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Miillit, distiik 1s11 genlesme, diisiik 1s1l iletkenlik, miikemmel siirlinme direnci, yliksek sicaklik mukavemeti ve
iyi kimyasal kararlilik gibi 6zellikleri nedeniyle ileri teknoloji yapisal ve fonksiyonel seramikler i¢in kullanilan bir
malzemedir. Havacilik sektoriinde kullanilan metal malzemelerin veya gelecekte kullanim potansiyeli bulunan
SizsN4, SiC gibi seramiklerin miillit esasli seramikler ile kaplanmasina yonelik ¢aligmalar yapilmaktadir. Bu
calismada, tiirbin motor bilesenleri i¢in kaplama malzemesi olarak kullanilabilecek gozenekli miillit seramikler,
kismi sinterleme ve gdzenek olusturucu ilavesiyle tiretilmistir. PMMA (polimetilmetaakrilat) kiireleri ve karbamit
gdzenek olusturucu olarak eklenmis, goézenek tipinin ve biiyiikliigiiniin etkileri arastirilnmstir. Iki farkli tane
boyutunda PMMA ve karbamit olmak iizere ii¢ farkli gézenek olusturucu hacimce % 5 oraninda kullanilmistir.
Ortalama tane boyutu PMMA kiireleri i¢in 40 ve 400 pm, karbamit i¢in ise 1000 um’dir. Uretilen numunelerin
gozenegi % 30-40 arasinda degisirken, gozenek biiyiikliigii gézenek olusturucu tipine bagli olarak 1-500 pm
arasinda Olciilmiistiir. Numunelerin elastisite modiilii ultrasonik yontemle 6l¢iilmils, mikroyapisal gelisimi
taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmis, gdzenek bilyilikliigii ve dagilimi civa porozimetresi ile
belirlenmistir.

Anahtar kelimeler: Gozenekli miillit, PMMA, karbamit, ultrasonik karakterizasyon, tiirbin motoru bileseni

PRODUCTION OF POROUS MULLITE CERAMICS FOR TURBINE
ENGINE COMPONENTS PRODUCED BY PORE FORMER ADDITION

ABSTRACT

Mullite is a material used for advanced structural and functional ceramics due to its favourable properties such
as low thermal expansion, low thermal conductivity, excellent creep resistance, high-temperature strength and
good chemical stability. Several studies have been performed to coat metallic materials or SisN4, SiC ceramics
that have potential usage in aviation industry with mullite based ceramics. In this study, porous mullite ceramics
for used as coating layers for turbine engine components were fabricated by partial sintering and pore former
addition. PMMA sphere and carbamide were added as pore formers and the effects of pore former type and size
were investigated. Three different pore formers: PMMA with two different particle sizes and carbamide were used
5 vol. % as pore former additives. The average particle size PMMA spheres were 40 and 400 pum, carbamide was
1000 um. The porosity of fabricated components varied between 30-40 % whereas pore size changes from 1-500
pm depending on the pore former type. Elastic modulus of the components was measured by ultrasonic method,
microstructural development was investigated by scanning electron microscopy (SEM), pore size and distribution
was determined by mercury porosimeter.

Keywords: Porous mullite, PMMA, carbamide, ultrasonic, turbine engine component

*Corresponding author / Sorumlu yazar. Tel.: 0332-2231056 ; e-mail / e-posta: egultekin@selcuk.edu.tr

1096



OHU Miih. Bilim. Derg. / OHU J. Eng. Sci. 8(2): 1096-1104

E. EREN GULTEKIN, G. TOPATES

1. GIRIS

Son yillarda, katalizér ve membran destekleri, sicak gaz filtreleri, tiirbin motorlari i¢in 1s1 degistiriciler ve bazi
eriyik metal filtreleri gibi birgok endiistri alaninda gézenekli seramikler kullanilmaya baglanmistir. Miillit, yiiksek
mukavemeti, diigiik 1s1l genlesmesi, yiiksek 1s1l sok direnci, yliksek refrakterligi ve iyi siiriinme direnci nedeniyle
gozenekli seramiklerin tiretimi agisindan 6nemli malzemelerden birisidir [1]. Bilindigi tizere, gézenek olusturucu
ilavelerin eklenmesi, dogrudan kdpiiklenme yontemi, polimerik siinger yontemi, dondurularak dokiim, jel dokiim
gozenekli seramiklerin tiretiminde kullanilan baslica yontemlerdendir [2].

Gozenekli miillitler; katalizor destekleri, parcacik filtreler, gaz membranlari, geleneksel seramiklerin pisirilmesi
i¢in firm malzemeleri ve tiirbin motoru bilesenleri gibi farkli uygulamalarda kullanima sahiptir [3-4].

Seramik termal bariyer kaplamalar (TBK), dizel motorlar, gaz tiirbinleri ve ugak motorlar1 gibi yiiksek sicaklik
uygulamalar1 i¢in performansin yiikselmesini saglamaktadir [5]. Tiirbin parcalart iizerinde seramik TBK
uygulanmasina yonelik ilk arastirmalar, kullanilan tiirbin malzemelerinin sicaklik smirliliklart nedeniyle
yapilmistir. Havacilik uygulamalari igin en eski seramik kaplamalar, Ulusal Havacilik Danigma Komitesi (NACA)
tarafindan gelistirilen firit emaye ve X-15 roket ucaginin egzoz noziilii iizerindeki kalsine stabilize zirkonya
kaplamadir. Ugaklarin jet motor pargalari, mekanik, kimyasal ve 1s1l gerilmelere maruz kalmaktadir [6]. TBK'ler
1sitma ve sogutma igin 1s1 transferi saglamak amaciyla kullanilmaktadir [5]. Al203, TiO2, miillit, CaO/MgO+ZrOp,
YSZ, CeO,+YSZ, zirkon ve LayZr,07 gibi gesitli seramik kaplamalar, TBK malzemeleri olarak kullanilmustir.
TBK malzemelerinin se¢imi bazi temel gereksinimlerle sinirlidir: (1) yiiksek erime noktasi, (2) oda sicakligi ve
calisma sicakligi arasindaki faz doniisiimiiniin olmamasi, (3) diisiik 1s1 iletkenligi, (4) kimyasal kararlilik, (5)
metalik alt tabaka ile 1s1] genlesme uyumu, (6) metalik alt tabakaya iyi yapisma ve (7) goézenekli mikro yapinin
distik sinterleme hiz1 seklindedir [6]. Kokini vd. ZrO; ve miillit TBK’lerin performanslarini karsilagtirmiglardir.
Miillitin ZrO;’ye kiyasla diisiik 1s1l genlesme katsayisina ve yiiksek 1s1l iletekenlige sahip olmasi (800 °C’de; o
Zr0,=0,8x10"%/K ile o miillit=0,45x10"°/K ve k Zr0,=0,5 W/m.K ile k miillit=1,3 W/m.K) nedenleriyle miillit
yiizey sicakligini daha az arttirmus, sogutma sirasinda yiizeyde basma kuvvetlerinin olugmasiyla ylizey ¢atlak
olusum ihtimalini azaltmigtir. Bu da miillit seramiklerinin, 6zellikle dizel motorlarda ZrO, yerine tercih
edilebilecegini gostermektedir [5].

TBK’lerde ani sicaklik degisimleri sonrasinda i¢ gerilme, faz doniisiimii, bag tabakasi ylizeyinde olusan oksit
tabakasi ve sinterlenme gibi hasar tiirleri meydana gelir. Isil ¢evrimler sonucu makro gatlaklar olusabilir ya da
sinterlenme ile kaplamadaki gézenekler kapanmaya baslar, bunun sonucunda TBK elastik 6zelliklerini kaybeder
ve ylizeyde dokiilme, ufalanma meydana gelir [7]. TBK yapisinda baslangigta gézenek olusturulmasi ile sinterleme
hasarinin dniine gegilmesi saglanabilir.

Bu ¢alismada, gbzenek olusturucu ilavelerin miillit seramiklerine etkisi ultrasonik test yontemi, taramali elektron
mikroskobu ve civa porozimetresiyle incelenmistir. Makro PMMA ve karbamit ilaveli numunelerde ultrasonik
dalga iletiminin biiyiik boyuttaki kapali gozenekler nedeniyle engellenmesine bagli olarak elastisite 6l¢limii
gerceklestirilememigtir. Mikro PMMA igeren miillit seramiklerde 6l¢iilen deger ise, literatiirde belirtilen 30 GPa
[5, 6] elastisite modiilii degerinin tizerindedir.

2. MATERYAL VE METOT

Miillit kaynag1 olarak miillit tozu (Nabaltec, M72) kullamlmistir. Ug farkli gézenek olusturucu; mikro ve makro
polimetil metakrilat (PMMA) ve karbamit hacimce % 5 olacak sekilde kuru karigtirma ile miillit tozuna
eklenmistir. Deneylerde kullanilan PMMA tozlarinin tane boyut dagilimlar1 Malvern Hydro 2000G tane boyut
Olclim cihaziyla dlgiilmiistiir (Sekil 1a ve b). Karbamit sivilarda ¢6ziindiigii i¢in tane boyut dagilimi ol¢lilememis
ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile diger gozenek olusturucu ilavelerle birlikte incelenmistir (Sekil 2).
Gozenek olusturucu ilave edilen miillit tozlar1 50 MPa basingla tek eksenli preste sekillendirilmis, gozenek
olusturucularin 600 °C’de uzaklastirilmasindan sonra azot atmosferinde 1540°C’de 3 saat siireyle sinterlenmistir.
Tiim numunelerden beser adet hazirlanmustir.
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Sekil 2. Kullanilan gézenek olusturucu ilavelerim SEM ikincil elektron goriintiileri (a) Mikro PMMA, (b) Makro
PMMA ve (c) Karbamit

Standart ve ii¢ gozenek olusturucu ile hazirlanan numunelerin yiginsal yogunluk (g/cm?), goreceli yogunluk (%)
ve gozenek miktar1 (%) degerleri EN ISO 10545.3 standardi [8] kapsaminda, Arsimet prensibine gore suya
daldirma metoduyla hesaplanmustir.

Standart ve ilaveli miillit numunelerin ultrasonik siire 6lgiimleri i¢in Olympus Panametrics Model 5800
Computer Controlled Pulser/Receiver (darbe-yanki yontemi, A-tarama) ve dijital osiloskop (Tektronix TDS 1012)
kullanilmistir. Problarin merkez frekanslari, boyuna dalgalar icin 5 MHz ve enine dalgalar i¢in 2,25 MHz
seklindedir. Numunelerin kalinlig1 kumpas (0,01 mm hassaslikta Mitutoyo) ile 61¢iilmiistiir. Ultrasonik dalgalarin
numunelerin kalinlig1 boyunca ilerleme hiz1 [9]:

:2><d
t 1)

Vv

Burada, d: numune kalinligi (mm), t: ultrasonik dalganin ilerleme siiresi (ns) ve V: ultrasonik dalganin ilerleme
hizidir (m/s) [9]. Bu analizde kullanilan numunelerin izotropik oldugunu varsayarsak, elastisite modiiliinii
hesaplamak i¢in standart hiz-esneklik formiilleri kullanilabilir. Bu formiiller:
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E_ VipL+o)(l-20)

(1-0) 2
(1-2p?)
7T -2 (3)

v boyuna dalga hiz1 (m/s), vs enine dalga hiz1 (m/s), E elastisite modiilii (paskal), ¢ Poisson orani ve b = vs/v
seklindedir [10].

Hazirlanan numunelerin mikroyap: incelemeleri Zeiss marka EVO LS10 taramali elektron mikroskobuyla
(SEM) gergeklestirilmistir. Ortalama gozenek boyutunu 6l¢gmek icin ise Micromeritics marka Auto Pore 9500
V1.09 model civa porozimetresi kullanilmistir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Numunelerin yogunluk degerleri Tablo 1’de goriilmektedir. Hacimce esit miktarda gézenek olusturucu ilavesi
yapildigindan ilave cinsine bagli olmaksizin benzer yiginsal yogunluk, acik gézenek ve bagil yogunluk degerleri
olgiilmiistiir. Gozenek olusturucu igermeyen miillit 2,19 g/cm?® y1ginsal yogunluk degerine sahipken hacimce % 5
gbzenek olusturucu ilavesi sonrasinda yiginsal yogunluk degerleri yaklasik olarak 1,95 g/cm® olarak &lgiilmiistiir.
PMMA ve karbamit iceren numunelerin agik gdzenek ve bagil yogunluk degerleri de birbirine yakin ¢ikmustir.
[lave ile agik gdzenek degerleri % 36-37’ye gikarken, bagil yogunluk degerleri ise % 61-62’ye diismiistiir. Artan
gozenek boyutu ile yogunluk degerlerindeki standart sapmanin arttig1 gozlemlenmistir. Kuru karistirma sonucu
gbzenek olusturucu ilaveler toz ic¢inde esit dagitilamamis, bu nedenle de 6lgiilen 6zelliklerde numuneye bagli
olarak farklilagmalar gériilmiistiir.

Tablo 1. Numunelerin y1ginsal yogunluk, agik gozenek ve bagil yogunluk degerleri

Numune Yiginsal Yogunluk | Agik Gozenek | Bagil Yogunluk

(g/cm?) (%) (%)
Standart Miillit 2,19 (+ 0,05) 29,71 (+1,7) | 70,29 (+1,7)
Miillit+mikro PMMA | 1,93 (= 0,01) 3787 (+0,4) | 61,90 (+£0,3)
Miillittmakro PMMA | 1,95 (+0,02) 36,90 (£ 1,6) | 62,48 (+0.8)
Miillit+karbamit 1,92 (£0,11) 37,78 (+1,9) | 61,49 (+3,6)

Standart miillit igeren numunelerin ultrasonik boyuna ve enine dalga ilerleme siireleri olgiilmiistiir (Sekil 3).
Standart miillit numunesiyle ayni kalinlikta mikro PMMA ig¢eren numunelerde ise artan gézenek miktarina bagh
olarak dalga ilerleme siireleri artmaktadir (Sekil 4). Mikro PMMA ilaveli miillit numunelerde ultrasonik dalga
ilerleme siiresi, SEM ile tespit edilen kapali gozenek boyutlarinin ¢ok kiigiik olmasi1 nedeniyle dalgalarin
ilerlemesini engellememistir (Sekil 7b). Eren’in tezinde hata olusturmak amaciyla porselen karo graniillerine
PMMA ilave edilerek sekillendirilen numuneler 1220°C’de sinterlenmistir. Olusturulan gézenekler, ultrasonik
dalgalarin ilerlemesini engellemektedir. Bu nedenle elde edilen ultrasonik sinyallerden baslangi¢ ve ¢ikis pikleri
arasindaki dalga ilerleme siiresi, hatali bolgede olglilememistir. Probun konumu degistirildiginde olusan hata
piklerinin sekilleri de degismektedir. Bu durum PMMA kiireciklerinin, graniillerin arasinda ¢ok fazla dagilmasinin
bir sonucu olarak farkli yiiksekliklerden sinyal alinmasindan kaynaklanabilir [11]. Benzer durum makro PMMA
ve karbamit ilaveli miillit numuneler de de gozlenmistir. Makro PMMA ilaveli miillit numunelerinde kapali
gozenek boyutu oldukca biiyiiktiir (Sekil 7¢), karbamit ilaveli miillit numunelerinde ise gozenek boyutu cihazin
Olclim limitinin diginda oldugu igin Sekil 7d’de goriilmemektedir. Makro PMMA ve karbamit ilaveli miillit
numunelerde, olusturulan biiyiik kapali gozenekler ultrasonik dalgalarin ilerlemesini engelleyecek boyutta
olduklari i¢in dalga ilerleme stireleri tespit edilememistir (Sekil 5 ve 6).
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Sekil 4. Hacimce % 5 mikro PMMA ilaveli miillit numune i¢in sinyallerin (a) boyuna dalga ilerleme siiresi, (b)
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Sekil 3. Standart miillit numune i¢in sinyallerin (a) boyuna dalga ilerleme siiresi, (b) enine dalga ilerleme siiresi
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Sekil 5. Hacimce % 5 makro PMMA ilaveli miillit numune i¢in sinyallerin boyuna dalga ilerleme siiresi
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Sekil 6. Hacimce % 5 karbamit ilaveli miillit numune igin sinyallerin boyuna dalga ilerleme siiresi
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Sekil 7. Numunelere ait SEM goriintiileri (a) standart, (b) % 5 mikro PMMA ilaveli, (c) % 5 makro PMMA
ilaveli, (d) % 5 karbamit ilaveli
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Sekil 8. Mikroyapilar (a) standart, (b) %5 mikro PMMA ilaveli, (c) %5 makro PMMA ilaveli, (d) %5 karbamit
ilaveli

Yiiksek biiyiitmede mikroyapilar incelendiginde ise miillit tanelerinin keskin koseleri nedeniyle kiiresel olmayan
mikro boyutta gézenekler tiim numuneler i¢in géze ¢arpmaktadir (Sekil 8). Miillit tanelerinin boyutlar es olmayip,
yap1 iginde biiyiik boyutta (10 pwm) tanelerin yaninda, oldukg¢a ince (< 1 um) tanelerinde olustugu goriilmektedir.
Benzer farklilagma Medvedovski (2006) tarafindan yapilan ¢alismada da goriilmistiir [12]. Bunun disinda
gozenekli yapi elde etmek amaciyla sinterlemenin diisiik sicaklikta yapilmasi ve herhangi bir sinterleme ilavesinin
yapilmamasi nedeniyle taneler arasi difiizyon, boyun vermenin kismen olusmadigi goriilmiistiir.

Numunelerin gézenek boyut ve dagilimlari civa porozimetresi ile 6l¢iilmiis ve sonuglar Sekil 9°daki grafikte
gosterilmistir. Standart miillit i¢in ortalama gozenek boyutu 0,1 pm olarak o&l¢lilmiistir, mikroyap: ile
kiyaslandiginda bu deger tutarlidir. Gézenek olusturucu ilavesi ile gozenek boyutunu 1 pm’ye ¢ikmasina karsin,
kullanilan gbzenek olusturucu ilavelerin boyutu ile 6lgiilen deger tutarli degildir. Ayrica, Sekil 7c’de verilen
mikroyapida 200 um civarinda gézenek boyutunun yapida olustugu goriilmiistiir. Numunelerin agik gézenek ve
bagil yogunluk degerlerine bakildiginda ise kapali gozenegin % 1 civarinda oldugu gériilmiistiir. Civa
porozimetresi ile gergek degerden daha kiigiik boyutta gozenek ol¢iilmesinin nedeni cihazin ¢aligma prensibinden
kaynaklanmaktadir. Porozimetre, malzemedeki gozenekleri silindir gibi es boyutlu olarak kabul eder ve dl¢iim
sirasinda civanin gozenege ilk sizdigr bolgedeki boyutu gdzenek boyutu olarak kabul eder. Fakat gergekte
gozenekler diizensiz sekildedir ve bu nedenle dlgiilen ile gergcek boyut arasinda 6zellikle gézenek sekli diizenli
degilse farklilagsmalar goriiliir.

1102



OHU Miih. Bilim. Derg. / OHU J. Eng. Sci. 8(2): 1096-1104

E. EREN GULTEKIN, G. TOPATES

— Sid

30 | I'.I1j|f.l'0 PMM."\.
— makro PMMA
- karbamit
3
=
=20 |
=2
B0
=
=
= Gozenek olusturucu etkisi
T 10
!/’ -\\
! A \
1
| / 1
0,0 = = T — T

100,00 10,00 Y. 1007 0,10 0,01
Gizenek boyutu (um)

Sekil 9. Numunelerin gdzenek boyutu ve dagilimi

Gozenekli seramiklerde ultrasonik dalga hizi, gézenek miktarina, boyutuna ve boyut dagilimina bagli olarak
degismektedir [13]. Ultrasonik dalga hizlarinin ve elastisite modiiliiniin gozenek miktarindaki artiga bagli diistiigii
belirtilmektedir [14-16]. Hem boyuna, hem de enine dalga ilerleme siireleri 6lgiilen standart ve mikro PMMA
iceren numuneler igin elastisite modiilleri Esitlik 1-3 kullanilarak hesaplanmis ve sonuglar Sekil 10°da PMMA
ilavesiyle gozeneklerde gerek miktar gerek boyut olarak gerceklesen artislar elastisite modiiliiniin standart miillit
numunesine kiyasla diisik elde edilmesine neden olmustur. Literatiir ¢alismalari incelendiginde, yiginsal
yogunlugu 3,15 g/cm?® olan miillitin elastisite modiilii 227 GPa olarak &l¢iilmiisken, 3,01 g/cm®’e yogunluk
degerinde elastisite modiilii 195 GPa’a diismiistiir [17-18]. Diisiik yogunluga (% 47,8 gbozenek) sahip miillit
seramiklerinde ise 21 GPa elastisite modiilii elde edilmistir [19]. Yapilan ¢aligmada ise Mikro PMMA ilaveli
numunelerde elde edilen yaklagik 40 GPa elastisite modiili, literatiirdekinden (30 GPa) yiiksek degerdedir [5-6].

70

£0.71

mikro
PMMA

Sekil 10. Ultrasonik yontemle dlgiilen elastisite modiil degerleri

4. SONUCLAR

Bu caligmada, tiirbin motor bilesenleri i¢in gézenekli miillitlerin {iretimi gerceklestirilmis ve iiretilen numuneler
ultrasonik tahribatsiz test yontemiyle incelenmistir. G6zenek olusturucu ilavesi sonrasinda agik gézenek degerleri
% 29’dan % 37’ye ¢ikmustir. Sinterleme ilavesi kullanilmamasi nedeniyle kismi sinterlemeye ulasilmistir. Makro
PMMA ve karbamit ilaveli numunelerde olusan kapali gdzenekler ultrasonik sinyallerin iletimini engellemistir ve
bu nedenle elastik 6zellikler dlgiilememistir. G6zenek olusturucu olarak mikro PMMA kullanildiginda standart
miillit numunelere kiyasla gozeneklilik artmistir ve gézenekliligin artmasina bagli olarak da elastisite modiilii
azalmstir. Ancak elde edilen deger, literatiirde belirtilen degerin iistiindedir.
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