Afyon Kocatepe Universitesi Fen ve Miihendislik Bilimleri Derg

Afyon Kocatepe University Journal of Science and Engineering

AKU FEMUBID 19 (2019) Ozel Sayi (474-482) AKU J. Sci. Eng. 19 (2019) Special Issue (474-482)

Mekanokimyasal Yaklasimla Mullit/ZrO, Seramik Fazin Sentezi ve
Karakterizasyonu

Hediye AYDIN'", Benan ELMUSA!
* Kiitahya Dumlupinar Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliimii, Kiitahya.
e-posta: hediye.aydin@dpu.edu.tr. ORCID ID: https://orcid.org/0000-0003-2164-6129

Gelis Tarihi: 27.08.2019; Kabul Tarihi: 25.09.2019
0z

Bu ¢alismanin amaci, zirkon, allimina, kaolinit ve kolemanitten olusan baslangig toz karisiminin mekanik
aktivasyonu ve ardindan reaksiyon sinterlemesi ile mullit-zirkonya seramik fazi Gretmektir. Katkisiz ve

Anahtar kelimeler
Mullit-zirkonya; kolemanit katkili baslangic toz karisimlarinin 6, 8 ve 24 saate kadar olan mekanik aktivasyonu
Kompozit; ’ sonrasinda ortalama tane boyutundaki degisimlerin haricinde belirgin bir vyapisal degisim

gozlemlenmemistir. Kolemanit katkisi, 1400 °C sicaklikta 2 saat sinterleme sonrasinda katkisiz baslangi¢
toz kanisimiyla kiyaslandiginda zirkonun pargalanmasi yoninde katki saglarken az da olsa mullit
olusumuna katki saglamistir. 1400 °C olan sinterleme sicakhgi, s6z konusu toz karisiminin reaksiyon
sinterlenmesinde genellikle kullanilan sicakliklardan yaklasik 150-200 °C daha dustktir. Yogunluk
Olgiimleri sonucunda reaksiyon sinterlemesinden sonra kompozitlerin goreceli yogunluklari mekanik
aktivasyon surelerine bagli olarak % 90'in Gizerindeki degerlere yiikselmistir.

Reaksiyon sinterleme;
Mekanik aktivasyon;
Kolemanit

Synthesis and characterization of Mullite/ZrO, Ceramic Phase by
Mechanochemical Approach

Abstract

The objective of present study was to produce mullite-zirconia ceramic phase by mechanical activation
of zircon, alumina, kaolinite and colemanite starting powder mixture followed by reaction sintering. No

Keywords
- . significant structural changes were observed, except for changes in the average grain size after
Mullite-zirconia; . o L . . - .
c it mechanical activation of the initial powder mixtures with and without colemanite up to 6, 8 and 24
9mp95| e,. hours. The colemanite additive contributed to the formation of mullite at least and decomposition of
Reaction sintering; the zircon, when compared to the mixture without additive after 2 hours of sintering at 1400 ° C. This
Mechanical activation;  temperature is about 150-200 °C lower than the temperatures commonly used in the reaction sintering
Colemanite of powder mixture. As a result of the density measurements, the relative densities of the composites
after reaction sintering increased to values above 90 % depending on the mechanical activation times.
© Afyon Kocatepe Universitesi
2017). Genellikle gelismis 06zelliklere sahip
1. Girig kompozitler iretmek icin mullite ikinci faz olarak

zirkonya eklenmektedir (Sahnoune et al. 2011).
Mullitin sahip oldugu dislik yogunluk, dusilk 1si
iletkenligi, duslk dielektrik sabiti, disuk termal
genlesme, mikemmel siirinme direnci ve yliksek

Dogada alimino-silikat minerallerinin  yiliksek
sicaklik altinda etkilesime girmeleri sonucu olusan
mullit ¢cok nadirdir. Fakat kaolinit ve halloysit gibi
kil minerallerinin basit bir 1sil islemi ile dusik
o ) . $‘ ) §'_ sicaklk dayanimi gibi o©zellikler nedeniyle ileri
maliyetli mullit ve mullit bazh ileri teknoloji

teknoloji seramik uygulama alanlarinda oldukga
seramikler kolayca Uretilebilmektedir (Raghdi et al.

genis Olcide yer almaktadir. Fakat mullitin distk

14-16 Ekim 2019 tarihleri arasinda diizenlenen X. Uluslararasi Katilimli Seramik Kongresi’'nde sunulan bildirilerden

segilen galismadir. 474
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kirilma toklugu ve oda sicakligindaki diistik toklugu,
uygulama alanlarini sinirlamaktadir (Duran and Tir
2005).
sicakligindaki toklugunu artirmak amaciyla zirkonya

Mullitin - mekanik o6zelliklerini ve oda
partikiller ile kompozit hale getirme uygulamalari
¢ok yaygindir (Aydin ve Goren 2013). Bu sayede
mullit-zirkonya kompozitleri cam sanayi, elektrik
Gretimi motorlarinda, celik endistrisi ve yanma
firinlarinda kullanilan 1siya dayanikli malzemeler
olarak ve celik dokim proseslerinde kullanilan
sicakhk sensorlerinde

yuksek oksijen

kullanilmaktadir (Carvalho et al. 2014) Kaolen ve

alumina kansimindan zirkonya takviyeli mullit
kompozit sentezine yonelik ¢esitli ¢alismalar
yapilmistir (Sahnoune et.al. 2011 , Aydin and

Goren 2016, Aydin vd. 2017, Schneider et al.
2008, Caligariis et.al. 1999, Chen et.al. 2004,
1990, Conville et.al. 1998).
aktivasyon malzemelerin

Schneider et.al.
Mekanik

Uretiminde kullanilan yaygin yontemlerden biridir.

nanoyapili

Bu teknigin en 6nemli 6zelligi, gerceklesecek olan
reaksiyonun yiksek i1si enerjisinden ziyade mekanik
olarak aktif hale getirilmis olmasidir. Bu islemde
partikiil boyutunun yogun bir sekilde azalmasi ile
reaktanlar  arasindaki temas ylizey alani
artmaktadir (Tavangarian and Li 2014, Shiri et.al.

2014).

Mekanokimyasal yodnteminin ucuz bir y6ntem
olmasi, olusan sivi fazlar nedeniyle daha yiksek
yogunluklara ulasilabilmesi ve homojen ZrO, tane
dagiliminin  elde  edilebilmesi en  6nemli
avantajlarindandir (Aydin ve Tokatas 2018). ZrSiO,4
ve AlOs'nin reaksiyon sinterlemesi sirasinda
sicakligin zirkonun parcalanmasi ve mullit olusumu
Gzerindeki etkisi hakkinda son on vyilda baz
calismalar yapilmistir. (Emadi et.al. 2015, Ewais

2007, Zhao et.al. 2003, Aydin ve Géren 2018).

Reaksiyon sinterleme sireci esnasinda
reaksiyonlarin hizlandirilmasi ve dusik sicakliklara
cekilmesi amaciyla kullanilan kolemanit katkisinin
etkisi

arastirilmistir (Aydin and Goéren 2016). Yapilmis

daha o6nce vyapimis olan c¢alismalarda

olan calismalarin sonucunda benzer c¢alismalara
gore daha yogun, daha iyi mekanik 6zelliklere sahip
ve daha dusuk sicakliklarda mullit zirkonya sentezi
gerceklestirilmistir. Sunulan bu ¢alismada ise ZrSiO,

ve AlLOs'nin reaksiyon sinterlemesinde mekanik
aktivasyon zamaninin zirkonun pargalanmasi ve
mullit olusumu Uzerindeki etkisi arastirimistir.
Dolayisiyla sunulan g¢alismanin  amaci mekanik
aktivasyon ve ardindan reaksiyon sinterleme ile
daha disik sicaklik ve yiiksek yogunlukta mullit-

zirkonya kompozit elde etmektir (Aydin 2013).

2. Materyal ve Metot
2.1 Kullanilan Hammaddeler

Baslangic hammaddeleri olarak kullanilan zirkon
(ZrSiOs, 2.8 um, > % 98 saflikta, Johnsen Matthey,
Sereltas), kaolinit (Kaolen , AlSi,Os(OH)s, 10.2 pm,
> % 90 saflikta, Imerys), alimina (Al>Os, 1.62 pm, >
% 99.5 saflikta, Merck) ve kolemanit
(CazBs0115H,0, 14.05 um, , > % 94 saflikta, Eti
Maden)
yogunluk o6l¢timleri,

kullanilmistir. ~ Sinterlenmis  Grinlerin

Arsimet yontemiyle; faz
analizleri, Cu K, radyasyon ve Ni filtre kullanilan X-
ray difraktometre cihaziyla (Rigaku, MiniFlex) ve
mikroyapi analizleri, Taramall Elektron
Mikroskobuyla (SEM, FEI Nova NanoSEM 650)
yapiimistir. Baslangic hammaddelerine ait SEM
gorintuleri Sekil 1’de verilmistir. Buna gore Al,03
tozu aglomera olusturmus vaziyette, ortalama 1.62
pum’a sahip kiaresel sekilli; diger baslangic tozlarin
ise acisal morfolojiye sahip oldugu gorilmektedir.
Baslangi¢ tozlarina ait XRD paternleri Sekil 2‘de

verilmistir.
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Sekil 1. Baslangi¢ tozlarinin SEM goéruntdleri (a)Alimina
(b)Kaolen (c)Kolemanit (d)Zirkon.

——Kolemantt (€)
—— Alimina (Al)
w— Ka0linit (K)

12000 e Zirkon (2)

10000

8000

10 15 20 25 30 35 40 a5 50

|

Sekil 2. Baglangig tozlarinin XRD analizi

2.2 Kompozisyon Hazirlama

Zirkon, kaolinit, alimina ve kolemanit baslangi¢

malzemelerinden katkisiz (zirkon, kaolinit ve
aliimina) ve agirlikca %7 kolemanit iceren iki farkli

karisim hazirlanmistir. Tablo 1’ de belirtilen ¢calisma

paremetreleri kullanilarak, mekanokimyasal
sentezleme acgisindan dontsimler
degerlendirilmistir.  Baslangic  malzemelerinin,
mekanokimyasal islem sonrasi sentez nihai

Grlnlerinin ve sentezleme agisindan reaksiyon

baslangic ve olusumunun etkilerini tespit
edebilmek icin, XRD analizi ¢alismalari yapilmistir.
Sentezleme islemi sonrasi elde edilen toz
karisimlarinin morfolojik ve ozellikle topaklanma
egilimindeki tozlarin boyut dagilimlarinin tespit
edilebilmesi icin taramali elektron mikroskobu

(SEM) calismalari yapilmistir.

Tablo 1. Mekanokimyasal proses icin secilen 6gitme
parametreleri.

Pota donme hizi (rpm) 500

Ogiitme siireleri (saat) 6, 8,24

Pota malzemesi ZrO; Zirkonya
Pota kapasitesi (ml) 125

Bilya malzemesi ZrO, Zirkonya
Bilya ¢api (mm) 15

Bilya sayisi 30

Bilya toz orani 10/1

Toz miktan (g) 10

Sentezleme islemi sonrasi elde edilen toz
karisimlar agirlikga %3 PVA ¢ozlindirilmus su ile
yaklasik ~ % 4-5 nemlendirilmistir. Sekillendirme
sirecinde tek eksenli olarak galisan Calver marka
pres cihazi kullaniimistir. Peletler 20 mm ¢apinda
hazirlanmistir. Presleme islemi 2 ton basingta 20
saniye tutularak gerceklestirilmistir.  Peletler
5°C/dakika 1sitma hiziyla 1400 °C sicakhga cikilmig

ve bu sicaklikta 2 saat sinterlenmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA

3.1. Mekanik aktivasyon esnasindaki yapisal
degisimler

Mekanokimyasal sentezleme ¢alismalarinda
gezegensel degirmende gergeklestirilen 6, 8 ve 24
saat mekanik aktivasyon sonrasi kolemanit katkil
ve katkisiz toz karisimina ait nihai Urinin XRD
analiz sonucu sirasiyla Sekil 3 ve 4 de
gosterilmistir. Sekil 3 ve sekil 4 de gosterilen XRD
analizi sonuglarina goére, vyalnizca olusmasi
muhtemel sentez (rlinlerine (ZrO, ve Mullit) ait
pikler tespit edilememistir. 24 saat sentezlenen
kolemanit katkili toz karisiminin, baslangi¢ toz
kompozisyonu ile pik degerleri kiyaslandiginda
(Sekil 2) zirkona (ZrSiQ,) ait pik siddetinin bir miktar
azalmasina ragmen hala zirkona ait piklerin yer
aldigr ve reaksiyonun olusumunun baslamadig
gorilmektedir. Buna gore katkisiz baslangi¢ toz
karisiminda (Sekil 3) 24 saate kadar olan 6glitme
surelerinde herhangi bir yeni faz difraksiyon paterni
Ancak 24 saatlik mekanik

aktivasyon sonrasi zirkon piklerinin siddetinde bir

gozlemlenmemistir.

miktar azalma, monoklinik zirkonya (m-ZrO;) fazina
ait piklerin siddetinde de buna bagh olarak az
miktarda artis gozlemlenmistir. Bununla birlikte
(a-Al,03) ait siddetinde
herhangi bir belirgin degisim gézlemlenmemesi bu

korunduma piklerin
fazin uzun stiren mekanik aktivasyondan sonra bile
hala kristalin formda oldugunu go6stermektedir.
Dolayisiyla katkisiz baslangi¢ toz karisiminin 6, 8 ve
24 saat slren mekanik aktivasyonu sonrasinda
tespit edilen pik siddetleri incelendiginde, 24 saat
sonrasinda az miktarda tespit edilen mullit fazin
olusumu disinda s6z konusu faza ait onemli bir
donustimin gergeklesmedigi gorilmektedir.
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Q-Kuvars M-Mullit
Zt-Tetragonal  B-Badeleyit

zirkonya Z-Zirkon
C-Korundum

siddet

s

% 5 2w *
Sekil 3. Katkisiz kompozisyonun 6, 8 ve 24 saat
sentezlenen toz karisimin XRD analizi.

Kolemanit katkili baslangi¢ toz karisiminda (Sekil 4)
24 saatlik mekanik aktivasyon sonrasi zirkon
piklerinin siddetindeki belirgin olmamakla birlikte
bir miktar azalma ve buna bagli olarak monoklinik
zirkonya (m-ZrO;) ve iz miktarda da olsa tetragonal
zirkonya (t-ZrO;) fazina ait piklerin siddetindeki
konusu  durum

artis daha belirgindir. Soz

degerlendirildiginde, kolemanit katkisinin
reaksiyonlari hizlandirmasiyla birlikte uzun streli
mekanik aktivasyonun da zirkonu amorf hale

getirdigi soylenilebilir.

Q-Kuvars M-Mullit

Zt-Tetragonal  B-Badeleyit
zirkonya
C-Korundum

Z-Zirkon

siddet

— 6

s

WJU : SU.LE.

Sekil 4. Katkili kompozisyonun 6, 8 ve 24 saat
sentezlenen toz karisimin XRD analizi.

24 saat 6gltme sonunda elde edilen katkisiz ve
katkili tozlarin 1400 °C' de hava atmosferinde 2
saat slre ile sinterlenen bulk UGriinlerine ait XRD

paternleri Sekil 5'de gorilmektedir. Katkisiz drnegin
1400 °C' de 2 saat sinterleme sonrasinda zirkonun
parcalanmaya basladigini ancak mullit olusumu igin
s0z konusu sicaklik ya da bu sicakliktaki bekleme
suresinin yeterli gelmedigi disinilmektedir. Ayni
zamanda iz miktardaki SiO, piki amorf silikanin
varligina isaret etmektedir. Zirkon parcalandiginda
kristalin ZrO, (parcalanma sicakhginda tetragonal)
ve amorf silika fazlar seklinde pargalanmaktadir.
Aliminyum iyonlarinin amorf silika faz igerisindeki
difiizyonu c¢ok yavas oldugundan, hem mullit
kristallerin ~ olusumu  hem alimina  varhg
gecikmektedir (Aydin, H., 2013; Bradecki and Jonas,
2010). Sekil 5'de goruldugi gibi her iki 6rnekte de
donlisimlerin tam olarak tamamlanmadigi, ancak;
kolemanit katkili numunede zirkona ait piklerin
siddetinde bir miktar azalma, mullit ve t-ZrO, ve m-
ZrOy'ya ait piklerin siddetinde benzer sekilde bir
miktar artis gozlemlenmistir.

6, 8 ve 24 saat siren mekanik aktivasyonu

sonrasinda  tespit edilen pik siddetlerine
bakildiginda mullit olusumuna ait yeni olusan
piklerin benzer ¢alismalar da (Ashrafi et. al. 2015;
2015)

siresine  bagh

Emadi et.al. incelendiginde mekanik

aktivasyon olarak  olustugu
soylenebilir. 1400 °C sicaklikta 2 saat sinterleme
isleminden sonra ise bilhassa aktivasyon siiresinin
yaninda Ca, B vb. safsizlik iceren bor esash bir katki
olan kolemanitin zirkonun pargalanma sicakligini
diisirme ve amorf silika fazin reaksiyon yetenegini
artirma yoniinde etkileri olacagi disinilmektedir.
Zirkonun parcalanmasi sonucu olusan ZrO,, amorf
silika matris icinde dagilir. Parcalanma Grina silika
faz sadece amorf degil, ayni zamanda akici (yiksek
reaktif) 6zellige sahiptir. Sinterleme sirasinda islem
sicakliginin  yiikselmesiyle de amorf SiO; ile
Al,O3'nin  reaksiyonuyla birlikte mullit olusumu

gerceklesmektedir (Aydin, H., 2013).
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Sekil 5. 24 saat 6glitme sonunda elde edilen katkisiz ve
katkih °C sicaklikta 2 saat
sinterlenmis 6rneklerinin XRD paternleri.

kompozisyonun 1400

Asagida belirtilen reaksiyonda da gorildiugi lzere
zirkonya farkh sicakhk araliklarinda farkli kristal
yapilarina sahip olan allotropik bir seramiktir.
Basinct 1 atmosferde sabit tutmak kaydiyla,
zirkonya yaklasik 1170°C sicakhga kadar monoklinik
yapisini korur. Ancak 24 saat boyunca 6gutlImis ve
1400 °C sicaklikta 2 saat sinterlenmis 6rneklerinin
XRD paternleri incelendiginde hem t-ZrO, hem de
1400 °C

zirkon

m-ZrO;’ya ait pikler goérilmektedir.

sicaklikta gerceklesen reaksiyonla
parcalandiginda ilk olarak olusan faz tetragonal
zirkonya (t-ZrO,)’dir. Ancak soguma sirasinda t-
Zr0Oz, m-ZrO;'ya donlismistir. Yapilan diger benzer
¢alismalarda, ortamdaki SiO;’nin varhginin so6z
konusu dontsimi engellediginden s6z

edilmektedir (Zhao 2003, Aydin and Goéren 2016).

o o 2680°C

monoklinik ﬂ tetragonal —— kiibik —— st (1)
Tim bu sonuglari dikkate alarak 24 saat boyunca
mekanik olarak aktive edilmis ve 1400 °C’'de 2 saat
(ZrSiO4)
silikanin

sinterlenmis katkili 6rnekte zirkonun
t-ZrO, ve

olusmasina sebep olmustur. Amorf silika matrisin

parcalanmasiyla amorf
icerisinde gomill tetragonal zirkonya partikdlleri
oda sicakligina soguma esnasinda yari kararh t-ZrO,
olarak kalmaktadir. Ancak, uzun siire mekanik
olarak aktive olmus 6rneklerde amorf silika mullit
olusturmak icin tiketildigi icin stabilize t-ZrO;'nin
yapidaki varligi azalmaktadir. Bu ylizden s6z konusu
orneklerdeki mevcut zirkonya m-ZrO'dir.

Diger yandan saf zirkonya tozun boyutu dontsiim
faktordir.
kiiclldikce ylizey enerjileri ve entropileri daha da

icin  6nemli bir Tozlarin  boyutu
artar. Ylzeylerindeki enerji ve entropi artiglan
nedeniyle, faz dontslimleri tozlarin yiizeylerinde ve
normal sicakligindan daha duslik
sicakhklarda baslar (Aydin 2013). Ayni zamanda

sinterleme sicakligindan oda sicakligina soguma

donisim

sirasinda buylk ZrO, partikilleri monoklinik faza
donusurken; kiguk boyutlu olanlari tetragonal
fazda kalirlar (Ashrafi et. al. 2015). Dolayisiyla 1400
°C’deki t-ZrO;’ya ait pikin siddetinin katkili 6rnekte
disik olmasinin sebebi s6z konusu durumdan
kaynaklandigi dusintlmektedir.

3.2. Yogunluk

Katkisiz ve kolemanit katkili karisimlarin 1400 °C
sicaklikta 2 saat sinterlenmis orneklerinin mekanik
aktivasyon zamanina bagh olarak yiginsal yogunluk
6-9'da
sinterlenmis o6rneklerin goreceli yogunlugu (pge)

degerleri  Sekil verilmistir.  Reaksiyon

asagida yazan esitlige gore hesaplanmistir.

o p Hesaplanan

pReI -
p Teorik

Sinterlenen 6rneklerin teorik yogunluklari, her bir
fazin yogunlugu ile hacimsel ylizde béliintistnin
(fraksiyon) garpimlarinin toplamindan
hesaplanabilmektedir. Zirkonun parcalanmasi ve
mullit olusumlarinin artisiyla birlikte goreceli
yogunluk degerlerinde artis oldugu sdylenebilir. En
yliksek goreceli yogunluk degeri 24 saat siire
boyunca mekanik aktivasyon sonrasi sinterlenen
mullit-zirkonya kompozit olusumunun ¢ogunlukla
tamamlandigi kolemanit katkili 6rnek icin elde

edilmistir.
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Sekil 6. Mekanik aktivasyon zamaninin bir fonksiyonu
olarak katkisiz kompozisyona ait yiginsal yogunluk
degerleri (gr/cm?3).
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Sekil 7. Mekanik aktivasyon zamaninin bir fonksiyonu
olarak katkisiz kompozisyona ait goéreceli yogunluklar
(%).
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Sekil 8. Mekanik aktivasyon zamaninin bir fonksiyonu
olarak katkili
degerleri (gr/cm3).
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Sekil 9. Mekanik aktivasyon zamaninin bir fonksiyonu
olarak katkili kompozisyona ait géreceli yogunluklar (%).

3.3. Mikroyapi Analizi

24 saat mekanik aktivasyon sonrasi sentez Mullit-
ZrO; kompozitin hava atmosferinde 2 saat siire ile
1400 °C' de katkisiz ve katkih
numunelerin yizeyinden alinan ikincil elektron

sinterlenen

gorintusi sekil 10°da verilmistir. Buna gore, her iki
kompozisyon icin de mikroyapi goriintileri olarak
belirgin bir farkhlik géze ¢arpmamasinin yani sira
sinterlemeye baglh olarak her iki 6rnek icin de
tanelerin blylime

gosterdigini soylemek

mumkanddar.

Ayni zamanda, sahip oldugu yiksek ylzey alanlari
sebebiyle s6z konusu sahip olduklari yiksek yiizey
enerjilerini minimize etmek maksadiyla mekanik
aktivasyon sonrasi kii¢clik boyutlu tanelerin birlikte

soguk kaynak olusturduklari gorilmektedir (Sekil
10).

Sekil 10. 24 saatlik mekanik aktivasyon sonrasi
sentez Mullit-ZrO, kompozitin hava atmosferinde 2
saat sire ile 1400 °C' de sinterlenen (a)katkisiz
(b)katkil 6rneklere ait mikroyapi gérintileri.

3.4. Tane Boyutu
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Ortalama tane boyutunun zamana bagl olarak
degisimi Sekil 11' de verilmistir. 6 — 8 saatler
arasinda ortalama tane boyutunda lineer bir
dismenin ardindan 24 saat mekanik aktivasyon
sonrasinda artma egilimi gosterdigi gorGlmustar.
Mekanik

kaynaklarin olusumu ve tekrarlanan kirilmalarini

aktivasyon partikiller arasi soguk
iceren bir siirectir. Ogiitme prosesi sirasinda elde
edilen nihai tim bu gerceklesen olaylarin goreceli
oranlari ile belirlenmektedir (Ashrafi et. al. 2015).
Ogiitmenin baslarinda toz partikiilleri toz-bilya-toz
garpismalar ve daha iri boyutlu toz partikillerinin
kirllmasindan dolaylr daha ince hale gelmistir. 24
saate kadar siren mekanik aktivasyon partikiil
boyutunda artisa neden olmustur. S6z konusu
durum ince boyutlu partikillerin ylksek ylzey alani
ve enerjisine sahip olmalari ve bu enerjiyi
disirmek adina yeniden soguk kaynak olusumuna
yonelmesinden kaynaklanmaktadir (Ashrafi et. al.

2015, Suryanarayana 2004).

== katkil
J == katkisiz

Ortalama Tane Boyutu (um)
O B N W b T OO N

0 6 saat

Oglitme Siiresi (saat)

8 saat 24 saat

Sekil 11. Ogiitme siirelerine goére ortalama tane
boyutlari (um).

4, Tartisma ve Sonug

Yapilan calismaya dayali olarak, asagidaki sonuclar
elde edilmistir:

e Yapilan calismada ylksek ergime noktasi,
ylksek sertlik ve mukavemet, yiiksek isil sok
direncg ve ylksek kimyasal kararliliga sahip olan
mullit-ZrO, seramik fazi, gezegensel degirmen
kullanarak mekanokimyasal slrecler yardimi ile

sentezlenmistir. Zirkonun ZrO, ve SiO; seklinde

parcalanmasi ve ardindan reaksiyon
sinterlemesi esasina dayanan mullit-zirkonya
ALO; ve
kaolenden olusan baslangi¢ katkisiz toz karisimi
ile buna ilaveten bor igerikli katki

katkili toz

kompozit sentezi igin zirkon,
olarak

kolemanit  iceren karigimi

kullanilmistir.

e Katkisiz ve kolemanit katkili her iki baslangig toz
karisimlarinin 6, 8 ve 24 saate kadar olan
mekanik aktivasyonu sonrasinda ortalama tane
boyutundaki degisimlerin haricinde belirgin bir
yapisal degisim gdzlemlenmemistir.

e XRD analizlerinden anlasilmaktadir ki, uzun

sireli mekanik aktivasyonun yani  sira

kolemanit katkisi da zirkonun parcalanma
sicakligint  6nemli derecede etkilemektedir.
Kolemanit katkisi, 1400 °C sicaklikta 2 saat
katkisiz

kiyaslandiginda

sinterleme  sonrasinda  zirkonun

baslangic toz karisimiyla
parcalanmasi yoninde katki saglarken ayni
zamanda az da olsa mullit olusumunu da
(CazBs0115H20)

yaklasik olarak %20 oraninda CaO igeren bir bor

saglamaktadir.  Kolemanit
mineralidir. Dolayisiyla sinterleme esnasinda
bazik oksit icerigine bagli olarak viskozitesi
azalan camsi fazin yiksek erozif etkiye sahip
zirkon fazin pargalanma

katki

karisimlarin 1400 °C sicaklikta sinterlenmis

olusu kinetigini

artirmaktadir. Bu  ylzden, iceren
orneklerin XRD paternleri incelendiginde zirkon
katki

karisimla kiyaslandiginda biraz daha distiktir.

fazina ait pik siddetleri icermeyen

e Reaksiyon sinterlemeden sonra elde edilen

kompozitlerin  goéreceli yogunluk degerleri

mekanik aktivasyon zamanina bagh olarak lineer
olarak artis gostermistir.

e Mekanik aktivasyon sonrasi zamana bagli olarak

ortalama tane boyutu 1.26 pum’a kadar

dismustir.

o Gergeklestirilen ¢alisma ile mullit-ZrO, kompozit
mekanokimyasal yontem sayesinde diger (retim

yontemleri ile kiyaslandiginda daha duslik
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sicakliklarda sentezlenebilecegi diisiinilmektedir.
Boylelikle bu ve buna benzer ileri teknoloji
malzemeleri maliyet agisindan da daha ucuz
zamanda s6z konusu

Uretilebilecektir. Ayni

yontem ile Uretilen malzemelerin presleme ve

sinterleme sureglerinden sonra yuksek
yogunluklu vyapr olusturma imkani sagladigi
gorilmistir.
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