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Oz

Yiiksek sertlik ve aginma direncine sahip olan miihendislik seramiklerini essiz kilan en 6nemli 6zelligi yiiksek sicaklik
sartlarina olan dayanimlaridir. Dolayisiyla bu malzemeler havacilik, uzay, otomotiv, elektronik ve enerji sektorleri gibi
birgok alana hitap ederek oldukga genis uygulama alanlarina sahiptirler. Miihendislik seramiklerinin islevselliklerini
daha da arttirabilmek icin birgok yaklagim gelistirilmistir. Bunlardan en 6nemlisi seramiklerin kirilma toklugunun
iyilestirilmesidir. Ayrica son yillarda seramige yiiksek sicaklikta kendi kendini iyilestirme 6zelligi kazandirilarak akilli
seramikler gelistirilmesine yonelik ¢aligmalar dikkat ¢ekmektedir. Burada “kendini iyilestirme” ifadesinden kasit;
malzeme ylizeyinde kullanim esnasinda veya oncesinde olusan mikro ¢atlaklarn yine kullanim esnasinda yliksek
sicaklikta kendiliginden onarilarak malzemenin yeniden mukavemet kazanmasi olayidir. Mithendislik seramiklerinin
yiiksek sicaklikta kullamim esnasinda kendiliginden hasar almasi ¢ok karsilasilan bir problem iken geleneksel
yontemlerle bu hasarin aninda ve sistemin ¢aligmasi siirecinde saptanmasi neredeyse imkéansizdir. Dolayis1 ile seramik
malzemeye yiiksek sicaklikta calisma esnasinda kendini iyilestirme 6zelligi kazandirmak bu malzemenin hizmet 6mriinii
ve kullanldig sistemin glivenligini arttiracaktir. Bu ¢alismada ilgili literatiir 15181nda seramiklerin kirilma toklugunu
arttirmaya yonelik mekanizmalar, kendini iyilestirebilen seramiklerin 6nemi, kendini iyilestirme mekanizmasi, bunlarin
liretim yontemi ve parametreleri, bilesimleri, mekanizmanin aktif hale gelmesi ig¢in gerekli olan sicaklik degerleri,
mikroyap1 ve mekanik 6zelliklerindeki degisimler derlenerek sunulmustur.

Anahtar kelimeler: Kendini yilestirebilme, Miihendislik Seramikleri, Akill1 Seramik, Kirilma Toklugu.

Self-Healing Ability of Engineering Ceramics

Abstract

Engineering ceramics have high hardness and wear resistance. The most important feature that makes engineering
ceramics unique is their resistance to high temperature conditions. Therefore, these materials have a wide range of
applications by addressing many fields such as aviation, aerospace, automotive, electronics and energy. Many methods
have been developed to further increase the performance of engineering ceramics. The most important of these methods
is to improve the toughness of the ceramics. Moreover, in recent years, studies on the development of smart ceramics
(self-healing ceramics at high temperatures) attract attention. “Self-healing” means that the material which micro cracks
formed on the surface during or before use automatically repairs itself and material regains its strength. While it is a very
common problem that engineering ceramics take self-damage during use at high temperatures with traditional methods,
it is almost impossible to detect this damage immediately and during the operation of the system. Therefore, providing
self-healing properties to ceramic material during high temperature operation will increase the service life of this material
and the safety of the system it is used in. In this study, in the light of the related literature, mechanisms to increase the
fracture toughness of ceramics, the importance of self-healing ceramics, self-healing mechanism, their production
method and parameters, compositions, temperature values required for activation of the mechanism, changes in
microstructure and mechanical properties are presented.

Keywords: Self-Healing, Engineering Ceramics, Smart Ceramic, Fracture Toughness.

1. Giris

Miihendislik seramikleri, ¢cok yiiksek sicakliklara dayanikli olmalari, kimyasal karaliliklarmin iyi
olmasi, yiiksek sertlikleri, yogunluklarmin metallerden daha diisiik olmasi, erozyon, asmmma ve
oksitlenmeye karsi direngli olmalar1 ve oldukea etkili basma mukavemeti sergilemeleri nedenleri ile
yiiksek teknolojiye sahip triinler i¢in stratejik onemdedirler. Bu sayede kesici takimlardan 1s1 kalkani
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uygulamalarina, gaz tiirbini (jet motoru) bilesenlerinden dizel motor pargalarina, balistik yelek ve zirh
uygulamalarindan biyomalzemelere kadar oldukga genis uygulama alanlarma sahiptirler [1-9]. Bu
uygulama alanlarma verilecek Ornekleri daha da arttirmak miimkiindiir. Ancak seramikler gevrek
malzemelerdir ve dolayisi ile kirilma tokluklari metallerden daha diisiiktiir. Bu durum da seramiklerin
kullanim 6mriinii ve giivenilirligini azaltmaktadir. Yiiksek kirilma tokluguna sahip seramik malzemeler
gelistirmeye yonelik ¢ok sayida ¢alisma yapilmaktadir. Bu caligmalarda temel amag seramik biinyesinde
kullanim esnasinda olusan mikro ¢atlaklarim ilerlemesinin durdurularak malzemenin kirilma toklugunun
arttirilmasidir. Uretim esnasinda seramik matris biinyesine fiber veya viskerlerin (whisker, ince tek
kristal yapili ve yiiksek uzunluk/kalinlik oranina sahip fiber takviye elemani), partikiillerin, nanotiip
veya nanoplakalarin eklenmesi kirilma toklugu degerinde bir artisa sebep olmaktadir. Seramik
blinyesine eklenen bu takviye fazlari, geometri ve karakteristiklerine bagli olarak farkli mekanizmalarla
catlak ilerlemesini Onleyici yani kirtlma toklugunu iyilestirici olarak davranirlar [1-12]. Bu
mekanizmalar Tablo 1°de 6zetlenmistir.

Tablo 1. Seramiklerde mikroyap1 kontrolii ve takviye fazi sayesinde ¢atlak ilerlemesini dnleyerek kirllma
toklugunu iyilestirmeye yonelik mekanizmalar

Mekanizmanin Genel Adi

Mekanizmanin Detayh Aciklamasi

Sematik Gosterimi

Catlak yoniiniin saptirilmasi

- Catlak yapi igerisinde ilerlerken, takviye
malzemesiyle kesistiginde catlagin ilerleme

(Crack branching)

(Crack deflection) diizleminin yonii degiserek enerjisi
azalmaktadir
Catlak egilmesi - Takviye fazina ait pargaciklar ¢atlaga kendi
. iizerinden basamak atlatarak ¢atlagin enerjisini
(Crack bowing) azaltmaktadir
Catlak dallanmasi - Takviye malzemesi ile kesisen catlak, iki

veya daha fazla catlaklar haline béliinerek
enerjisi azalir

Catlak ucunun bolgesel
olarak engellenmesi

(Crack tip shielding by
process zone)

- Yapu icerisindeki kontrollii olarak
olusturulmus ¢ok sayidaki mikrogatlaklar ile
kesisen ¢atlak ucunun enerjisi absorblanir

- Catlaga bitisik bolgelerdeki gerilmelerden
dolay1 bazi malzemelerde faz doniistimii
meydana gelerek daha tok bir faz olusur ve
catlagin ilerleyebilmek ihtiya¢ duydugu enerji
artar

Catlak ucunun kopriileme ile
engellenmesi

(Crack tip shielding by
bridging)

- Takviye faz1 ¢atlag1 kapamaya caligan bir yay
gibi davranarak catlagin daha da yayilmasin
engeller

Seramiklerde ¢atlak ilerlemesini engelleyerek kirilma toklugunu arttirma isleminin diginda, son
yillarda gelistirilen ve biinyesinde olusan catlaklar1 kendi kendine onararak tekrar mukavemet
kazanabilen seramiklerin liretim islemi de basli bagina ayr1 ve etkin bir mekanizmadir. Bu durum kendi
kendini iyilestirme (self-healing) olarak tamimlanir ve bazi seramiklerde kendini iyilestirme
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mekanizmasi etkin hale getirilebilir [13-19]. Burada kendini iyilestirme ifadesinden kasit; yiiksek
sicaklikta ¢alisan seramik malzeme yiizeyinde kullanim esnasinda olusabilecek veya oncesinde olusmus
olan mikro catlaklarm yine kullanim esnasinda yiiksek sicaklikla beraber kendiliginden onarilarak
malzemenin yeniden mukavemet kazanmasidir. Bu tiir seramikler akilli seramik olarak da
tammmlanmaktadir. Ayrica kendini iyilestirme o6zeligi kazandirabilmek icin seramiklerin yapisina
eklenen partikiil veya visker seklindeki ikinci fazlar sayesinde hem seramigin kirilma tokluk degeri
artarken (Tablo 1°de agiklanan mekanizmalar) hem de kendini iyilestirme 6zelligi kazanabilmektedir.
Bir seramige kendini iyilestirme 6zelligi kazandirilabilmesi durumunda malzemenin;

a) giivenilirliginde artig,

b) muayene, bakim ve tamirat giderlerinde azalma ve

c) kullanim 6mriinde ciddi bir iyilesme meydana gelmektedir [14].
Boylece mithendislik seramiklerinin islevselligini daha da arttirabilmek miimkiindiir.

Kendini iyilestirebilen seramiklerle ilgili ilk ¢alismalar 1980°li [19] yillarda yapilmis olup
literatiirde yurtdis1 kaynakli farkli ¢aligmalar mevcuttur. Ancak bu konuda Tirk¢e olarak hazirlanmig
herhangi bir bilimsel ¢alisma veya kaynak bulunamamigtir. Dolayisi ile bu makale, iilkemizde “kendini
iyilestirebilen seramikler” konusunu merak edenler ve/veya ¢alismak isteyenler i¢in onemli bir bilimsel
kaynak olusturacaktir.

2. Seramiklerde kendini iyilestirme mekanizmasi

Seramiklerde kendini iyilestirme, kullanim esnasinda olusacak hasarlarin Onlenmesinde en etkin
yontemdir. Bu yilizden kendini iyilestirme mekanizmasi malzemede hasar gerceklestigi anda
kendiliginden etkin hale gelmeli ve hasar almis bdlgeyi eski mukavemetli haline geri dondiirmelidir.
Miihendislik seramikleri, yiiksek sicakliklarda ¢alisan tiirbin kanatgiklari, yanma odalari, gelismis tiirbin
motorlarmin farkli pargalar1 gibi teknoloji tirlinlerinin yapisal bilesenlerini olusturmaktadir ve bunlara
yiiksek teknoloji seramikleri de denmektedir [1-12, 20, 21]. Bu kullanim alanlarindan da anlasilacagi
iizere yiiksek teknoloji seramikleri ayni anda hem mekanik etki ve hem de yiiksek sicakliga maruz
kalmaktadir. Dolayisi ile seramik malzemelerde kendini iyilestirme mekanizmasi polimer ve metal
malzemelerden daha farkli olmalidir. Ornegin Sekil 1°de verilen mekanizma seramikler i¢in uygun
degildir. Bu mekanizmada iiretim esnasinda malzeme igerisinde dagitilmig olan ve igerisine iyilestirici
ajan (katalizor ile bir araya geldiginde hacimce genlesen ve bu sayede catlaklar1 dolduran kimyasal)
depolanmis mikrokapsiiller ile malzeme icerisine yine iiretim esnasinda dagitilan ve katalizor ihtiva eden
kapsiiller hasar esnasinda kirilmakta ve igerilerindeki iyilestirici ajanlar ile katalizorler serbest kalarak
catlagin olustugu bolgeye bosalmaktadir. Catlak bolgesinde iyilestirici ajan ile katalizoriin bir araya
gelmesiyle kimyasal bir reaksiyon olusmakta ve catlak bolgesi ana malzeme (matris) ile bag yaparak
kapanmaktadir [17, 18, 22-24]. Ancak bu mekanizma daha ¢ok polimer esasli malzemelerin kendini
iyilestirme mekanizmasi olarak kullanilmaktayken seramik esasli malzemeler i¢in uygun bir yontem
degildir. Ciinkii seramikler genellikle yiliksek sicaklik uygulamalarinda kullanilmakta ve/veya kullanim
esnasinda belirli veya degisken bir mekanik etkiye maruz kalmaktadirlar. Halbuki igerisinde iyilestirici
ajan bulunduran mikrokapsiiller ile saglanan kendini iyilestirme mekanizmasinda, yapi igerisinde
ilerleyen catlagin, ana yapidan (matris) daha diisiik kirilma dayanimina sahip mikrokapsiil ile kesistigi
anda kapsiiliin kirilmasi ve igerisindeki iyilestirici ajanin serbest kalmasi istenmektedir. Mikrokapsiiliin
kirllma dayamminin matristen daha yiiksek olmasi durumunda ise matris igerisinde ilerleyen ¢atlak
mikrokapsiil ile kesistiginde yoniinii degistirecek ve matris icerisinde ilerlemeye devam edecektir ve
sonu¢ olarak kapsiil icerisindeki iyilestirici ajan serbest kalmadigi icin kendini iyilestirme
gerceklesmeyecektir. Dolayist ile bu mekanizmada mikrokapsiillerin kirilma dayanimmin ana
malzemeden diisiik olmasi zorunlu oldugu i¢in seramik esash sistemin mekanik ozellikleri, yapi
icerisindeki diisiik kirilma dayanmimli mikrokapsiil (iyilestirici ajan igeren) seklindeki ikinci fazlarin
varligindan olumsuz yonde etkilenecektir. Dolayis1 ile seramik malzemelerin mukavemetini ve yiiksek
sicakliga dayamim 6zelliklerini olumsuz yonde etkileme potansiyeli olan, matristen daha diisiik kirilma
dayanimina sahip mikrokapsiil seklindeki ikinci fazlar istenmemektedir.
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Reakstyon Urind

Sekil 1. Polimer malzemeler i¢in uygun bir kendini iyilestirme mekanizmasi

Bunun yerine seramik malzemeler i¢in kendi kendini iyilestirmenin temel mekanizmasi
asagidaki gibi agiklanabilir;

1- Malzeme yiiksek sicaklikta ¢alisirken kullanim esnasinda mekanik etkilerden dolay1 mikro ¢atlagin
olusumu,

2- Yiiksek sicaklikta (1000 °C civarlari) matris i¢erisinde oksitli olmayan (karbiir ve nitriir gibi) ikinci
faz partikiillerinin oksidasyona ugramasi,

3- Oksidasyon iirlinlerinin olusumu,

4- Oksidasyon iiriinlerinin hacimce genlesip birbirleriyle bag yaparak catlaklar1 doldurmasi (Sekil 2).

Catlaklarin doldurulmasiyla catlak iizerinde olusan camsi faz sayesinde ortaya ekstra bir
baglanma kuvveti gikar ve boylece catlak uglardaki gerilme yogunlagmalar1 azalir. Ustelik bu sayede
malzeme kismi olarak veya tamamen eski mukavemetini geri kazanir ve bazi durumlarda ana
malzemeden daha mukavemetli bir yap1 olusur [13, 14, 25].

Literatiirdeki ¢aligmalarda [13-16, 25-36], ikinci faz olarak genellikle partikiil veya visker
morfolojisinde olan silisyum karbiir (SiC) kullanildig1 goriilmektedir. Matris olarak ise gogunlukla
alimina (A1203) veya oksitli seramikler kullanilmaktadir. Matris igerisine dagitilmis (disperse edilmis)
olan SiC partikiilleri, malzemenin kirtlma toklugunu iyilestirme etkisinin yamnda kendini onarabilme
(self-healing) o6zelligi de kazandirmaktadir. Yapidaki disperse edilmis silisyum karbiiriin yiiksek
sicaklikta (1000 — 1300 °C) oksidasyonu sonucunda seramik biinyesindeki c¢atlaklarin tamamen
kapandig1 ve malzemenin tekrar dayanim kazandigi belirtilmektedir [13, 14, 25-28, 37]. Bu mekanizma
Sekil 2'de sematik olarak 6zetlemistir. Buna gore;

1- Yiiksek sicaklikta, catlak duvarlarindaki SiC ikinci faz partikiilleri, ilk olarak oksijen ile reaksiyona
girer.

2- Bu reaksiyon sonucunda, asagidaki denklem 1 uyarinca catlak duvarlarinda SiO; olusur ve
bulundugu yerde hacimce %80 oraninda genleserek catlaklar arasindaki bosluklar doldurulmus
olur.

SiC+20; = Si0,+CO2(CO) + 943kJ Q)

3- Ayrica oksitlenme reaksiyonu biiyiik bir ekzotermik 1s1 agiga ¢ikarir ve olusan oksitli yap1 kismen
ergiyerek matrisle giiclii bir bag olusturur.

4- Boylece onarilmus catlak bolgesi, ¢ogu durumda, ana malzemeden daha yiliksek dayanima sahip
olur.

Bazi ¢alismalarda [34, 35], SiC disinda benzer mekanizma ile titanyum karbiir (TiC) ve
titanyum disilisit (TiSiz) gibi seramikler de kendini iyilestirme etkisi kazandiran ikinci faz partikiili
olarak kullanilmustir. Bu konuda kullanilan matris ve ikinci faz malzemelerine ait morfoloji ve miktar
bilgileri, iyilesme sonrasi ortaya cikan oksidasyon iirlinleri, kendini iyilestirme i¢cin gerekli olan
iyilestirme sicaklig1 ve malzemenin tekrar mukavemet kazanma durumlar1 Tablo 2’de 6zetlenmistir.
Seramiklerde tam anlamiyla kendini iyilestirmeden bahsedebilmek icin asagidaki {i¢ kosulun ayni anda
gerceklesmesi gerekmektedir [13].

1- Kendini iyilestirme reaksiyonu sonucunda, mekanik olarak en az matris malzemesi kadar
mukavemetli reaksiyon tirlinleri olugmalidir.

2- Catlak duvarlar1 arasindaki hacim, kendini iyilestirme sonucu olusan reaksiyon {iriinleri ile
tamamen doldurulmalidir.

3- Matris malzemesi ve catlak duvarlar1 arasindaki bag yeteri kadar mukavemetli olmalidir.

Bu kosular1 karsilayabilmek icin matris igerisine eklenecek ikinci fazin morfolojisi, cinsi, miktar1 ve

iyilestirme sicakligi en 6nemli parametrelerdir. Tablo 2’den de anlasilacag: iizere ikinci faz olarak

genellikle partikiil veya visker seklindeki SiC kullanilmaktadir. Bunun nedeni, SiC kullanilmasi
durumunda olusan reaksiyon trtinii olan SiO; ‘nin hacimce genlesme faktoriiniin yiiksek olusudur.
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Dolayisi ile genellikle, oksidasyon reaksiyonu sonucunda g¢atlak bolgesinde SiO» ve/veya TiO; ‘nin
olusmasi istenmektedir. SiO2’nin hacimce genlesme faktorii (AV/ Vo) 1,07 civarinda iken; TiO; + SiO»
‘nin ise 1,67 civarindadir [33].

(a) catlak dncesi (b) catlak sonras:

oksidasyon drinleri

(c) kendini iyilestirme sonrasi

Sekil 2. Kendini iyilestirme mekanizmasinin sematik gdsterimi; (a) gatlak 6ncesi, (b) catlak olustuktan hemen
sonra, (¢) yiiksek sicaklikta kendini iyilestirme sonrasi [13, 25, 26]

Tablo 2. Kendini iyilestirebilen seramikler i¢in ikinci faz malzemeleri, oksidasyon tirtinleri, 1s1l iglem
sicakliklar1 ve mukavemet kazanma durumlari

ikinci faz Matris Ikinci faz Oksidasvon ivilestirme Mukavemet
(iyilestirici (ana malzeme) miktar1 ﬁrﬁnle)r/i sm}:klf'l ©C) kazanma Ref.
takviye) (Hac. %) & durumu
18 1000-1300 [25]
1300 [13]
Alz0s 1000-1300 [32]
= SiC 15 Sio 1200
___FQ: 2 1100 [36]
5 Miillit 1
& 1200-1350 [31]
SisNy 20 1200 [30]
TiSi; Miillit 15 TiO,, SiO; 600-1200 [34]
TiC ALO 15-30 TiO; 400-1000 [35]
Visker | SiC 23 20 SiO, 1000-1300 [27]

3. Kendini iyilestirme icin gerekli olan optimum ikinci faz miktari, sicaklik ve iiretim yontemi

Tablo 2’den de anlasilacag: tizere literatiirdeki ¢alismalarda seramik matris’e en az hacimce %15
oraninda kendini iyilestirme ozelli§i kazandiran ikinci faz partikiilii eklenmektedir. Ciinkii gatlak
onarma kabiliyetini belirleyen en onemli faktorlerden birisi de yapidaki ikinci faz partikiiliiniin
(genellikle SiC) miktaridir. Yapidaki SiC miktarina bagl olarak malzemenin etkin bir gatlak onarma
yetenegi sergileyebilmesi icin bir alt limit vardir. Sekil 3'de aliimina (Al>O3) esash ve farkli oranlarda
SiC ihtiva eden kendini iyilestirebilen seramiklerin catlak onarma Oncesi ve sonrasi dayanimlari
goriilmektedir [13]. Buna gore, kendini iyilestirme sonrasi dzellikle yaklasik olarak %10 SiC oranlarina
kadar yapilan egme deneylerinde malzemenin tekrar catlak bolgesinden kirildigi ancak bu oranin
iizerinde kirilmanin catlak bolgesi haricinde gerceklestigi anlagilmaktadir. Ayrica malzemenin tekrar
eski mukavemetini kazanabilmesi i¢in optimum ihtiya¢ duyulan sicakligin da 1000-1300 °C civarlarinda
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oldugu anlagilmis olup bu konuda yapilan ¢aligmalarla ilgili detayli 6rnekler asagida verilmistir [13-18,
22-37].

Catlak Onarma Sonrasi Dayanim
(catlak bélgesinden kirilma)

1000 :

|
L 9 Catlak Onarma Sonrasi Dayanim
O (catlak bélgesi haricinde kirima)
~ 800
£ ° g
g 600~ 9 & g
5§ | ©
> O & @)
8 400 @
) L @
£
2 200 %)ﬁ‘ 3 a R B
I Catlak Onarma Oncesi
0 1 l 1 l 1 I 1 I
0 ) 10 15 20

SiC Hacim Orani (%)
Sekil 3. Al,O3-SiC kompozitinde SiC orania bagli olarak ¢atlak onarma sonrasi egme dayanimlari [28]

Konuyla ilgili Chlup ve dig. [32] tarafindan yapilan bir ¢alismada arastirmacilar agirlik¢a %15
SiC partikiilleri ihtiva eden Al,Os-SiC ikili kompozitini 1600 °C sicaklik, 35 MPa basing ve 4 saat
siireyle sicak pres teknigi kullanarak sinterlemislerdir. Ardindan Vickers indentasyonu ile olusturduklari
yiizey catlaklarmin iyilesme davranmiglari arastirilmistir. Bunun ig¢in numuneler 1000 ile 1300 °C
sicakliklar arasinda 1 saat siireyle, normal oksijen ortaminda 1s1l isleme tabi tutulmustur. Sonug olarak
1300 °C civarindaki sicaklikta 1 saat siireli sinterleme isleminin, ¢atlagin tamamen onarilmasi igin
yeterli oldugu tespit edilmistir.

Bagka bir ¢alismada arastirmacilar [31], hacimce %15 SiC ihtiva eden miillit ve SiC tozlarini
yas olarak karistirmigtir. Calismada hacimce %]1,5 oraninda Y;O3 partikiillerini sinterleme yardimci
elemani olarak yaprya eklenmistir. Sicak pres yontemi ile gergeklestirilen iiretim islemi i¢in 1650°C
sicaklik, 35 MPa basing ve 4 saat sinterleme siiresi parametreler olarak belirlenmistir. Ardindan talash
imalat yontemi ile bu numuneler iizerinde ¢esitli delikler ve oluklar acilmistir. Bu islem esnasinda talagh
imalat takiminin temas ettigi ylizeylerde olusan mikro ¢atlaklarin iyilesmesi i¢in numuneler farkli
sicaklik (1200, 1300 ve 1350 °C) ve siirelerde (1-10 saat) normal atmosferdeki ortamlarda 1s1l igleme
tabi tutularak iyilesme mekanizmalarinin aktif hale getirilmesi amaglanmigtir. En iyi iyilesmenin
1350°C 'de 1 saat catlak onarma iglemine tabi tutulmus numunelerde oldugu anlagilmstir.

SiC katkisi ile ¢atlak onarma 6zelligi kazandirilmis malzemeler ile ilgili farkli bir ¢calisma da,
Takahashi ve dig. [30] tarafindan yapilmistir. Bu ¢alismada arastirmacilar tarafindan, agirlikga %20 'si
SiC olan SizsN4 ve SiC tozlarim yas karistirma yontemi ile alkol igerisinde 48 saat karistirilmistir.
Sinterleme yardimci elemani olarak ise agirlik¢a %8 oraminda Y203 partikiilleri ilave edilmistir.
Sinterleme islemi, sicak pres yontemi kullanarak 1850 °C sicaklik ve 35 MPa basing altinda 2 saat
siireyle gerceklestirilmistir. Ardindan iiretilen numunelerin yiizeyinde indentasyon ¢atlaklar
olusturulmus ve bir deney diizeneginde 1200 °C sicaklik ile ayni anda 200-250 MPa gerilme
uygulayarak bu kosullar altindaki numunelerde ¢atlaklarin iyilesebilme yetenekleri karakterize edilmeye
calisilmistir. Buna gore, 200 MPa gerilme ve farkli oksijen basinglarma (50 ve 21000 Pa) maruz
birakilan numunelerdeki c¢atlaklar 3 ve 5 saat sonunda azalmakta ve hatta yiiksek oksijen basimci
altindaki numunelerde catlaklar tamamen kaybolmaktadir. Arastirmacilar, 200 MPa gerilme altinda
catlak iyilestirmenin etkili olabilmesi i¢cin minimum oksijen basmcinin 500 Pa olmasi gerektigini
belirtmislerdir. Ayrica 250 MPa gerilme altindaki numunelerde catlaklarin tamamen iyilesemedigi de
gOrlilmistiir.

Yoshioka ve dig. [35] aliimina icerisinde hacimce %15 ve 30 oraninda TiC partikiillerini
dagitmis ve bu toz karigimlarini spark plazma sinterleme (SPS) yontemiyle 1500 °C’de, 35 MPa basing
altinda sinterleyerek malzemeye ¢atlak onarma 6zelligi kazandirmaya ¢alismiglardir. Deneylerde mikro
indentasyonla malzeme yiizeyinde olusturulan catlaklarin ¢atlak onarma testi Oncesi ve sonrasi
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mikroyapilari analiz edilmistir. Catlak onarma islemi i¢in numuneler normal atmosfer kosullarinda 400
ile 1000 °C araliklarindaki farkli sicakliklarda 1 saat siireyle bekletilmistir. Sonug olarak %30 TiC iceren
Al;Os-TiC kompozitinin 800 °C’de oldukga iyi bir ¢atlak onarma 6zelligine sahip oldugu belirlenmistir.
Tim bu caligmalardan hareketle kendini iyilestiren seramiklerin toz metaliirjisi yOntemleriyle
iretildikleri, efektif bir kendini iyilestirmeden s6z edebilmek i¢in yapida minimum %15 oraninda ikinci
faz partikiili (SiC, TiC) bulunmasinin zorunlu oldugu, 1sil islem sicakliginin 800 ile 1300 °C arasinda
olmasi gerektigi ve en iyi iyilesmenin 1000 °C’nin iizerinde yapilan 1sil iglemlerde elde edildigi
sonucuna varilmistir.

4. Kendini iyilestirme sonras1 mikroyapi degisimi

Seramiklerde kendini iyilestirme olayr malzemenin mikroyapisindan da agik¢a gozlenebilmektedir.

Kendini iyilestirmenin kanit1 olarak kullanilacak seramik mikroyapisina ulasabilmek i¢in genellikle

asagidaki islemler gergeklestirilmektedir;

1- Uretilen seramik yiizeyinde vickers indentasyon yontemi ile mikro catlaklar olusturulur,

2- Olusturulan bu mikro ¢atlaklarin taramali elektron mikroskobu (SEM) ve/veya optik mikroskop ile
gorintiileri alinir,

3- Yiizeyinde mikro ¢atlaklar olusturulmus seramik belirlenen parametrelerde kendini iyilestirme i¢in
1s1l islem uygulanir,

4- Kendini iyilestirme sonrasi tekrar SEM ve/veya optik mikroskopta indentasyon bdlgesinden
goriintli alinarak catlaklarin kayboldugu kanitlanir.

Catlaklarin kapanma mekanizmasini agiklayabilmek i¢in arastirmacilar [13], hacimce %15 SiC
(ortalama partikiil boyutu 0,27 um) ihtiva eden Al,0s-SiC kompozitini normal atmosferde, 1300 °C 'de
1s1l isleme tabi tutmus ve es zamanli olarak da biinyesindeki indentasyon catlaginin mikroyapisini
gozlemlemislerdir. Catlagin iyilesmesi siireye bagli olarak gézlenmis olup mikroyapidaki bu degisim
sematik olarak Sekil 4’de verilmistir. Buna gore su sonuglara ulagilmustir;

1- ilk olarak reaksiyon ilerledikge reaksiyon liriinleri bugulu bir goriintii olusturmakta,
2- catlaklar reaksiyon {iriinleri ile miikemmel bir sekilde doldurulmakta,

3- reaksiyon iiriinleri kabarcikli yapilar olusturmakta ve

4- indentasyonun olusturdugu ¢atlaklar tamamen ortadan kaybolmaktadir.

(Sure)

Normmal atmosferde
1300 °C'de

e
|

Sekil 4. Seramik malzemelerde kendini iyilesmesinin siireye bagli gelisiminin sematik olarak gosterimi

5. Kendini iyilestirme sonrasi mekanik 6zelliklerdeki degisim

Literatiirdeki bazi ¢aligmalarda [4, 25, 30] kendini iyilestirmig ¢atlak bolgesinin ana malzemeden daha
yiikksek dayanima sahip oldugu belirtilmektedir. Bu durum kendini iyilestirme 1s1l islemi sirasinda
reaksiyon iirlinlerinin olugsmasinin biiyiik bir ekzotermik 1s1ya yol agmasi ve reaksiyon sonucu olusan
oksitli yapimin kismen ergiyerek matrisle giiclii bir bag olusturmasiyla aciklanmaktadir. Sekil 5°de
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goriildiigii gibi catlak olusturulmus kompozitin ortalama dayanimi 299 MPa, ¢atlaksiz kompozitin
ortalama dayanimi ise 799 MPa iken kendini iyilestirme sonrasi ortalama egme dayananimi 889 MPa
degerlerine kadar yiikselmistir [27].

1000
P ] o
=
= [ ]
£ 600l (798 MPa)
«©
>
(1] o
(@]
© 400
g m@itE
i} oge (351 MPa)
200 ¢ {299 MPa)
-
Catlaksiz Catlak Catlak Catlak

numuneler olusturulmus iyilestiriimis iyilestiriimis
numuneler numuneler numuneler
(havada) (vakumda)
Sekil 5. ZrB,-SiC kompozitinin SiC oranina bagli olarak ¢atlaksiz, catlak onarma 6ncesi ve onarma sonrasi farkli
atmosferlerdeki egme dayanim [27]

Kim ve digerleri [38], agirlikga %3 Y203 sinterleme katkisinin yani sira %15 SiC ihtiva eden
Al,O3-SiC  seramiginin ¢atlak olusturulmadan Onceki ve indentasyon yontemi ile c¢atlaklar
olusturulduktan sonraki egme dayanimlarimi sirasiyla yaklasik 850 MPa ve 240 MPa olarak
Olgmiiglerdir. Ardindan yapilan deneylerde, 1300 °C’de 1 saat siireyle yapilan kendini iyilestirme 1s1l
islemi sonrasinda egme dayamiminin yaklagik 900 MPa degerlerine kadar yiikseldigini tespit edilmistir.

Hacimce %18 SiC ihtiva eden Al;,03-SiC kompozitinin kendini onarma sonrasi dayanimindaki
degisimi belirlemek amaciyla ti¢ noktali egme deneyleri gergeklestirilmistir. Bunun i¢in kare kesitli
cubuk numuneler kullanilmistir. Catlak onarma testleri i¢in ilk 6nce numune yiizeylerinin tam ortasinda
0,1 mm uzunlugunda yar1 eliptik mikro ¢atlaklar olusturulmustur. Ardindan kompozitler 10 saat ¢atlak
onarma 1s1l islemine (1000, 1100, 1200 ve 1300 °C sicakliklarda) maruz tutulmustur. 1300°C 'de yapilan
181l islem sonucunda catlaklarin tamamen kapandigi ve dayanimin yaklagik 400 MPa'dan 900 MPa
seviyelerine kadar yiikseldigi belirlenmistir [13].

Talas kaldirma islemi sonrasi yapilan kendini iyilestirme islemi ile de hacimce %15 SiC ihtiva
eden miillit ve SiC esasli seramiklerin egme dayanimindaki degisimler analiz edilmistir. Buna gore,
yiizeyine oval oluk ac¢ilmig numunelerde, talas kaldirma iglemi sonrasi, egme dayanimi yaklasik 150
MPa civarinda iken 1350 °C'de normal atmosferde ¢atlak onarma islemi sonrasinda bu deger 450 MPa
degerlerine kadar yiikselmistir [31].

Sonug olarak kendini iyilestirme sonrasi seramigin eski mukavemetini geri kazandigi ve hatta
bazi durumlarda hasarsiz halinden daha da mukavemetli olabildigi anlagilmaktadir. En iyi mukavemetin
elde edilmesi i¢in kendini iyilestirme 1s1l isleminin 1300 °C civarlarinda gerceklestirilmesi gerektigi
sonucuna varilmigtir.

6. Sonuc

Bu calismada seramiklerin kirilma toklugunu arttirmaya yonelik mekanizmalar, kendi kendini

iyilestirebilen akilli seramiklerin onemi, kendini iyilestirme mekanizmasi, {iretim yontemi ve

parametreleri, bilesimleri, mekanizmanin aktif hale gelmesi i¢in gerekli olan sicaklik degerleri,

mikroyap1 ve mekanik 6zelliklerindeki degisimler ilgili literatiir 15181inda derlenerek incelenmistir. Buna

gore;

1- Seramik biinyesine ikinci faz olarak partikiillerin, fiberlerin, viskerlerin, nanotiip veya
nanoplakalarin eklenmesi mikro catlaklarin ilerlemesini durdurarak malzemenin kirilma
toklugunun arttirmaktadir.
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2- Kullamim esnasinda seramik yilizeyinde olusan catlagin kendiliginden onarilmasii saglayarak
malzemeye tekrar mukavemet kazandirma prosesi kendini iyilestirme olarak tanimlanmakta olup
bu sayede malzemenin islevselligini daha da arttirmak miimkiindiir.

3- Seramiklerde kendini iyilestirmenin mekanizmasi kisaca “malzeme biinyesindeki ikinci faz
partikiiliiniin, yliksek sicaklikta catlak bolgesinde oksitlenmesi ve bu oksitlenme sonucu olusan
reaksiyon iirlinlerinin ¢atlak bolgesini kapatip ana malzemeyle bag yapmasi” seklindedir.

4- Kendini iyilestiren seramiklerde matris olarak genellikle Al,Os, ikinci faz olarak da hacimce
genlesme faktorii yiiksek oldugundan SiC partikiilleri kullanilmaktadir.

5- Kendini iyilestiren seramikler cogunlukla toz metalurjisi yontemleriyle iiretilmektedir.

6- Etkin bir kendini iyilestirmenin elde edilebilmesi i¢in yapida en az hacimce %15 oraninda SiC
bulunmalidir.

7- Mikroyap1 agisindan en iyi kendini iyilestirme 1000 °C’nin iizerinde ve normal oksijen
atmosferinde veya yliksek oksijen basinci altinda yapilan 1s1l iglemlerde elde edilmektedir.

8- Kendini iyilestirme ile seramik malzemenin eski mukavemetini geri kazanmasi ve bazi durumlarda
ilk halinden daha da mukavemetli olmasi miimkiindiir. Bunun gergeklesebilmesi igin ihtiyag
duyulan optimum 1s1l islem sicakligi 1300 °C civarlarindadir.

Tesekkiir

Bu ¢alisma Hakkari Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri Birimi (BAP) destekli FM2017BAP10
numarali projenin tiriiniidiir.

Yazarlarin Katkisi

Calismada tiim katki yazara aittir.

Cikar Catismas1 Beyam

Yazarlar arasinda herhangi bir ¢ikar ¢atismasi bulunmamaktadir.

Arastirma ve Yayin Etigi Beyam

Yapilan ¢alismada, arastirma ve yayin etigine uyulmustur.
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