ve 5.19°da gosterilmistir.
EDS goriintiilerinin bir 6nceki analizden farkli goriintiilenmesi daha 6nce de
belirtildigi {izere cihazda meydana gelen arizadan dolay1r analiz cihazinin
degistirilmesinden kaynaklanmaktadir. Analiz cihazi bir 6nceki cihazla tamamen
ayn Ozelliklere sahip olup yalmzca c¢iktilarim farkli goriintiilemekte ve noktalari
farkli isimlendirmektedir. Bu nedenle bundan sonraki EDS analizlerinde harf yerine
noktalar numara ile tanmimlanmistir. Numaralandirma esnasinda da cihaz farkli

siralamalar yapmastir.
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+Spectrum 3

30um Electron Image 1

Resim 5.12. Bo-1/1300 6rneginin 3 noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 3

Standard :

O SiO2 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element Weight% Atomic%

OK 3.86 13.31
Fe K 81.78 80.91
BalL 14.36 5.78

Totals 100.00

10
Full Scale 179 ot Cur=sar: 12 286 ke (2 ci=) ke

Sekil 5.17. Bo-1/1300 6rneginin (3) noktasinin EDS analizi
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+Spectrum 1

30pm Electron Image 1

Resim 5.13. Bo-1/1300 6rneginin 1 noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 1
Standard :
O Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 [-Jun-1999 12:00 AM

Element Weight% Atomic%

OK 6.92 22.40
Fe K 77.16 71.59
BaL 15.92 6.01
Totals 100.00

FWWWTWTWTWTHTWTWTW
0 2 4 B g 10 12 14 16 18 21]
ull Scale 206 otz Curzor; 12.286 ke (2 ot=) =

Sekil 5.18. Bo-1/1300 6rneginin (1) noktasinin EDS analizi
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+Spectrum 2
|

30um Electron Image 1

Resim 5.14. Bo-1/1300 6rneginin (2) noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 2

Standard :

O SiO2 1-Jun-1999 12:00 AM
Si  SiO2 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element Weight% Atomic%
OK 7.70 22.96
SiK 7.74 13.15

Fe K 68.12 58.18
BaL 16.44 5.71
Totals 100.00

1] 2 4 G a 10 12 14 16 18 20
ull Scale 255 otz Cursor: 12286 kel (1 ciz) ke

Sekil 5.19. Bo-1/1300 6rneginin (2) noktasinin EDS analizi
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Resim 5.12, 5.13 ve 5.14°deki 1, 2 ve 3 noktalarindan alinan Sekil 5.1, 5.18 ve
5.19’da verilen EDS analizleri incelendiginde 1 noktasinin % 77 Demir, % 16
Baryum ve % 7 Oksijenden olustugu goriilmektedir. 2 noktasi1 % 68 Demir, % 16
Baryum ve % 8 Oksijenden olusmaktadir. 2 noktasinda firin yiizeyinden bulastig
diisiiniilen daha 6nceki orneklerde de goriilen silikona % 8 oraninda rastlanmistir. 3
noktasinda ise % 82 Demir, % 14 baryum ve % 4 oksijen saptanmistir. Demir
miktarinin artis gosterirken Oksijen miktarinda diisiis goriiliir. Reaksiyona girmemis

Demir oldugu diisiiniilmektedir. Silikona bu noktada rastlanmamustir.

Resim 5.15’de 1350 ° C’de sinterlenmis % 3 agirlik oraninda borik asit ilave edilmis

Bo-1/1350 6rneginin SEM fotografi goriilmektedir.

Tk

Anadolu University EHT = 20.00 kv
Material Sci. &Eng. wp = 14 mm

Date :24 Aug 2006 pag = 300 KX

10pm

Resim 5.15. Bo-1/1350 6rneginin SEM goriintiisii

Resim 5.15 incelendiginde 1300 °C’de sinterlenen 6rnekte belirgin olan tanelerin
yok oldugu birlesmenin saglandigi goriilmektedir. Asagida Bo-1/1350 drnegine ait

cesitli noktalardan alinmis SEM goriintiileri ve EDS analizleri verilmistir.
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+Spectru m 1

) 30um ! Electron Image 1

Resim 5.16. Bo-1/1350 6rneginin (1) noktasinin SEM goriintiisii

i:'n:i : Zpectrum 1

Standard :

O Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element | Weight%  Atomic%
OK 19.42 48.51

Fe K 66.00 47.24
BaL 14.59 4.25
Totals 100.00

I.........I....|....|.........I....|....|....|ﬂ-nme-rmmemeﬂTm-lemeﬂ1-n-nTmﬂ1-mﬂ-I—|
[l 2 4 B g 10 12 14 16 18 20
Full Zcale 362 otz Cursor; 12286 ke (4 cts) ke

Sekil 5.20. Bo-1/1350 6rneginin (1) noktasinin EDS analizi
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30um Electron Image 1

Resim 5.17. Bo-1/1350 6rneginin (2) noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 2

Standard :

O SiO2 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element | Weight%  Atomic%
OK 10.59 45.51

Fe K 13.33 16.40
BaL 76.08 38.08
Totals 100.00

rmeTmmeTmeTmemeTmeTmeﬂmeTmﬂTm
] 2 4 B 2 10 12 14 16 18 20
Full Zcale 416 otz Cursor; 12,286 ke (0 ct=) ke

Sekil 5.21. Bo-1/1350 6rneginin (2) noktasinin EDS analizi

Resim 5.16 ve 5.17°deki 1 ve 2 noktalarindan alinan ve Sekil 5.20 ve 5.21°de verilen
EDS analizleri incelendiginde 1 noktasinin % 66 Demir, % 19 Oksijen ve % 15
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Baryumdan olustugu goriilmektedir. 2 noktasi, % 76 Baryum, % 13 Demir ve % 11
Oksijenden olusmaktadir. Bu noktada Baryum miktar1 oldukca yiiksek oranda
cikmistir. Bu durumun reaksiyona girmemis Baryumdan kaynaklanabilecegi

diistiniilmektedir.

Resim 5.18’de 1350 ° C’de sinterlenmis % 3 agirlik oraninda boraks ilave edilmis

Bx-4/1350 6rneginin SEM fotograf1 goriilmektedir.

Anadolu University EHT = 20.00 kv
| Material Sci &Eng. wp = 13 mm

Date :24 Aug 2006 pag = 300 KX

10pm

Resim 5.18. Bx-4/1350 6rneginin SEM goriintiisii

Resim 5.18 incelendiginde sinterlemenin parganin bilyiik bir boliimiinde meydana
geldigi dikkat cekmektedir. Asagida Bx-4/1350 6rneginin cesitli noktalarindan alinan

SEM goriintiileri ve EDS analizleri verilmistir.
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+Spectru m 2

) 100um ! Electron Image 1

Resim 5.19. Bx-4/1350 6rneginin (2) noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 2

Standard :
O SiO2 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element | Weight%  Atomic%

OK 16.95 45.05
Fe K 64.75 49.29
BaL 18.30 5.66

Totals

0
Ul Scale 89 cts Cursor: 0.000 ket

Sekil 5.22.Bx- 4/1350 6rneginin (2) noktasinin EDS analizi
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) 100pm ! Electron Image 1

Resim 5.20. Bx-4/1350 6rneginin (3) noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 3

Standard :

O SiO2 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element | Weight%  Atomic%

OK 10.39 31.42
Fe K 72.03 62.39
BaL 17.58 6.19

Totals 100.00

Ul Scale 149 ot Cur=sor: 0.000 ke

Sekil 5.23. Bx-4/1350 6rneginin (3) noktasinin EDS analizi

Resim 5.19, 5.20’deki 2 ve 3 noktalarinin Sekil 5.22 ve 5.23’te verilen EDS

analizleri incelendiginde 2 nolu noktada ve 3 nolu noktada benzer sekilde Demir,
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Baryum ve Oksijen goriilmektedir. 2 noktasinda % 65 Demir, % 17 Oksijen ve % 18
Baryum goriiliirken 3 noktasinda oranlar % 72 Demir, % 10 Oksijen ve % 18
baryum seklindedir.

Resim 5.21°de 1350 °C’de sinterlenmis % 3 agirlik oraninda Bor Fosfat ilave edilmis
BP-7/1350 6rneginin SEM fotografi goriilmektedir.

Anadolu University EHT = 20.00 kv
Material Sci &Eng. wp = 13 mm
Date :24 Aug 2006 Mag = 3.00 KX
= ——

10pm

Resim 5.21. BP-7/1350 6rneginin SEM goriintiisii

Resim 5.21 incelendiginde iizerinde yabanci cisimlerin yapistigi dikkate alinmazsa
homojen bir dagilim ve sinterlemenin olustugu goriilmektedir. Asagida BP-7/1350
orneginin c¢esitli noktalarindan alinan SEM goriintiileri ve EDS analizleri verilmistir.
Noktasal analiz caligmasi esnasinda ¢ok fazla noktadan analiz yapilmis ancak burada

bir kism1 sunulmustur. Bu nedenle noktasal analiz numaralarn sirali gitmemektedir.
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300pum Electron Image 1

Resim 5.22. BP-7/1350 6rneginin (6) noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 6

Standard :
O SiO2 1-Jun-1999 12:00 AM
Si SiO2 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM
Element | Weight%  Atomic%
OK 23.86 53.22
SiK 7.00 8.90
Fe K 52.54 33.57
Ba 16,6
Totale 100 00

] 1 2 3 4 ] G 7 a 9 10
Ul Scale 135 ot Cursor: 0.000 ke ke

Sekil 5. 24. BP-7/1350 6rneginin (6) noktasinin EDS analizi
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) 300pm ! Electron Image 1

Resim 5.23. BP-7/1350 6rneginin (8) noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 7

Standard :

O Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
P GaP 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element | Weight%  Atomic%
11.18 38.91
4.68 8.41
31.39 31.29
52.75

Totals

R R R R R L L LR R R L R LR Rl LR LR LR LR L
I 1 2 3 4 5 B 7 g

Full Scale 114 ot Cursor: 0.000 kel ke

Sekil 5. 25. BP-7/1350 6rneginin (8) noktasinin EDS analizi
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) 60um ' Electron Imaae 1

Resim 5.24. BP-7/1350 6rneginin (11) noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 11

Standard :

O Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element | Weight%  Atomic%
OK . 38.81

Fe K . 56.10
BalL . 5.09
Totals

I 1 2 3 4 5 5] 7 a 9 10
Full Scale 102 cts Cursor: 0,000 kel ke

Sekil 5. 26. BP-7/1350 6rneginin (11) noktasinin EDS analizi
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Resim 5.22, 5.23 ve 5.24°deki 6, 8 ve 11 noktalarinin Sekil 5.24, 5.25 ve 5.26’da
verilen EDS analizleri incelendiginde 6 nolu noktada % 24 Oksijen, % 52 Demir ve
% 16 Baryum goriilmiistiir. % 7 oraninda Silikona rastlanmistir. 8 nolu noktada ve 11
nolu noktada benzer sekilde Demir, Baryum ve Oksijen goriilmektedir. 8 noktasinda
% 77 Demir, % 9 Oksijen ve % 14 Baryum goriiliirken 11 noktasinda oranlar % 70
Demir, % 14 Oksijen ve % 15 Baryum seklindedir.

Resim 5.25’da 1350 °C’de sinterlenmis % 3 agirlik oraninda Kursun Oksit ilave
edilmis Pb-10/1350 6rneginin SEM fotografi goriilmektedir.

o Anadolu University EHT = 20.00 kv 10pm
Material Sci. &Eng. wo = 14 mm
Date 24 Aug 2006 pag = 300 KX

Resim 5.25. Pb-10/1350 6rneginin SEM goriintiisii

Resim 5.25 incelendiginde tane smirlarinin sinterlemeden kaynakli olarak yok
olmaya basladig1 goriilmektedir. Gozeneklerin varligi dikkat ¢ekicidir. Pb-10/1350
orneginin c¢esitli SEM goriintiileri ve bunlara iliskin EDS analizleri asagida

verilmistir.
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i

60um

Electron Image 1

Resim 5.26 Pb-10/1350 6rneginin (14) noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 14

Standard :

O SiO2 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element | Weight%  Atomic%
OK 21.07 50.98

Fe K 65.08 45.11
BalL 13.85 3.90
Totals 100.00

1 2 3 4 5 G T g 9 10
Full Scale 444 cts Cur=sor: 0.000 kel ke

Sekil 5. 27. Pb-10/1350 6rneginin 14 noktasinin EDS analizi
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60um ' Electron Imaae 1

Resim 5.27 Pb-10/1350 6rneginin (15) noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 12

Standard :

O Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element | Weight%  Atomic%
OK 21.16 51.12

Fe K 65.00 44.99
BaL 13.84 3.89
Totals 100.00

1 2 4 4 5] T 3 9 10
Full Scale 378 ot Cursor: 0.000 kel ke

Sekil 5. 28. Pb-10/1350 6rneginin (15) noktasinin EDS analizi

75
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+Spectrum 20

20um Electron Image 1

Resim 5.28 Pb-10/1350 6rneginin (20) noktasinin SEM goriintiisii

Spectrum 20

Standard :
O Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Ba BaF2 1-Jun-1999 12:00 AM
Pb PbF2 1-Jun-1999 12:00 AM

Element | Weight%  Atomic%

OK 17.75 48.56
Fe K 54.34 42.59
BaL 27.53 8.77
PbM 0.38 0.08

100 00

AU PhboA4u

Full Scale 657 cts Cur=sor: 0.000 ke

Sekil 5. 29. Pb-10/1350 6rneginin (20) noktasinin EDS analizi

Resim 5.26, 5.27, 5.28’daki 14, 15, 20 nolu noktalarin Sekil 5.27, 5.28 ve 5.29’da

verilen EDS analizleri incelendiginde 14 ve 15 nolu noktalarda onceki orneklerle
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benzer igeriklerde Demir, Baryum ve Oksijen olusumu birbirine ¢ok yakin oranlarda

gozlenmektedir. 14 ve 15 nolu noktalarda oranlar % 65 Demir, % 21 Oksijen ve %

13 Baryum seklindedir. 20 nolu noktanin analizinde bunlara ilaveten kursuna

rastlanmaktadir. % 43 Demir, % 28 Baryum, % 27 Oksijene ilaveten % 1 Kursun

oranlar1 goriilmektedir. Belirtilen bu elementer analizlerin teorik elementer analizle

karsilastirilabilmesi amaciyla Cizelge 5.9’da orneklerin agirlikca elementer analizi

verilmistir.

Cizelge 5.9. Orneklerin EDS analizi sonucu elde edilen elementlerin kiitlece analizi

BaFe ,0,4:in molekiil
formiiliinden

Baryum Hegza Ferrit

hesaplanan kiitlesel Ba % Fe % 0%
teorik element 12,35 60.30 27,35
yiizdeleri . . .

E D S ANALIZI SONUCU ELDE EDILEN ELEMENT ANALIZI
Ornekler Elementler Taveler Safsizliklar
Bulunan Elementler Ba % Fe % 0 % B % P % Pb % Si %
Bo-1/1200 (a) 11,57 62,17 25,92 - - - 0,34
Bo-1/1200 (b) 2,64 11,50 61,68 - - - 17,42
Bo-1/1200 (c) 14,39 72,44 12,84 - - - 0,32
Bo-1/1250 (a) 18,67 77,50 3,83 - - - -
Bo-1/1250 (b) 10,97 53,92 33,67 - - - 1,43
Bo-1/1300 (3) 14,36 81,78 3,86 - - - -
Bo-1/1300 (1) 15,92 77,16 6,92 - - - -
Bo-1/1300 (2) 16,44 68,12 7,70 - - - 7,74
Bo-1/1350 (1) 14,59 66,00 19,42 - - - -
Bo-1/1350 (2) 76,08 13,33 10,59 - - - -
Bx-4/1350 (2) 18,30 64,75 16,95 - - - -
Bx-4/1350 (3) 17,58 72,03 10,39 - - - -
BP-7/1350 (6) 16,60 52,54 23,86 - - - 7,00
BP-7/1350 (7) 52,75 31,39 11,18 - 4,68 - -
BP-7/1350 (11) 15,69 70,37 13,94 - - - -
Pb-10/1350 (14) 13,85 65,08 21,07 - - - -
Pb-10/1350 (15) 13,84 65,00 21,16 - - - -
Pb-10/1350 (20) 27,53 54,34 17,75 - - 0,38 -

Elementer analize bakildiginda 6rneklerde temel element oranlarina yakin elementer
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dagilim go6zlenirken, bazi noktalarda safsizliktan ve ilave maddelerden kaynaklanan

farkli dagilimlara rastlanmaktadir. Bazi noktalarda reaksiyona girmeyen Demirden

dolay1 Demir miktarinda artis gozlenirken oksijen miktarinin diistiigii gozlenmistir.

© )

Resim 5.29. Borik Asit ilaveli 6rneklerin SEM goriintiileri a) 1100 © C b) 1200 ° C ¢)
1250°Cd) 1300°Ce) 1350° C

Sicaklik degisiminin mikroyapi iizerine etkisini gorebilmek i¢in Resim 5.29°da farkli

sicakliklarda sinterlenmis Borik Asit ilaveli 6rneklerin SEM goriintiileri bir arada
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verilmistir. 1100 °C de sinterlemenin heniiz baglamadig kristal yapidaki teneciklerin
ayr1 ayrt ve keskin koselere sahip olmasindan anlagilmaktadir. 1200 °C’de bu yapi
tamamen kaybolmus taneler birbirine giderek yaklagmasi ve temas alanlarini
artirmasindan sinterlesmenin bagladigin1  gostermektedir. 1300 °C’de yapinin
korunmast ve temas alanlarinin artmasi sinterlesmenin bu sicakliklarda da devam
ettigini gostermektedir. Taneler 1300 °C’de daha fazla deformasyona ugramislardir.
1350 °C’de kristal yap1 bozunmustur. Bu sicaklikta sinterlesmenin son asamaya
geldigi tane sinirlarinin kaybolmasindan anlasilmaktadir. Siv1 faz miktari arttigindan

gozeneklerin miktar1 da biiyiik dl¢iide azalmustir.

5.3. Sertlik Sonuclari

Cizelge 5.10.°da mikrosertlik degerleri gosterilmistir. En yiliksek sertlik degeri
1200 °C’de sinterlenen Borik Asitli drnekte goriiliirken en diisiik sertlik degeri Bor
Fosfat ilaveli Ornekte goriilmektedir. Borik Asit ilaveli ornekte 1200 °C’den
1300 °C arasindaki sertlik farki ve sertligin diismesi dikkat cekicidir. Bu calismada
beklenen sonug sinterleme sicakligi arttikca gozenekliligin azalmasi ve sertligin
artmasidir. Ancak mikroyapinin gozenekli olmasi beklenen sonuglarin alinmasim

etkilemistir. Bu durum Sekil 5.30°da gosterilmistir.

Cizelge 5.10. Kullanilan 6rneklerin mikro sertlikleri

Ornek Adi Katki Maddesi Sinterleme Ortalama  Sertlik
Sicakligr (°C) Degeri (VH)

Bo-1/1100 Borik Asit 1100 730.67

Bo-1/1200 Borik Asit 1200 766.67

Bo-1/1250 Borik Asit 1250 *

Bo-1/1300 Borik Asit 1300 435

Bo-1/1350 Borik Asit 1350 469

Bx-4/1350 Boraks 1350 473.67

BP-7/1350 Bor Fosfat 1350 424

Pb-10/1350 Kursun Oksit 1350 *

* Gozeneklilik miktari fazla oldugundan sertlik sonucu elde edilememistir.
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Milro Sertlik Dededen

400
200 4 Buarik Asit

700 4
600

Bork Asit

m Hordis
500 Bork Asit
400 A A Bor Fos.

Bork Asit

Sertlik HY

300 4
200 4
100 4

1100 1200 1300 1350
Sicakhk (°C)

Sekil 5.30. Sertlik degerinin sicaklikla degisimi

Katki maddelerinin sertlik degerlerini degistirdigi gozlenmektedir. En iyi sertlik
degerine Borik Asit ilaveli orneklerde ulasilmistir. Borik Asit ilaveli ornekler
kiyaslandiginda ise en yiiksek sertlik degerine 1200 °C’de sinterlenen Ornekte
ulagilmistir.  XRD analizi incelemeleri Baryum Hegza Ferrit kristallerinin en iyi
1200 °C’de Borik Asit ilaveli 6rnekte olustugunu gostermektedir. Buna gore Baryum
Hegza Ferrit olusumu arttikga sertlik artmaktadir. Diger katkilar ve sicakligin artmasi

mikroyapiy1 degistirmekte ve sertligi azaltmaktadir.
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6. SONUC VE ONERILER
Bu calismada asagidaki sonuclar bulunmustur.

1. Tim katki malzemelerinin bulundugu oOrneklerde Baryum Hegza Ferrit
olusumuna rastlanmastir.

2. Borik Asit katkili numunelerde en iyi Baryum Hegza Ferrit olusma kosulu
1200 ° C olarak saptanmistir. Bu sonug sertlik ol¢iimleriyle de desteklenmektedir.

3. Baryum Hegza Ferritin siv1 faz sinterlemesi 1200-1300 °C araliginda olugsmustur.
1350° C’de sivi faz miktarmmin fazla olusmasi nedeniyle erime baslangici
goriilmiistiir.

4. Bor Fosfat katkili orneklerde 1350 °C’de Baryum Hegza Ferritin yaninda
Vonsenite bileseninin olustugu ortaya ¢ikmaistir.

5. Elde edilen sonuglar faz diyagramlari ile uyum igerisindedir. 1200 °C’de kati-kat1
faz icerisinde Baryum Hegza Ferit olusumu belirlenmistir.

6. Baryum Hegza Ferit olusumu sirasinda sinterlemenin asamalari sicaklik artisiyla
net bir sekilde goriilmektedir. Ancak 1300-1350 °C’de gaz olusumu porozitenin
artmasina ve mikroyapinin gozenekli bir hal almasina sebep olmustur. Bu durum bu
sicakliklarda sertlik degerinin diisiisiiyle de goriilmektedir.

7. Malzemelerin tiimii gézenekli yapidadir. Bu haliyle asindirici olarak kullanilmasi
miimkiin degildir. Ancak gozeneklilik azaltilip teorik yogunluga ulasildiginda

malzeme asindirici olarak kullanilabilir.

Calismada simmirli sayida ornek ile analiz yapma imkan1 oldugundan degisik
numunelerin yapimina imkan bulunamamistir. Sinterlesmeyi daha da iyi hale
getirebilmek i¢in uzun siire firinda bekletilmesi ile sinterleme siiresinin uzatilmasi ve
kinetik calismalarin yapilmasi gerekmektedir. Takim ucu olarak kullanilabilmesi i¢in
bu kosullarin saglanmasi gereklidir. Sinirli zaman ve arastirma imkanlar1 nedeniyle
sinterlesmeyi daha net ortaya koyacak olan porozite, dayanim, yogunluk ve diger
mekanik 6zellikler belirlenememistir. ileriki ¢alismalarda bu analizler uygulanarak

daha kapsaml ¢alismak miimkiindiir.
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