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Bu ¢alismada, fren balatasi tiretiminde giiniimiizde tercih edilen toksik esasli malzeme bilesenlerinin yerine saflig1 yiiksek, diisiik
maliyetli ve en onemlisi insan sagligi agisinda zararli olmayan tozlar1 kullanmak amaclanmistir. Bu dogrultuda, fren balatasi
iiretiminde genellikle dort veya bes bilesen olarak ¢oklu sayida kullanilan hammaddelere alternatif olarak, iiretimde igerige
eklenecek tamamen seramik esasli iki bilesenli yeni kompozit malzemeler gelistirilmistir. Ayrica, bu kompozit malzeme igerigi
ile birlikte fren balatasi 6dmriiniin de uzatilmasi hedeflenmistir. Kompozitin ana kompozisyonunu olusturan baglangig
malzemesinde itriyum stabilize tetragonal zirkonya (Y-TZP) tozlar1 matris faz olarak tercih edilmistir. Y-TZP yiiksek refrakterlik
ve tokluk degerleri gostermesi sebebiyle kompozisyonun temel bilesimini olusturmaktadir. Y-TZP igerisine belirli oranlarda
alimina (Al203) ve mangan oksit (MnO) takviyesi yapilarak hazirlanan baslangi¢ bilesimlerinin soguk izostatik preslenmesi
(CIP) sonras1 1500-1600°C’de sinterlenmesi ile yiginsal prototip numuneler tiretilmistir. Numunelerdeki faz ve mikroyapisal
degisim ile birlikte fiziksel ve mekanik 6zellikler, sirasiyla X-1g1in1 kirinimi (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM) ve
enerji saginimli X-151n1 (EDX) spektroskopisi, Arsimet yogunluk 6l¢iimii, Vickers sertlik ve tokluk analizleri ile triboloji asinma
testleri uygulanarak tespit edilmistir. Elde edilen sonuglar birlikte degerlendirildiginde, fren balata sistemlerinin liretiminde
icerige eklenecek bir seramik kompozit 6rneginin, seramik esasl malzemelerden hazirlanarak yiiksek mekanik 6zellige ve diisiik
asimmaya sahip olabilecegi miimkiin goriilmiistiir. Boylece, bu ¢aligma ile fren balatalarinin mevcut iretim teknolojileri {izerine
farkli yeni bir yaklagim sunulmustur.
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Abstract

In present research, it was aimed to utilize high-purity, low-cost, and most importantly non-toxic powders for human health
instead of their toxic-based material counterparts which are now preferred in brake pads production. For this purpose, ceramic-
based two-component bearing new composite materials added to content in production were developed for common raw
materials that consisted of generally four or five constituents used in the production of brake pad. In addition, it was also expected
to extend the life span of brake pad by this composite material content. In the brake pad production, yttrium-stabilized tetragonal
zirconia (Y-TZP) powders were preferred to matrix phase among the starting materials that forming the main composition of
composite. Y-TZP was also considered as key component due to its high refractory and toughness properties. The bulk prototype
samples were produced by cold isostatic pressing (CIP) and following the sintering at 1500-1600°C from starting formulations
that composed of alumina (Al.O3) and manganese oxide (MnQ) reinforcement into the Y-TZP matrix phase at certain
proportions. Phase and microstructural changes in the samples as well as their physical and mechanical properties were
respectively determined by using X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM) and energy dispersive X-ray
(EDX) spectroscopy, Archimedes’ density measurement, Vickers hardness and toughness analyses and tribology wear tests.
When the results are evaluated together, it is seen that a ceramic composite sample which will be added to the content in the
production of brake lining systems can be prepared from ceramic based materials and can have high mechanical property and
low wear. Thus, this study clearly proposes a new different approach to current production technologies of brake pads.
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1. GIRIiS

Fren balatalari, otomobillerdeki en Onemli giivenlik ve
performans bilesenleridir. Disk frenleri ile donanimli biitiin
araglarin frenleme sistemlerinin en Onemli pargalaridir.
Balatalar fren diskini ¢ift tarafli sikigtirarak hareketin
durdurulmasini saglarlar. Fakat yiiksek siirtinme degerlerine
maruz kaldiklart i¢in asimnirlar ve belirli bir siire sonunda
degistirilmeleri gerekir. Balata degisiminin ihmal edilmesi
sonucu fren sisteminde arizalar meydana gelmekte ve bu
arizalar kazalara yol agmaktadir [1].

Fren balatalarindaki en biiyiik malzeme gruplari, bilesen
elementlerinin kompozisyonuna bagli olarak metalik, yari
metalik, organik ve karbon esasli malzeme gruplarindan
olugsmaktadir. Genellikle ¢cok sayida igerige sahip malzeme
kullanim1 s6z konusudur. Bu malzemeler, baglayici, takviye
fiber ve yapisal malzeme, dolgu malzemeleri ve siirtiinme
modifiye edici olarak smiflandirilir. Ayrica bu malzemeler,
agima ve siirtinme performansina katki saglar. Asbest, fren
balatalar tiretiminde 1989 yilina kadar yaygin bir sekilde
dolgu malzemesi olarak kullaniliyordu [2]. Kanserojen
yapist nedeniyle asbest lifinin kullanim1 6nlenmistir ve yeni
asbestsiz ~ siirtinme malzemesi ve fren balatalar
gelistirilmistir [3]. Genellikle, endiistriyel ve tarim atiklar1
hammadde kaynagi olarak kullanilmigtir. Bu amagla,
palmiye ¢ekirdek kabugu kompozitinden fren balata tiretimi
gelistirilmistir. Fren balatalar1 sert ve degisken siirtiinme
kuvvetlerine maruz kaldig: i¢in palmiye ¢ekirdek kabugu
kompozitinin {iretimde ana malzeme olarak kullaniminin
miimkiin  oldugu belirtilmistir. Calismada baslangi¢
malzemesi olarak kompozit yapida fenolik regineler,
palmiye ¢ekirdegi kabugu, ¢elik tozu, grafit ve silikon karbid
kullanilmistir [2]. Ayni sekilde, Onyeneke ve arkadaslar
tarafindan [4], yiiksek asinma direnci ve mukavemete sahip
olan ayrica zehirli etkisi olmayan hindistan cevizi ve
salyangoz kabuklar1 fren balata iiretiminde kullanilmistir. Bu
malzemeler kolaylikla graniil haline getirilerek kompozit
yap1 igerisinde re¢ine baglayici katki malzemeleri ile birlikte
kullanilmustir [4]. Asbestsiz fren balatalarinin gelistirilmesi
alaninda pek ¢ok arastirma yapilmustir. Luo ve Jang [3],
aramid pulpa ile takviye edilmis iki farkli fenolik regineyi
igeren siirtiinme malzemelerinin siirtiinmesini ve aginmasini
incelemisler ve iki farkli fenolik regineyi (modifiye edilmis
novalak reginesi) igeren otomotiv malzemelerinin siirtiinme
ve aginma 6zelliklerini disk {izerinde siirtiinme test cihazi ile
gerceklestirmiglerdir. Peter ve arkadaslari, fren uygulamalari
icin polimer kompozit malzemede siirtinme tabakasi
olusumu tizerinde ¢aligmiglardir. Polimer matris kompozit
sirtinme  tabakasmin  Ozelliklerinin  karakterizasyonu
gerceklestirilmigtir. Dagwa ve Ibhadode, hurma gekirdegi
kabugundan  asbestsiz ~ siirtinme astar malzemesi
gelistirmiglerdir [3]. Mohanty and Chung tarafindan, kemik
kiilii esasli otomotiv fren balatas1 gelistirilmistir [5]. Kemik
killii  pargaciklari, siirtinme kompozitlerinde dolgu
malzemesi olarak kullannrma imkan taniyan bazi
karakteristiklere sahiptir. Yapilan caligmadaki kompozit
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biinyesinde fenolik regine, aramid seliiloz, cam fiber,
potasyum titanat, grafit, aliiminyum fiber ve bakir tozu gibi
bilesenlerin yanisira agirlikga %50 oraninda kemik kiilii
kullanilmistir [5].

Yapilan bu caligmalar incelendiginde, kompozit igeriginde
kullanilan baglangi¢ hammaddelerin fazla bilesenden
olusmasi, {iretim esnasinda da bazi riskleri beraberinde
getirecektir. iki farkli bilesende, saflig1 yiiksek, inorganik
seramik hammaddeleri ve katki malzemesi olarak yaglayici
ve baglayicilarin kullanilmast ile yiiksek asinma direngli,
hafif ve yiiksek performansli, icerige eklenecek yeni
kompozit 6rnegi gereksinimi ortaya ¢cikmistir. Bu amacla
mevcut ¢alismada, baslangic hammaddeleri i¢in seramikler
arasinda en ¢ok galigma yapilan metal oksit olan zirkonya ve
alumina tercih edilmistir.

Zirkonya kiibik (C), tetragonal (T) ve monoklinik (M)
formlarda bulunabilen polimorf bir yapiya sahiptir. Saf
zirkonya oda 1sisinda monoklinik fazdadir. Bu yapi
1170°C’a kadar stabildir. Bu derecenin {istiine ¢ikildiginda
tetragonal forma, 2370°C’un lizerine kadar isitildiginda ise
kiibik forma geger. Soguma islemi sirasinda ise 1070°C’ta
tetragonal monoklinik faz degisimi gergeklesir [6]. Bu
doniisiim esnasinda hacim degisikligi meydana geldigi i¢in
malzemenin pargalanmasiyla sonuglanir. Bu durumu
Onlemek icin, tetragonal fazin oda sicakliginda kararli hale
getirilmesi gerekir. Zirkonyanin yiiksek sicaklik fazlarr +2
ve +3 degerlikli Y203, CaO, MgO gibi oksitlerle kismi veya
tamamen kararli hale getirilebilmektedir. Bunlarin arasinda
Y203 zirkonyayr kararli hale getirmek icin en yaygin
kullanilan katkidir. Zr** iyonundan daha diisiik degerlige
sahip yer degistirici katyonlarin ilavesi ile yiikii dengelemek
icin kristal yapida oksijen bosluklarina neden olmaktadir.
Ornegin, Zr** katyonunun Y*3 ile yer degistirmesi sonucu
itriyum, zirkonya latisine girer ve negatif net yiike yol acar.
Boylece yiik dengesi oksijen bosluklar: ile korunur [10].
Stabilize katyonlarin iyonik yarigaplart ve gé¢ eden iyon
yiikiiniin etkili oldugu Taylor ve arkadaslari tarafindan
belirtilmistir. Zirkonyaya farkli miktardaki katkilarin ilavesi
ile latis parametreleri, birim hiicre hacmi ve mikro
gerinimleri dnemli 6l¢iide etkilemektedir [11]. Zr** katyonu
ile Y*3 iyonik yarigap degerleri (Zr**: 0,82 A, Y*3: 0,96 A)
olduk¢a birbirine yakindir [12]. Polikristalin %100
tetragonal ZrO,- Y03 seramikleri yiiksek mukavemet ve
tokluk saglamaktadir [8]. Khamverdi ve Moshiri tarafindan
yapilan bir ¢aligmada da, 3 mol itriyum kararlastiric1 olarak
kullanildiginda ¢ok yiiksek asmmma direnci ve mekaniksel
ozellikler gosterdigi belirtilmigtir [9]. Malzemeye gerilim
uygulandigr zaman, catlagin ilerlemesiyle termodinamik
olarak yar1 kararli olan tetragonal faz1 sicakliktan bagimsiz
(athermal) olarak monoklinik yapiya doniisebilir. Bu faz
doniislimii  sirasinda olusan hacim degisikligi catlagin
iizerine kapanma kuvveti uyguladiginda catlagin
ilerlemesini engellemektedir. Diger bir deyisle, catlagin
ilerlemesini engelleyen tiim mekanizmalarin tokluk artirici
mekanizma oldugu bilinmektedir ve sadece zirkonya
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seramiklerine 6zgli bir 6zelliktir [7]. Doniisiim toklagmasi
olarak bilinen bu durum, zirkonya esasli seramiklerin iistiin
mekaniksel 6zelliklerini tanimlamada bir anahtar siiregtir.

Sinterlenmis 1triyum stabilize zirkonya (Y-TZP) seramikleri
yiiksek kirilma toklugu ile kesme takimlari, valf klavuzlari,
ekstriizyon kaliplari, agindirici takimlar gibi yapisal
uygulamalarda kullamm arahigina sahiptir [13]. Ileri
teknoloji seramik uygulamalari igerisinde yaygin kullanim
alanina sahip olan Al,Os, son derece 6nemli bir malzemedir.
Yiiksek sertlik, kimyasal olarak tepkimeye girmeme, aginma
direnci ve ergime noktasi gibi gesitli 6zelliklere sahiptir.
Aliimina seramikleri, mukavemet degerlerini 1100°C’de
%90’a kadar siirdiirebilir. Refrakter malzeme grubunda,
ogiitiicii  ortamlarda, kesme takimlari, yiiksek sicaklik
rulmanlart ve mekanik kisimlarin ¢ok genis alanlarinda
kullanilmaktadir [14]. Aliimina katkili zirkonya kompozit
biinyesi ile zirkonya seramiklerinin sertlik artiginin miimkiin
oldugu bilinmektedir [14-16].

Bu ¢aligma ile hali hazirda kullanilan ¢ok bilesenli malzeme
gruplan yerine, ¢evre dostu ve az bilesenli seramik esasl
kompozit 6rneginin gelistirilmesi ile bu yeni 6rnegin fren

balata prototip bilesimlerinde kullamlabilirligi
amaclanmustir. Uretilen kompozitin faz, mikroyaps, fiziksel,
mekanik ve asinma  dayammlarinin  incelenmesi

gerceklestirilmistir. Burada, kompozit iretim yaklagimi ile
balata matris malzemesi olarak kullanilan Y-TZP ve takviye
seklinde ilave edilen Al>O3; veya MnO bilesen 6zelliklerinin
birlesmesiyle; yiiksek refrakter ozellik, yliksek mekanik
ozellikli ve diigiikk asinma gosteren yeni malzeme iiretimi
hedeflenmistir.

2. MALZEME VE YONTEM
2.1. Yiginsal Prototip Numunelerin Hazirlanmasi

Bu ¢aligmada, zirkonya igerikli fren balatasi iiretimleri i¢in
yapiya eklenecek kompozitin baslangic hammaddeleri olan
zirkonya ve aliimina igerikli tozlar ticari bir firmadan
(Teknoceram Ltd. Sti.) temin edilmistir. Uretim i¢in 2 farkli
toz denemelerde kullanilmistir. Beyaz toz karigimi igin
oncelikle %3 mol itriya ile kararlagtirilan zirkonya (3Y-TZP)
tozuna agirlikca %10 aliimina (Al2O3) ilavesi yapilmustir.
Daha sonra kompozit biinyeye sekillendirme Oncesi
mukavemet artirmak amaciyla polimerik malzemeden
olusan baglayic1 katki malzemesi kullanilmistir. Polimerik
malzeme olan fenol formaldehid (Novalak) reginesi
baglayict olarak %1 oraninda karigima katilmistir.

Burada iki amag i¢in aliimina ilavesi yapilmaktadir. Birincisi
elastik modiilii artirmaktir. Tkincisi ise tetragonal zirkonya
polikristalleri (TZP) seramiklerinde kaginilmaz olan kiibik
fazin tane gelisimini Onleyen tane simir1 olarak gorev
yapmasini saglamaktir [17]. Zirkonya-aliimina
kompozitlerde, malzeme igerisine aliiminanin katilmasi
malzemenin yiiksek sertliginden dolay1 doniigiim i¢in enerji
esik seviyesini artirir. Aliiminanin elastik modiilii (380 GPa)
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zirkonyanin elastik modiiliinden (200 GPa) hemen hemen iki
kat fazladir [17].

Siyah renkte kompozit malzeme hazirlamak icin ise agirlikca
%3 mangan oksit (MnO) takviyeli 3Y-TZP ve baglayict
polimerik malzeme icermektedir. Toz icerigindeki mangan
siyah renkte biinye olusumunda etkilidir. Burada, prototip
iretim agsamasinda toz  metalurjisi  yonteminden
yararlanilmistir. Uretim icin siyah ve beyaz olmak iizere 2
farkli tip biinyelerden numuneler hazirlanmis olup tek
eksenli preste On sekillendirme isleminden gegirilerek
iiretilmistir. Uretim prosesi Sekil 1’de sematik olarak
verilmistir.

Soguk izostatik

Hammadde hazirlama On sekillendirme

Eé} = presleme (CIP)
" ” Yuzey islemleri Polimer uzaklastirma ve
SEM,XRD ve Triboloji é“i (parlatma ve daglamg)‘ ; @ sinterleme
— - ) «

Sekil 1. Prototip iiretimi igin akis semast.

Baslangic toz  kompozisyonu etanol  kullanilarak
hazirlanmistir  ve  sekillendirme i¢in tartim islemi
gerceklestirilmigtir. Ardindan 6n sekillendirme iglemi igin
40 ve 90 mm olmak ftizere 2 farkli biiyiiklikte kalip
kullanilmigtir.  MnO katkili numunelere 4 ton, 3Y-
TZP/Al,O3 katkili numunelere 5 ton basing uygulanmustir.
On sekillendirme islemi tamamlanan numuneler, soguk
izostatik presleme (CIP) islemi igin vakumlanarak
hazirlanmigtir. Vakum iglemi sonrast numuneler, CIP’te 250
MPa basingta ve 1 dk bekleme siiresinde preslenmistir. CIP
ile sekillendirme sonrast numunelere ait goriintiiler Sekil
2’de verilmistir.

A s @

5ton S5ton Ston 34gr 33gr 34.5gr
14gr 30gr 34.5gr 4ton 4ton 4ton
4 ton
50gr
} 9cm
4 21ton kalip " 170er

130gr 4cm

Sekil 2. Beyaz ve siyah renkli numunelerin 6n sekillendirme
sonrasi goriintiileri.

Polimer uzaklagtirma islemi igin, numuneler sicaklik
dakikada 0,35°C artacak sekilde 12 saat, sonrasinda da
sicaklik dakikada 0,5°C artacak sekilde 10 saat firinda
tutulmugtur. Sicakligin zamana gore degisimi Sekil 3’de
gosterilmektedir.

Yiiksek yogunluk degerlerine sahip yiginsal numuneler elde
edebilmek i¢in sinterleme siireci, beyaz numuneler igin
sicaklik dakikada 1,8°C artacak sekilde 15 saat, siyah
numunelerde ise sicaklik dakikada 1,7°C artacak sekilde 14
saat firinda bekletilerek gerceklestirilmistir. Sicakligin
zamana gore degisimi Sekil 4 ve Sekil 5°de verilmistir.
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600

500

400

300

= Binder

Sicaklik (°C)

200

100

Sire (saat)

Sekil 3. Baglayici uzaklastirma islemi igin sicaklik (°C)-
zaman (saat) grafigi.

Beyaz

w—Beyal

0 5 10 15 20 25
Siire (saat)

Sekil 4. Beyaz numune i¢in sicaklik (°C)-zaman (saat)
grafigi.

Siyah

1400

1200

°C)

~— 1000

s Siyah

Sicaklik

0 5 10 15
Siire (saat)

20 25

Sekil 5. Siyah numune igin sicaklik (°C)-zaman (saat)
grafigi.

2.2. Uygulanan Test, Analiz ve Karakterizasyon islemleri

Sinterlenen numunelerin yigmsal yogunluklar1 Argimet
prensibi ve 6l¢iim teknigi kullanilarak belirlenmistir. Burada
giivenilirlik agisindan hem siyah hem de beyaz numuneler
icin 5 Ornegin ortalamasi alinarak yogunluk degerleri
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hesaplanmistir. Sinterleme sonrasi numunelerin yiizey
diizgiinliigli igin geleneksel metalografi siireglerinden
yararlanilarak silisyum karbiir (SiC) asindirma kagitlart ve
elmas soliisyonlardan yararlanarak zimparalama ve parlatma
islemleri gergeklestirilmistir. Yeterli yiizey diizginliigi ve
parlaklig1 saglayan numunelere oda sicakliginda asinma testi
uygulanmistir. Burada, asinma testi icin CSM Instrument
Tribometer cihazi kullanilmistir. islemde her bir numuneye
10 N yiik altinda 500 m mesafe ile aginma islemi yapilmistir.
Kullanilan u¢ 3 mm ¢apa sahip WC-Co bilyedir. Asinmanin
miktar1 profilometre ile analiz edilmistir. Cihaz olarak
Mitutoyo SJ-400 kullamlmigtir. Numunelerin ~ sertlik
degerini belirlemek i¢in EMCO-TEST MI1C 010 cihazi
kullamilarak 10 kg yiikk altinda Vickers indent testi
yapilmistir. Numunelerin tokluk degerleri Vickers indent
izlerinden hesaplanmistir.

Sinterlenen numunelerde XRD analizi ile faz degisimlerini
belirlemek icin Malvern Panalytical’s Empyrean cihazi
kullamlmigtir. Numune yiizeyine Cu-K, (1,5405 A)
radyasyonu gonderilerek 3-80° araligindaki kirmim(lar)
1°dk ile toplanmistir.  Mikroyapisal incelemeler
gerceklestirmek i¢in  Oncelikle numunelerin  yiizeyi
iletkenligi saglamak igin 15 saniye DentonVacuum Desk V
Sputter cihazi kullanilarak altin (Au) ile kaplanmistir.
Sinterlenmis numunelere ait mikroyap1 goriintiileri FEI
NovaNano SEM650 ve EDAX Tridient kimyasal analiz
iinitesine sahip taramali elektron mikroskobu (SEM) ve
enerji sa¢cinimh X-1ginlart (EDX) spektroskopi cihazlari ile
gerceklestirilmistir.  SEM’de  goriintii  analizi  sirasinda
kompozit numunelerde faz farkini ayirt edebilmek i¢in atom
numarast (Z) zithk farkina duyarli geri yansiyan elektron
goriintilleme (BSEI) detektorii ile yiiksek ayirma giicii
(UHR)  modunda  incelemeler  gergeklestirilmistir.
Incelemelerde numune yiizeyine 5,00 kV hizlandirma
voltajinda elektron génderilmistir.

3. BULGULAR

Sinterlenen zirkonya essasli kompozit numunelerin Arsimet
yogunluk analiz sonuglart degerlendirildiginde, beyaz
numunenin %99,7+0,2 ve siyah humunenin ise %99,5+0,4
yogunluk degerlerine ulastigi belirlenmistir. Bu sonug,
sinterleme siirecinin basarili bir sekilde gergeklestirildigini
ve teorik yogunluga yakin yigisal numunelerin sorunsuzca
elde edildiklerini gostermektedir. Bu noktada, bu sonuca
gelinceye kadar numunelerin {iretim baglangicindan
sinterleme sonrasina kadar, numunelerde gozlemlenen boyut
ve agirhik degisimleri Tablo 1 ve Tablo 2’de detayli bir
sekilde verilmisgtir.

Burada, Tablo 1 incelendiginde Al,Oz takviyeli kompozit
numunelerde meydana gelen toplam kiigiilme miktar1
agirlik¢a ortalama %6 olarak belirlenmistir. Tablo 2’deki
boyutsal degisimlere ait veriler incelendiginde, MnO
takviyeli siyah renkli 3Y-TZP kompozitinde ise bu degerin
yaklagik agirlik¢a ortalama %10’a ¢iktig1 tespit edilmistir.
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Tablo 1. Agirlikca %10 Al,Os takviyeli beyaz renkli 3Y-TZP kompoziti i¢in baglayict uzaklagtirma ve sinterleme sonrasi boyut
ve agirlik degisimleri.

Binder Burn- Binder Burn- % Binder Son.  Sinterleme % Sinterleme Son. % Toplam

Out Oncesi Out Sonrast  Kigtilme\Kayip Sonrast Kiglilme\Kayip  Kiiglilme\Kayip
14,2753 13,7654 3,571903918 13,3688 2,881136763 6,350129244 & Agirhk (gr)
Beyaz-1 40,35 37,81 6,294919455 30,6 19,06902936 24,16356877 < Gap (mm)
4,47 4,19 6,263982103 3,39 19,09307876 24,16107383 < Boy (mm)
303 29,1358 3,842244224 28,3503 2,695995991 6,434653465 € Agirhk (gr)
Beyaz-2 40,35 378 6,319702602 30,92 18,2010582 23,37050805 < Cap (mm)
9,2326 8,6548 6,258258779 6,96 19,58219716 2461495137 € Boy (mm)
34,6589 33,4545 3,475009305 32,4942 2,870465857 6,245726206 < Agirhk (gr)
Beyaz-3 40,35 37,81 6,294919455 30,92 18,22269241 23,37050805 < Cap (mm)
13,22 12,4 6,202723147 9,98 19,51612903 24,50832073 € Boy (mm)
128,8003 124,0236 3,708609374 120,5064 2,835911875 6,439348356 ¢ Agirhk (gr)
Beyaz-4 83,42 77,97 6,533205466 63,35 18,75080159 24,05897866 € Cap (mm)
9,39 8,79 6,389776358 7.13 18,8850967 24,06815761 € Boy (mm)
187,4563 180,6189 3,647463435 175,4555 2,858726302 6,401918741 € Agirhk (gr)
Beyaz-5 83,47 77,72 6,888702528 64,27 17,30571282 23,00227627 < Cap (mm)
12,52 11,7 6,549520767 9,49 18,88888889 24,20127796 € Boy(mm)

Tablo 2. Agirlikca %3 MnO takviyeli beyaz renkli 3Y-TZP kompoziti i¢in baglayici uzaklagtirma ve sinterleme sonrasi boyut
ve agirlik degisimleri.

Binder Burn- Binder Burn- % Binder Son.  Sinterleme % Sinterleme Son. % Toplam

Out Oncesi Out Sonras1  Kiiglilme\Kayip Sonrasi Kuglilme\Kayip  Kigtilme\Kayip
33,2324 30,5389 8,105042067 29,7238 2,669054878 10,55776892 < Agirhk (gr)
Siyah-1 40,35 37,81 6,294919455 29,9 20,92039143 25,8983891 < Cap (mm)
9,64 8,85 8,195020747 7,22 18,4180791 25,10373444 & Boy (mm)
36,2722 33,3101 8,166309184 32,3741 2,809958541 10,74679782 < Agirhk (gr)
Siyah-2 40,38 38,73 4,086181278 30,28 21,81771237 25,01238237 € Cap (mm)
10,15 9,28 8,571428571 7,6 18,10344828 25,12315271 & Boy (mm)
35,5541 32,6538 8,157427695 31,7183 2,864903932 10,78862916 < Agirhk (gr)
Siyah-3 40,35 37,81 6,294919455 29,94 20,81459931 25,79925651 < Cap (mm)
10,16 9,31 8,366141732 7,62 18,15252417 25 < Boy (mm)
141,5004 130,0221 8,11184986 126,2378 2,910505214 10,78625926 < Agirhk (gr)
Siyah-4 83,42 77,97 6,533205466 63,16 18,99448506 2428674179 < Cap (mm)
9,13 8,34 8,65279299 6,8 18,46522782 25,52026287 € Boy(mm)
151 138,6531 8,176754967 134,5775 2,939422198 10,87582781 < Agirhk (gr)
Siyah-5 83,47 77,72 6,888702528 63,14 18,75965003 24,35605607 < Cap (mm)
9,62 8,82 8,316008316 7,21 18,25396825 25,05197505 € Boy (mm)
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Sinterleme sonrasinda yiginsal olarak yiliksek yogunlukta
elde edilen beyaz (B) ve siyah (S) olarak kodlanmus sirasiyla
Al,03 ve MnO takviyeli kompozit numunelere uygulanan
triboloji aginma test sonuglar1 Sekil 6, Sekil 7 ve Sekil 8’de
gosterilmistir.
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Sekil 6. Beyaz numunenin (3Y-TZP/Al;O3) asinma orani.
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Sekil 7. Siyah numunenin (3Y-TZP/MnQO) asinma orani.
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Sekil 8. Numunelere ait 6zgiil aginma orani.

Sekil 6-8’deki triboloji aginma sonuglar1  birlikte
degerlendirildiginde, 3Y-TZP/MnO yani siyah (S) renkteki
kompozit numunelerinin 6zgiil aginma oraninin, beyaz renkli
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(B) 3Y-TZP/Al,O3 numunelerine gore 2 kat daha fazla
oldugu goriilebilmektedir. Burada, MnO kiyasla asinma
direnci ve sertlik degeri yiiksek olan Al;O3’nin sisteme ilave
edilmesiyle birlikte asinma direncinin artig1 yoniinde dnemli
ve olumlu bir katki yaptig1 s6ylenebilmektedir.

Oda sicakliginda gergeklestirilen asinma deneyi sonucunda,
stirtiinme katsayisi degerleri beyaz renkli (B) 3Y-TZP/Al;O3
numunesi i¢in 0,34825 iken 3Y-TZP/MnO bilesimine sahip
siyah (S) renkteki kompozit numuneleri igin bu deger
0,28794 olarak belirlenmistir.

Elde edilen bu sonucu saglamlastirmak adina beyaz ve siyah
numuneye Vickers sertlik analizi uygulanmig ve indent
izlerinden numunelere ait tokluk degerleri de hesaplanmustir.
Sekil 9°da bu mekanik analizleri temsilen siyah numuneden
elde edilen Vickers indent izi gosterilmistir.

Sekil 9. Siyah renkli zirkonya (3Y-TZP/MnQO) numunesine
ait Vickers indent goriintiisii.

Sertlik ve kirilma toklugu degerleri icin beyaz ve siyah
numunelere 3 farkli noktadan 6l¢iim yapilmig ve ortalama
degerler  almarak  hesaplamalar  gergeklestirilmistir.
1600°C’de sinterlenen beyaz renkli 3Y-TZP/AI;O3
kompozitlerine uygulanan Vickers testi sonucunda 10 kg’lik
yik altinda ortalama sertlik degerlerinin 14,52+0,5 GPa,
kirilma toklugu degerinin ise ortalama 5.81+0,4 MPa.m2
oldugu belirlenmistir. 1550°C’de sinterlenen siyah renkteki
3Y-TZP/MnO numuneleri i¢in ise sertlik degeri 12,13+0,7
GPa, kirilma toklugu degeri 5,12+0,3 MPa.m¥? tespit
edilmistir. Bu degerler incelendiginde, beyaz numunenin
mekanik 6zelliklerinin siyah numuneye gore daha iyi oldugu
sOylenebilir. Doniisiim toklastirma mekanizmast, itriyum ile
stabilize olan zirkonya seramiklerinin tokluk degerini
artirmakta etkisi biyiiktiir. Burada, basing uygulanan
noktalarin  cevresinde  kilcal  ¢atlaklarin  olustugu
saptanmigtir. Kuo ve arkadaglar1 [18], %3-5 mol Y,0s
icerigine sahip zirkonya seramiklerinin tetragonal fazdan
monoklinik faza doniigiimiiniin yiilksek mukavemet ve
kirilma toklugu ile sonuglandigini agik¢a belirtilmistir.
Dolayistyla buradan, bu ¢aligmada belirlen tokluk-sertlik
degerlerinin, Sekil 6-8’deki asinma testi sonuglar1 ile
oldukca uyumlu oldugu sdéylenebilmektedir.
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Beyaz ve siyah renkli kompozit numuneler igerisinde
sinterleme sonrasinda meydana gelen faz degisimlerini tespit
etmek icin gerceklestirilen XRD analiz sonuglar sirasiyla
Sekil 10 ve Sekil 11°de verilmistir.
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Sekil 10. Beyaz numunenin (3Y-TZP/Al,O3) XRD paterni.
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Sekil 11. Siyah numunenin (3Y-TZP/MnO) XRD paterni.

Sekil 10 ve Sekil 11°de sunulan XRD grafikleri
incelendiginde, beyaz renkli 3Y-TZP/Al,Oz kompozit
numunesinin tetragonal zirkonya (t-ZrO;) ve korundum
(AlO3) piklerinden, siyah renkli 3Y-TZP/MnO kompozit
numunesinin ise tetragonal zirkonya (t-ZrO,), badeleyit-
monoklinik zirkonya (m-ZrOz ve mangan (I11) oksit
(Mny03) fazlarindan olustugu goriilmektedir. Bu sonuglar
dogrultusunda, sinterleme sonrasinda kompozit numune
bilesenlerinden farkli bir pike rastlanilmamig olmast,
kompozit iretim yaklagimimin Sinterleme siirecinde
basariyla uygulandigimi gostermektedir. Bununla birlikte,
siyah numunede belirlenen badeleyit ve Mn,O3 fazlarinin,
sinterleme siirecinin 1sitma ve/veya sogtuma kademesinde t-
ZrO;—m-ZrO; faz dontistimleri ile birlikte
2MnOy+202()—Mn203¢g  yiikseltgenme reaksiyonuyla
gelistigi diisiiniilmektedir. Dolayisiyla, sinterleme siirecinde
gelisen bu fazlar, 3Y-TZP/MnO kompozit numunesinde
neden daha diisiik bir tokluk degerine (5,12+0,3 MPa.m??)
ulagildigint agiklamaktadir. Ciinkii, sinterlenmis 3Y-TZP
biinye igerisindeki m-ZrO; faz igeriginin artmasi ve mangan
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oksitin bulunmasi, tokluk degerinin azalmasina neden
oldugu bildirilmistir [19-20].

Sekil 12 (a-d)’de beyaz renkli 3Y-TZP/AlOz kompozit
numunesine ait SEM ve EDX analizleri ile kaydedilen
mikroyapisal goriintiileme ve kimyasal analiz sonuglar
sunulmustur.  Burada, oncelikle SEM  goriintiileri
incelendiginde, takviye malzemesi olarak kullanilan Al;O3
tanelerinin t-ZrO, matris faz1 igerisindeki dagiliminin
homojen oldugu goriilmis ve numune hazirlama
hatalarindan dolayr numune yiizeyinde herhangi bir tane
kopmast veya bu nedenle gelisen catlaklara
rastlanilmamustir. Bununla birlikte, SEM-BSE
gortntiilerindeki (Sekil 12 (a-c)), siyah renkli taneler daha
diisiik atom numarali Al;O3 fazini, gri renkli taneler ise
yiiksek atom numarasindan dolay1 t-ZrO; fazimi temsil
etmektedir. Ayrica, hem Al;O3 hem de t-ZrO, tanelerinin
mikroyapi1 genelinde ¢ogunlukla mikron alt1 seviyesinde tane
boyutuna sahip bir sekilde dagildiklart
gozlemlenebilmektedir Daha 6tesinde, tane yiizeylerinde
zirkonyanin t-ZrO,—m-ZrO; faz dontstimleri sebebi ile
mikro catlaklarin olustugu fark edilebilmektedir. Bu
sonuglar, 3Y-TZP/Al,O3 kompozit numunesinde neden daha
yiiksek bir tokluk degerinin (5.81+0,4 MPa.m%?) elde
edildigini dogrular niteliktedir. Sekil 12 (d)’de sunulan
SEM-EDX analizi sonucuna bakildiginda, 3Y-TZP/Al,Os
kompozit numunesinin Zr, Al, O ve Y elementlerinden
olustugu dogrulanmigtir. Bu sonug, XRD analizinde
gozlemlendigi gibi (Sekil 10), buradaki SEM-EDX analizi
ile de; sinterleme siirecinde atmosferden kaynakli herhangi
bir kirliligin veya ikinci bir yabanci fazin sistemde
bulunmadigini dogrulamaktadir.

Sekil 13°de beyaz renkli 3Y-TZP/Al,O; kompozit
numunesinden kaydedilen nicel SEM-EDX elementel
haritalama sonuglar1 verilmistir. Burada, gériintiiniin her bir
pikseli tizerindeki yesil noktalar oksijen (O), kirmiz1 noktalar
aliminyum (Al), gri noktalar itriyum (Y) ve pembe noktalar
ise zirkonyumun (Zr) nicel olarak bulundugu bélgeleri temsil
etmektedir. Her ne kadar EDX analizinin ayirma giiciinden
dolaytr sonuglart tam  bir nicel analiz olarak
degerlendiremesek te, en azindan genel mikroyapi igerisinde
elementlerin hangi miktarlarda nerelerde nicel olarak
yogunlastig1 hakkinda 6n bilgi almak agisindan kaydedilen
sonuglarin  degerli oldugu disiniilmektedir. Nitekim,
sisteme agirlikga %10 olarak katildig1 bilinen Al’un, burada
(Sekil 13) elde edilen sonuglara gore, %8 oraninda sistemde
bulundugu tespit edilmistir.

Sekil 14 (a-d)’de ise siyah renkli 3Y-TZP/MnO kompozit
numunesine ait SEM ve EDX analizleri verilmistir. Buna
gore, numunede yer yer tane kopmalarinin ve tane
biiylimesinin meydana geldigi goriilmektedir. Ayrica, tane
yilizeyinde bolgesel katmanlar seklinde mikro catlaklarin
olustugu gorilmiistir (Sekil 14 (a-c)).

Siyah renkli 3Y-TZP/MnO kompozitinde tek bir tane
ylizeyinden yapilan EDX analiz sonuglarmma goére, Mn
elementinin % miktar1 kompozisyon igerisinde diistik
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oldugundan saptanamamistir (Sekil 14(d)). Ancak, Sekil sistemde agirlikca %3 miktarinda oldugu bilinen Mn, %2
15°de verilen nicel SEM-EDX elementel haritalamasinda, olarak tespit edilmistir.

Element | Weight % : Atomic %
0K {248 8681
K %R u%
YL 18 | 08
b/ S T 3}

A

Sekil 12. Beyaz numunenin (3Y-TZP/Al,03) a) 100000X, b) 50000X, c) 25000X biiyiitme degerlerindeki SEM-BSE goriintiileri
ve d) EDX analizi sonuglari.

. 11% ZA/AIO K (5624 Pixels)
. 8% AW/ZAIO K (3960 Pixels)
. 81% Unatlocated (41616 Pixels)

Sekil 13. Beyaz numunenin (3Y-TZP/Al;O3) nicel SEM-EDX elemental haritalama sonuglari.
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Sekil 14. Siyah numunenin (3Y-TZP/MnO) a) 100000X, b) 25000X, c¢) 10000X biiyiitme degerlerindeki SEM-BSE goriintiileri
ve d) EDX analizi sonuglari.
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Sekil 15. Siyah numunenin (3Y-TZP/MnO) nicel SEM-EDX elemental haritalama sonuglari.
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4. DEGERLENDIRME ve SONUC

Kompozit malzeme iiretim yaklagimi ile 3Y-TZP matris fazi
icerisine ayni iretim siirecinde farkli takviye malzemeleri
(Al,03 ve MnO) katilarak ftretilmis numunelerden, 3Y-
TZP/Al,03 kompoziti seklinde iiretilen prototipin aginma ve
mekanik test sonuglarinin, 3Y-TZP/MnO numunesine gore
daha iyi oldugu soylenebilir. Burada, her iki numunenin
kompozisyonlar1 incelendiginde, malzeme igerigindeki
Al>O3 miktarinin aginma direncinin ve mekanik 6zelliklerin
iyilesmesinde etken rol oynadig1 goriilebilmektedir. Ciinkii
MnO’e gore Al,Oz’nin daha yiiksek sertlik ve elastiklik
modiiline sahip olmast [17], nihai kompozitlerin son
ozelliklerinin (sertlik, tokluk ve asinma orani) gelisimi
tizerinde olumlu yonde bir etki sergilemistir. Bununla
birlikte, XRD ve SEM analizleri ile kaydedilen faz ve
mikroyapisal degisimler beraber degerlendirildiginde, t-
ZrO3ve korundum fazlarinin homojen bir gsekilde mikron alt1
seviye bir tane boyut dagilimi ile gelismis olmasi, 3Y-
TZP/Al,0; kompozitinin neden yiiksek sertlik, tokluk ve
asmma direnci gosterdigini agiklar niteliktedir. Ancak, 3Y-
TZP/MnO numunesinde ise sinterlenme siirecine bagl
olarak gelisen m-ZrO; ve mangan (III) oksit gibi zirkonyanin
mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde etkileyen [19-22] yeni
fazlarin gelistirdigi homojen olmayan ve tane biiyiimesi ile
sonu¢lanmis bir igyapt mevcuttur. Bu durum kompozitteki
daha diisiik mekanik ozellikler ve daha yiiksek asmma
miktarlarim1  agiklamaktadir. Deneysel sonuglar tekrar
degerlendirildiginde, her ne kadar 3Y-TZP/MnO
numunesinin fren balatasinda kullanilabilecek bir kompozit
ornegi olarak degerlendirilme potansiyeli olsa da, kullanima
yonelik olarak 3Y-TZP/Al;O3 bilesimi ile tiretilen kompozit
prototipinin balatada kullaniminin daha uygun olacagi
disiinilmiistiir.

Bu c¢alismada, fren balatalarmin igerigine eklenecek bir
kompozit 6rnegi olarak kullanilmak iizere toz metaliirjisi
iretim yontemi ile 3Y-TZP/Al,Os ve 3Y-TZP/MnO
bilesimlerinde hazirlanan tozlarin sinterlenmesi sonrasinda
yiiksek kirilma toklugu, sertlik ve aginma direnci degerlerine
sahip yiginsal {iriinler elde edilmistir. Burada, ¢ok bilesenli
metal ve polimerik malzemelerden fren balatasi {iretimi
yerine, tamamen seramik esash en fazla iki bilesene sahip
balatalar igin yeni bilesim ¢aligsmalar1 gerceklestirilmistir.
Genel olarak, seramik igerikli fren balatalar1 diger malzeme
gruplan ile karsilastirildiginda; daha hafif, ayn1 zamanda
sessiz ¢aligma imkanm ve daha yiiksek aginma direnci ile
karakteristiktir. Bu nedenle, bu ¢alisma ile 14,52+0,5 GPa
sertlik, 5.81+0,4 MPa.m kirilma toklugu, 5,138E°
mm2/Nm 6zgiil asmma orani ve ~0,35 siirtiinme katsayisi
degerlerinde fren balatalar1 igin yeni bir bilesen elde
edilmistir. Uretilmis olan beyaz renkli 3Y-TZP/Al,O3
kompozitinin, sanayide seri iiretime ve gelecekte araglarda
kullanima uygun olabilecegi diisiiniilmektedir. Boylece,
Ulkemiz Otomotiv Sanayisine énemli bir katki saglanacag
beklenmektedir. Bununla birlikte, bu c¢alisma kapsaminda
elde edilen aginma-stirtinme sonuglar1 yiiksek sicakliklarda
da tekrarlanmasi kaydiyla, gelistirilen bu yeni bilesiminin
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yiiksek sicaklik performans asimma-siirtiinme 6zellikleri
yeni bir ¢alisma olarak gergeklestirebilir.
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