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Ozet

Ergitilerek biiyiitiilen seramik kompozitler, siirekli ag yapisindaki tane sinir1 igermeyen bir mikroyapiya sahiptirler.
Bu nedenle bu malzemeler milkemmel yiiksek sicaklik mukavemeti, siiriinme direnci, ¢ok yiiksek sicakliklardaki
hava atmosferinde termal stabilite ve {istiin oksidasyon direnci 6zelliklerine sahiptirler. Bunlarin mekanik 6zellikleri
otektik reaksiyon boyunca gerceklesen katilasma yapilar ile yakindan ilgilidir. Otektik kompozitler kompleks, iic
boyutlu ve tane sinir1 icermeyen fazlardir. Bu tiir malzemelerin en 6nemli {iretim yontemleri ark, bridgman yada lazer
ile ergitme prosesleridir.
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EUTECTIC CERAMIC COMPOSITES AND PRODUCTION METHODS

Abstract

Melt Growth Ceramic Composites have a microstructure that does not include grain boundry in form of continuous
network. For that reason, these materials have the properties of perfect high temperature strength, creeping strength,
thermal stability of air atmosphere at very high temperatures and high oxidation strength. Mechanical properties of
them is much related with occurring solidification structures during eutectic reaction. Eutectic composites are phases
that are complex, are in three dimensions and do not include grain boundry. The most important production methods
of this kind of materials are processes of arc, bridgman or melting with laser.
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1. GiRiS

Oksit seramikler, kristal yapilarindan kaynaklanan oksidasyon direnci, kimyasal ve termal stabilite gibi
Ozelliklere sahiptirler. Buna ragmen termal sok direncleri zayiftir ve catlak biiylimesi ile malzeme
gerilmesi sonucu dehget verici kirilmalar meydana gelebilir. Seramik oksit kompozitlerin
termomekaniksel stabilitelerinin  gelistirilmesi, onlarin Otektik ergiyikten katilastirilmalart ile
saglanmistir. Tek yonlii katilagtirma metodu ile iretilen oOtektik kompozitler, yiiksek sicakliklarda
miikemmel mukavemet ve siiriinme direncine sahiptirler. Otektiklerin tane smirlar1 karakteristiklerinin
giiclendirilmesi 6zellikle uzun siireli yiiksek sicaklik uygulamalari sartlarinda gereklidir.

En ince faz bosluklu &tektik kompozitlerde, mikroyapinin saflastiriimas1 ve gerilim yigilma
noktas1 (gerilim birikmesi), inhomojenite, c¢atlak boyutundaki azalma ile daha yiiksek mukavemete
erisilecektir. Daha hizli katilagtirma teknikleri oksit 6tektiklerin iiretiminde makul (orta) bir bagar1 saglasa
da bolgesel amorf fazlarin (diisiik ergime sicakligindan dolay1 yiiksek sicakliklarda mukavemeti diisiiriir)
ve inhomojen Orneklerin iiretilmesine sebep olur. Ciinkii yiiksek sogutma oranlarinda homojen 1s1
transferinin siirdiriilmesi zordur. Hizli katilastirma teknikleri 6tektik tozlarin iiretiminde kullanilmis olsa
da, hacimsel seramik 6tektik kompozitler i¢in bu miimkiin olmamistir. Tek yonlii katilastirma sayesinde
otektik kompozitlerdeki daha kiiglik faz bogluklarinin basarilmasi ile mikron boydaki bosluklardan nano
boydaki bosluklara inilmis olunur [1-6].

Tek yonlii katilasmis Al,O; esashi ¢iftli otektik kompozit yiiksek sicaklilarda miikemmel
mekaniksel oOzelliklere sahiptir. ALO;-YAG (AlLO;-Y;Al50,, alumina-yitriyum-aluminyum-garnet)
Otektik kompozit, hava atmosferinde oda sicakliginda 2073 K’e kadar 360-500 Mpa’lik bir egilme
mukavemeti gosterir. Ayni kimyasal kompozisyondaki sinterlenmis kompozit ile karsilastirildiginda 1873
K’de 13 kat daha yiiksek bir siirinme direnci gosterir. Kompozit yiiksek sicakliklardaki korozif
ortamlarda kayda deger bir korozyon direnci de gostermektedir. Bu malzemeler mekanik o6zellikleri
nedeniyle, yiiksek sicakliklarda kullanilmaya adaydir [7-16].

Kompozit seramiklerdeki giicli mukavemet, kirilmanmn fiber/matriks arayiizeyi tarafindan
azaltilldig1 giiclii fiber takviyeli seramik matriks malzemeler ile saglanir. Son zamanlarda tek yonli
katilastirilmis  ALO3;-YAG ve AlLO;-GdAlLO; otektik biiylitiilmiis seramik kompozit malzemeler
dretilmigtir. Tek yonlii katilagtirilan AlL,O3;-YAG 6tektik kompozitler yiiksek sicakliklarda yiiksek
mukavemet, 1s1l direng ve silirlinme direnci gostermektedirler. Bu malzemeler yiiksek sicaklilarda
sinterlenmis seramiklere gore ¢ok daha iistiin mekanik dzelliklere sahiptirler. Bu seramik kompozitler
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yiiksek sicaklik materyallerinin katilastirilmasi ile elde edilirler. Ince 6tektik yapinin kontrolii katilastirma
davraniglarin1 anlamada 6nemli bir nokta teskil eder. Al,03-Y,O; ikili sistemi Y3AlsO0; (YAG), YAIO;
(YAP) ve Y4ALOy bilesenlerinden olusur. YAG ve YAP bilesenlerinin ergime noktalar1 ve faz
diyagramlar1 cesitli arastirmacilar tarafindan optik diferansiyal termal analiz (DTA) yontemi ile
incelenmistir. Sekil 1.’de Al,O;’ce zengin Al,03-Y,05 sisteminin faz diyagrami goriilmektedir. Bu faz
diyagraminda denge &tektik reaksiyonu (0-Al,O3-YAG 1826°C’de) ve metastabl dtektik reaksiyonu (o-
Al,O3-YAP 1702+7°C’de) saptanmustir. Metastabl katilagtirma davranisini takiben 1990°C’nin iizerindeki
sicakliklardan itibaren ergiyik sogutulurken denge faz diyagramina gore katilagma igin gerekli ergime
1990°C’lik sicaklikta gergeklesmistir. YAG yapinin iginde 4 katli koordinsyona ulasan Al atomlarinda
giicliikle metastabl otektik sisteme erisilmistir. Genelde sogutmadan 6nceki ergime sicakligi bu sicaklik
degildir. Fakat arayiizeyin ¢ekirdeklesme ve/veya biiyiime hizi katilasan yapinin olusumunda
(belirlenmesinde) 6nemli bir sonugtur. Kati hal biiyiitme metodu dekompozite edilmis otektik, diizensiz
¢cokelme ve kristal olmayan halden biiylitme seklinde siniflandirilabilir. Bu teknik kompozit malzemelerin
s1vi yada kat1 halden biiyiitiilmesini temel alir. Biiylime sicaklik gradyani ile gergeklestirilir [17-30].
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Sekil 1. Al,03-Y,05 sisteminin faz diyagrami

Kompozitdeki catlaklarn ilerlemesi ikili biiyiime tarafindan saglanan araylizey alanlarmnin genis
parcast ile saglanir. Bu nedenle ikili biiylimenin anlasilmasi1 6nemlidir. Tipik tektik yap1 biiyiime yoniine
paralel diizenli gubuk sekilli yada lamellerden olusan kii¢lik fazlardir. Diizenli 6tektik yapilar arayiizey
icermezler. Al,O3-YAG sisteminde ise diizenli ve diizensiz yapilardan bahsetmek miimkiindiir. Al,O;-
YAG arayiizeyli ve kompleks yapidadir. Metalik alasimlarla karsilastirildiginda seramiklerdeki 6tektik
biliyiime calismalari sinirlidir. Stubicon ve Bradt seramik sistemlerinin &tektik katilagtirilmasindaki ilk
aragtirmacilardir. Aragtirmalar lamel-¢gubuk degisimi ve diizenli otektik alan teorisi ile agiklanmistir.
Diizenli ALOs-ZrO, otektik yap1 seramik Otektik sistemleri arasinda en iyi incelenendir. Bridgman
yonteminin kullanildigi Al,O;-ZrO, sisteminde 6tektik yap1 degisimi biiylime oraninin azalmasi ile lamel
yapidaki ZrO,’den ¢ubuksu ZrO, olusumuna dogrudur. Yiizeyin tekrar katilagtirilmasi lazer irridasyonu
ile saglanir. Son zamanlarda mikro ¢ekme metodu Al,O;-ZrO, 6tektik fiberlerin tiretiminde uygulanmigtir
[31-34].

Tek yonlii katilastirma i¢in Bridgman tipi firm Sekil 2.’de goriilmektedir. Ozellikle ergitme Mo
kalip i¢inde siirdiiriilerek levha sekilli ingotlar meydana getirilmistir. Mo kalip yiiksek frekansh
indiiksiyon ile 1sitilmistir. Levha sekli malzemenin iki pargaya ayrilan Mo kalip igersine yerlestirilmesi ile
meydana getirilmistir. Tkiye ayrilan kaliplardan biri digeri ile aym konfigiirasyondadir (Bosluk boyutu,
44mm x 120mm x 3 mm). Bosluklu Mo kalibin dis gériiniimii 26 mm ¢ap ve 150 mm yiiksekligi olan bir
siitun bigimindedir. ki adet bosluklu Mo kalip 210 mm uzunluk, 2 mm incelik ve 57 mm dis ¢apa sahip
vakum ¢emberindeki Mo silindirin igersine yerlestirilmistir. Mo silindir yiiksek frekansli indiiksiyon
bobini ile 1sitilmaktadir [35].

YAG’in lazer uygulamalarinda kullanilan bir malzeme oldugu bilinmektedir. YAG tek
kristalinin biyiitiilmesi arastirmacilar tarafindan incelenmistir. Cockayne YAG’n katilasma davraniginin
bir bilmece oldugunu rapor etmistir. YAG kompozisyonundaki ergiyik (%37.5 Y,03) ergime noktasinda
suni olarak cekirdeklenmemektedir. YAG ¢ekirdeklenmesinin giicliigii, Otektik kristallestirmeden
etkilenen YAG’m kristal biiylitmesinde rapor edilmistir [35].
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Sekil 2. Tek yonlii katilastirmada kullanilan
Bridgman tipi firinin sematik goriiniimii

Ergitilerek biiyiitiilmiis kompozitler ¢ok yiiksek sicakliklardaki gii¢ jenaratdr sistemleri ve gaz
tiirbinleri gibi son zamanlarda 6nem kazanan birka¢ farkli uygulamaya sahiptirler. Bu malzemelerin gaz
tiirbin sistemlerindeki uygulama alanlar1 Sekil 3’de goriilmektedir.

Tiiksek basich tiirhin

Sekil 3. Otektik kompozit parcalariin yer aldig1 gaz tiirbin sisteminin genel bir goriindisii

Burada transatlantik ya da yolcu ugagi motorlarinda kullanilabilecegi varsayilan gaz tiirbinindeki yakici
ve genel bir gaz tiirbin sisteminin goriiniisii yer almaktadir [35].

Sekil 4.’de otektik seramiklerin elde edilecegi karisim malzemesinin su sogutmali bakir bir
plakanin {izerine yerlestirilerek Xe 151n radyasyonlu ark firininda hava atmosferinde ergitildigi sistem



goriilmektedir. Kiiresel ark ergiyikli numuneler odak noktasinin bakir plakaya hizli bir hareketi sayesinde
sondiiriilmiistiir. Tanimlanan metottaki sogutma orani tahminen 10° K/sn’den daha yiiksektir.
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Sekil 4. Optik sistemli ark firn1. Numune yayict aynanin odak noktasinda

Kiiresel ark ergiyikli numuneler odak noktasinin bakir plakaya hizli bir hareketi sayesinde
sondiirilmiistiir. Ark ergiyikli malzemeler odak noktasinin boyutuna yakin (15 mm) birka¢ mms ¢aplh
beyaz kiirelerdir. Beyaz rengin gostergesi oksit formun iyi bir stokiyometriye sahip oldugunu; renk
merkezindeki hareketlilik ise oksijen bosluklarint géstermektedir [36].

Giliniimiizde otektik seramik kompozitlerin diger bir iiretim yontemi ise net 6l¢iimlii ileri goriis
sistemlerinde kullanilan terbiyum aliiminyum garnet transparant magnetik materyalleridir. Bu
malzemelerin iiretiminde genellikle laser floating zone metodu kullanilir. Bu biiylitme metodu, 4 lazer
1sin1 ve 4 halojen lambasmin kontrollii sicaklik gradyani ile beraber kombine edilmesinden
olusturulmustur. Sekil 5°de de goriildiigii iizere karigim, kristal biiylitme isleminde besleme (feed)
malzemesi olarak kullanmilmak iizere seramik kapasitorlerin iiretiminde de kullanilan sheet stacking
(tabaka y1gma) metodu ile sekillendirilerek kesilmis ve 1600°C’de sinterlenmistir.
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Sekil 2. Biiyiitme deneyi: (a) feed’lerin yerlestirilmesi (b) lazer 1sitici ile temas (c) TAG
kristalinin biiytitiilmesi ve (d) lazerin durdurulmasi ile bilyiimenin sinirlandirilmasi

1.5 mm x 1.5 mm x 30 mm boyutlarinda feed (besleme) seramik ve ona kars1 yer alan bir baska feed
(counter (c) feed) hibrid lazer FZ makinenin altinda ve istiinde yer alacak sekilde mesnetlenmiglerdir
(Sekil 2a). Hig seed kristal kullanilmamustir. Daha sonra 2 feed temas haline getirilmistir (Sekil 2b) ve
biiyiitme 10-15 mm’lik bir alanda 3 mm/saat’lik bir hizla hareketli mesnetler araciligi ile siirdiiriilmiistiir.
Sonunda lazer ve 1sitma lambasinin durdurulmasiyla biiyiitme aniden sinirlandirilmistir [37-38].



2. SONUC

Otektik kristal biiyiitme teknolojileri son 50 yil igersinde milyon dolarlik bir pay ile tip, askeri, niikleer ve
uzay sanayinde biiylik bir gelisme gdstermistir. Ayrica mikroelektronikler ve optik iletisim teknolojileri
de bu sanayide gelisim gostermesi beklenen alanlardir. Sektoriin en biiyiik problemlerinden olan kristal
boyutu ve kalitesi, ¢oziilmesi beklenen sorunlardir. Yalnizca kristal biiylitme degil ayn1 zamanda yiizey
islemleri de son iriin agisindan 6nem verilmesi gereken proseslerdir. Enerji maliyetinin minimuma
diistiriilmesi ve pek ¢cok akademide kristal bityiitme miihendisligi programlarinin agilmasi gereklidir.
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