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Bu ¢alismada, magnezya ve zirkonya katki maddeleri ve proses
parametresi béhmitin ~ farkli miktarlarda eklenmesiyle sol-jel
yéntemiyle korundum seramik kum tiretimi deney tasarim yéntemiyle
incelenmistir. Katki ve proses parametrelerinin nihai aliimina seramik
kumunun sertlik, tek parcactk basma mukavemeti, yogunluk ve
mikroyapisal ozelliklerine etkisi arastirilmistir. Bohmit ile katkilarin
birlikte kullanilmast 1400°C’de sinterlenen kumlarda tek pargactk
basma mukavemetinde en yiiksek 105.90 N degerine ulasiimistir. Basma
mukavemeti testi sonuglart Tukey ydntemi ile gruplandirilmis ve
deneylerin ikili karsilastirmalarinda birbirleri ile farkli olan sonuglar
oldugu gibi benzer sonug verenlerde gézlenmistir. SEM incelemelerinde
kumlarin mikroyapilarinin 100 nm boyutlarda homojen dagilimda
kapali gézenekli bir yapidan olustugu gézlenmistir. Tiim katkilarin ve
boéhmit miktarinin en yiiksek oldugu 1500°C’de sinterlenen 9 nolu
deneyde yogunluk degerleri 4.00 g/cm? olarak élgtilmiistiir. En diisiik
yogunluk degerleri ise ayni sicaklikta sinterlenen kontrol deneylerinde
ol¢ciilmiistiir.

Anahtar kelimeler: Aliimina, Zirkonya, Magnezya, Sol-Jel, Tek
Parcacik Basma Mukavemeti

Abstract

In this study, the production of corundum ceramic sand by sol-gel
method with the addition of different amounts of magnesia and zirconia
additives and the process parameter boehmite was examined by the
experimental design method. The effects of additive and process
parameters on the hardness, single particle compressive strength,
density and microstructural properties of the final alumina ceramic
sand were investigated. Using boehmite and additives together, the
highest single particle compressive strength value of 105.90 N was
achieved in sands sintered at 1400°C. Compressive strength test results
were grouped by the Tukey method, and in pairwise comparisons of the
experiments, both different results and also similar results were
observed. In SEM examinations, it was observed that the microstructure
of the sands consisted of a closed porous structure with a homogeneous
distribution in 100 nm dimensions. Density values were measured as
4.00 g/cm3 in experment number 9 sintered at 1500 °C, where all
additives and the amount of boehmite were highest levels. The lowest
density values were measured in control experiments sintered at the
same temperature.

Keywords: Alumina, Zirconia, Magnesia, Sol-Gel, Single Particle
Compressive Strength

1 Giris

Aliiminyum hidroksit ismi Al(OH)3 kimyasal formiiliine ifade
etmesine karsin, aliimina trihidrat veya hidratlanmis aliimina,
(AlI203:» 3H20), olarak da kullanilmistir. Aliiminyum
hidroksitler dogada monohidrat (bohmit, diaspor), trihidrat
(gibsit, bayerit, nordstandit) ve aliimojel seklinde bulunabilir
[1]. Aliminyum hidroksitin biiyiik bir kismi aliimina
tiretiminde degerlendirilmektedir. Aliiminanin biiytik bir kismi
ise alliminyum metalinin eldesinde kullanilmaktadir [2].
Aliimina (Al203) tiretiminin %90’'1ndan fazlasi yiiksek kaliteli
boksitlerin Bayer yontemi ile islenmesi ile elde edilmektedir.
Boksitler ihtiva ettikleri aliiminanin durumuna gére gibbsitik
(AlI203.3H20), bohmitik (Al203.H20) ve diasporik
(AI203.H20) boksitler olarak ti¢ grupta toplanir. Tiirkiye boksit
rezervlerinde 6nemli yeri olan béhmitik boksitleri ¢6ziindiirme
teknolojisi gelistirilmektedir ve Bayer prosesi ile islemeye
elverisli bohmitik boksitlerin 6nemi artmistir [3].

Bohmit hammaddesinden baglayarak sol-jel yo6ntemiyle
korondum seramik asindirici kum iiretimi ile yiiksek fiziksel ve
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mekanik ozelliklere erisilmektedir. Dolayisiyla asindirict kum
ureticilerin  tercih ettigi bir yontemdir ve ydntem
parametrelerini degistirerek yeni nesil asindirici kumlar
uretilmesi iireticiler arasinda rekabet olusturmaktadir.

Sol-jel yontemi siv1 bir “sol” fazdan yogunlasmis bir “jel” faza
sol karisiminin gecisini kapsar. inorganik sol ve jeller, genellikle
swi1 bir ortamda ¢6zlinmiis kimyasal reaktanlardan sentez ile
dogrudan iiretilirler. inorganik sollerde bir metal katyonu
iceren kimyasallar, 6n baslatici olarak adlandirilir. Soliin jele
donlisimii molekiiler seviyede c¢ok karmasik tepkimelerle
gerceklesir [4].

Sol-Jel yontemiyle korondum seramik asindirici kum tretimi
sirasinda pek ¢ok 6nemli faktor nihai iirtiniin mekanik, fiziksel
Ozelliklerini ciddi anlamda etkilemektedir. Kumagai ve
Messing’in c¢alismalarinda bohmit sol-jel yontemi ile alfa
aliimina fazina déniisiimii sirasinda yapisal déntisiim kinetigini
hizlandirmak ve doniisim sicakligini  diisirmek igin
cekirdeklendirici ajan olarak mikron alt1 boyutlarda %0.15 ile
%10 araliginda alfa-aliimina (@-Al1203) katkis1 kullanilmistir.
Sonug olarak mikron alt1 tanelere olusan yiiksek yogunluga
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sahip alfa allimina seramigini 1200°C’de sinterlemeyi
basarmislardir [5]. Arastirmacilarin bir baska ¢alismasinda
boéhmit hammaddesinden baslanarak sol-jel yontemi ile
allimina {iretiminde agirhk¢a %2'nin altinda alfa-aliimina
cekirdeklendirici katki kullanilmistir. Yine bu ¢alismada %98
goreceli yogunluga 1200 °C'de 100 dakika sinterleme
sonrasinda ulasilmistir. Buna karsin ¢ekirdeklendirici
kullanilmayan  jel'den  iretilen alimina  1600°C’de
sinterlenmesine ragmen %94 yogunluga ulasmistir [6].

Bir baska calismada cekirdeklendirici olarak nano boyutlarda
aliiminyum kullanilmigtir. Plaka benzeri sekle sahip aliimina
parcaciklary, nano boyutlu aliiminyum katki maddesi ile
kimyasal islemlerle basariyla hazirlanmis. Bu nano boyutlu
aliminyumun cekirdek etkisi ve nihai a-Al203 pargacik boyutu
ve sekli lizerindeki etkisi arastirilmistir [7].

Nofz ve arkadaslari, katkili veya cekirdeklendirilmis psédo-
b6éhmitin korondum fazina déniisiimiinii incelemistirler.
Sollisyonlara Fe3*+ iyonlar1 veya alfa-aliimina ¢ekirdekleri
eklendiginde korondum faz doniisiim sicaklig1 yaklasik 130°C
diistiriilmis. Bu iyonlar, aliimina fazlarinin artan demir
konsantrasyonuyla bir araya gelme egilimi gosterdikleri ve
cekirdeklenme merkezleri olarak calisabildikleri
aciklanmaktadir. Kiiglik korondum (~20 nm) pargaciklar: aktif
cekirdeklenme bdlgeleri olarak islev goriirken, numunelerde
bulunan daha biiyiik taneler (200-400 nm) daha az etkili
oldugu gozlenmistir [8].

Han ve Zhu calismalarinda, uzatilmis anizotropik taneler ve
ince es eksenli tanelerden olusan cift yonli bir mikro yapiya
sahip mikrokristalin korondum asindiricilar, hammadde olarak
psddo-béhmit kullanilarak sol-jel yontemiyle iiretmistirler.
ikinci faz takviyesi olarak uzatilmis anizotropik tane,
numunelerin kirilma toklugunu ve mukavemetini 6nemli
Olclide iyilestirdigini gozlemlemistirler. Agirlikca %2 MgO-
TiO2-Si02 iceren numune 3.92 g/cm3'iin izerinde bir
maksimum yogunluk, 56.4 N tek parcacik basma mukavemeti
ve 5.93 MPa.m1/2 kirilma toklugu elde etmistirler [9].

Yiiksek mukavemet ve tokluga sahip korondum asindiricilari
sentezlemek her zaman énemli bir rekabet konusudur. Li ve
arkadaslarinin yapmis oldugu calismada, saf a-Al203/LaAl1101s
cift fazli korondum asindiricilar, hammadde olarak psoédo-
bohmit ve sinterleme yardimcist olarak CoO-NiO ikili katki
maddeleri kullanilarak sol-jel yontemi hazirlanmistir. CoO-NiO
katki maddelerinin eklenmesinin, a-Al203 tanelerinin anormal
biiytimesini etkili bir sekilde 6nleyebilecegini ve a-Al203 tane
sinirlar1  arasinda LaAl1101g  partikiillerinin  olusumunu
kolaylastirarak, es eksenli a-Al;03 ve igne seklindeki LaAl1101s
tanelerinden  olusan nihai korondum asindiricilarla
sonuglanabilecegini gézlemlemistirler. Ayrica, igne seklindeki
LaAl1101s fazimin varligt korondum asindiricilarin kirilma
toklugunu destekledigi ve yiiksek yogunluktaki korondum
asindiricilarin ayni zamanda nispeten daha yiiksek bir sertlik
ve mukavemeti muhafaza etmelerini saglandigini tespit
etmislerdir [10].

Li ve arkadaslar1 farkli katki maddelerinin korondum
asindiricilarin mekanik 6zelliklerine, mikro yapilarina ve
asinma davranislarina etkilerini incelenmistir. Katki fazlarinin
sayisi arttikeca sinterleme sicakligl ve asinma hizi diiserken,
yogunlasma ve mekanik 6zelliklerin arttig1 gozlenmistir. Katki
maddesi olarak Si02-Mg0-CaO (molar oran, 2:1:1) ve
cekirdeklendirici olarak nano a-Al20s3 tozlari ile sol-jel prosesi
kullanilarak 1300°C'de 30 dakika sinterlenerek altigen
mikrokristal korondum asindiricilar elde edilmis. Altigen
yapinin ortalama ¢ap1 ve kalinligi sirasiyla 1.38 pm ve 360 nm,

tek parcacik basma dayanimi 26.44 N ve asinma orani
(3.06+0.21)x10-7 mm3/(Nm) olarak 6l¢iilmiis [11].

Prouzet ve arkadaslari, b6hmit soliisyonlarinin ince korondum
cekirdeklendirici pargaciklar: (0-10 %ag.) ile hazirlamislar ve
daha sonrasinda soliisyonlarin atomizasyonla kurutulmasi ve
kalsinasyon yoluyla c¢ekirdeklendirilmis boéhmit tozunu
hazirlamislardir. Bu hazirlanan tozlarin gegis aliiminalarinin
yogunlugunu gelistirdigi tespit edilmistir. Agirlikca en az %2
alfa-alimina ¢ekirdek iceren boéhmit tozlarimin doéniisiim
sicakliklarini 6nemli derecede diistirdigii tespit edilmistir [12].
Leitheiser ve Sowman tarafindan 3M firmasi1 adina yapmis
olduklar1 bulus, sentetik, eritilmemis, aliiminyum oksit esasl
asindirici lizerinedir. Dominant siirekli a-aliimina fazi ve %0-
45 zirkonya (Zr0Oz) ve %0-25 magnezya (MgO) ikincil fazlar
iceren rastgele yonlendirilmis kristalitlerin mikro Kkristalli
yapisina sahip asindirict iriinlerin = sol-jel ydntemiyle
iretilmesini kapsamaktadir [13].

Schwabel’in patent ¢alismasinda ise, sol-jel yontemiyle aliimina
seramik asindirici lretiminde boéhmit ©6n baslaticisindan
baslanmis, nitrik asit ile taneciklerin dagilmas1 saglanmistir.
Ayrica farkll miktarlarda magnezya ve ferrik oksit (Fe203)
kaynag1 olarak oksitlerin nitratli bilesiklerini ve alfa aliimina
kullanmistir. 3.5-4.0 g/cm3 yogunluklara sahip asindiric
kumlar tretmistir [14].

Wagner ve arkadaslar1 seramik korondum asindiricinin
gelistirilmesinde agirlikca %1’den az olacak seklide kalay
katkis1 iizerine bulus yapmislardir. Sol-jel yoéntemi ile
korondum asindirict hazirlanmasinda yapiyr daha fazla
degistiren bilesen 6rnegin magnezyum, lityum, kobalt gibi
oksitler de eklemistirler [15].

Khaund ve arkadaslar1 Saint-Gobain/Norton endiistri adina
cekirdeklendirilmis bir sol-jel aliimina asindiricinin liretiminde
saflastirllmis proses malzemelerinin kullanilmasinin asindirici
kuma {stiin 6zellikler saglamasi yoniinde patent galismasi
yapmislardir [16].

Monroe 3M firmasi adina yapmis oldugu bulusta koloidal silika
iceren  hidrotermal olarak islenmis  bir = bdhmit
dispersiyonundan alfa altimina bazli seramik malzeme
asindirici tanecik vb. yapmak i¢in yontem gelistirmistir [17].
Uretim sirasinda prosesin kalitesini ve teknik performansini
etkileyen hammadde sec¢imi, proses ekipmanlar1 vb. bir¢ok
faktor bulunmaktadir. Arastirma amaglarini belirleme,
degisken tanimlama, optimizasyon stiregleri ve verimliligin
arttirilmasy, iyilestirme siire¢ kontrolii gibi asamalarda deney
tasarim yontemlerinden faydalanilir [18], [19]. Deneysel
tasarim yontemlerinden biri, incelenen faktorlerin tiim
kombinasyonlarinin ve her tekrarinin arastirilabildigi
faktoriyel tasarimdir. Faktoriyel tasarim ile ilgili birkag¢ ctimle
de alinmaldir. Bu tasarimin en 6nemli avantaji, incelenen
ozelligi etkileyebilecegi diistiniilen faktérlerin hem ana
etkilerini (faktdrlerin kendilerini) hem de faktorler arasinda
etkilesim inceler [20].

Bu ¢alismanin amaci, magnezya ve zirkonya katki maddeleri ve
proses parametresi bohmitin farkli miktarlarda eklenmesiyle
sol-jel yontemiyle korundum seramik kum iiretiminin deney
tasarim yontemiyle incelenmesidir. Calismada katki ve proses
parametrelerinin nihai aliimina seramik kumunun mekanik,
fiziksel ve mikroyapisal o6zelliklerine etkisi arastirilmistir.
Farkli miktarlarda 6n baslatic1 olarak béhmit hammaddesi ve
farkl katki oranlarinda magnezya ve zirkonya kullanilmistir.
Hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlari sirasinda gerceklesen
peptizasyon i¢in ise nitrik asit eklenmistir. Tane biiylimesini
engellemek icin farkli miktarlarda magnezya ve kumun ayrica
mekanik ozelliklerini gelistirmesi i¢in yine farkli miktarlarda
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zirkonya katkis1 kullanilmistir. Bu parametrelerin etkileri ve
etkilesimleri anlasilabilmesi icin faktdriyel deney tasarim
metodu uygulanmistir. Literatiir incelendiginde yukaridaki
parametrelerin es zamanl olarak tiimiiniin bir arada etkilerinin
arastirildigi bir calismaya rastlanilmamistir. Calisma katkilar ve
proses parametreleri arasindaki etkilesimleri ve 6nemli ana
etkileri ortaya koymustur.

2 Deneysel calisma

Sol-jel yontemiyle aliimina seramik {retiminde boéhmit
hammaddesi 6n baslatici olarak sec¢ilmistir. Bohmit 16.00,
20.50 veya 25.00 gram olarak farkli miktarlarda 75 ml distile
suya oda sicakliginda 25°C’'de karistirilmistir. Yine hazirlanan
sollere farkl miktarlarda 0-0.24 g magnezya (Mg0O) ve 0-1.12 g
zirkonya (ZrOz) eklenmistir. Son olarak 0.30 ml nitrik asit
(HNOs3) eklenmistir. Bu parametreler ile 23 tam faktériyel deney
tasarimi planlanmigtir. Ayrica deney tasarimi sonrasl
kurulacak modelin kontrolii icin 2 adet merkezi nokta deneyi
(Deney no 1 ve 8) planlanmistir. Tablo 1’de proses
parametreleri ve katkilar ile kurulan deney tasarimi
gosterilmektedir.

Tablo 1. Proses Parametreleri i¢cin Deney Tasarimi.

Table 1. Experiment Design for Process Parameters.

MgO(g)  ZrO:(g)

Deney No  Bohmit (g)

1 20.50 0.12 0.56
2 16.00 0.24 1.12
3 25.00 0.00 0.00
4 25.00 0.00 1.12
5 25.00 0.24 0.00
6 16.00 0.00 1.12
7 16.00 0.00 0.00
8 20.50 0.12 0.56
9 25.00 0.24 1.12
10 16.00 0.24 0.00

Hazirlanan soliisyonlarin jellesmesi sonrasi jeller etiivde
90°C’'de 2 saat kurutulmustur. Kurutulmus numuneler
ufalanarak 710 mikron elek alti kum boyutuna getirilmistir.
Kalsinasyon islemi kutu firinda 5°C/dak 1sitma hizinda
650°C’ye cikilip bu sicaklikta 2 saat bekletilerek yapilmistir.
Sinterleme islemi kamara tipi firinda hava ortaminda 1400°C ve
1500°C’de 2 saat bekletilerek gergeklestirilmistir. Sinterlenmis
kumlara sirasiyla mikro sertlik (HV), piknometre ile yogunluk
testleri yapilmis ve tek parcactk basma mukavemetleri
Ol¢lilmiistiir. Her deneyden sinterleme sonrasi elde edilen
kumlardan 600-710 pm elek arahigindaki en az 40 kum
(pargacik) tanesinin 6l¢timii yapilmistir. Sekil 1'de Tek Parcacik
(TP) Basma Mukavemeti test cihaz gorseli verilmistir. Yine
kumlara XRD (PANanaltical, Empyrean) ve SEM (Zeiss, Gemini
500) analizleri yapilmistir.

-

Tare

Balancing Weight

Sekil 1. Tek Parcgacik (TP) Basma Mukavemeti Test Cihazi.
Figure 1. Single Particle Compressive Strength Device.

3 Bulgular ve tartisma

Sol-jel yontemi ile korumdum seramik kum iiretiminde
hammadde olarak secgilen bohmit ve zirkonya tozlarinin faz
analizi yapilmistir. Sekil 2’de hammaddelerin XRD paternleri ve
analiz sonuglar1 gosterilmektedir. Zirkonya tozunda iki farkl
zirkonya fazi tespit edilmistir. Bunlar monoklinik kristal yapida
zirkonya (e) ve tetragonal kristal yapida yitria stabilize edilmis
zirkonya (@) fazlaridir. Bohmit hammaddesi tek fazli
aliiminyum hidroksit yapisindadir.

Y i @ Zirkonya (1cPDS 01078-0047)
i ¢ Zirkonya (1cPDS 01-070-4427)

i ¢ Bohmite (icPDs 01-088-2112)

v

siddet (a.u)
-
-

* (021) (130) (002)
* *
10 15 20 5 30 35 0 a5 50 55 60 65 70

20

Sekil 2. Hammaddelerin XRD sonuglari.

Figure 2. XRD results of Raw materials.

Bohmit hammaddesinin termal davraniglarinin incelenmesi
icin toz 900°C’ye kadar DTA/TGA analizi yapilmistir ve sekil
3'te analiz sonuglar1 verilmektedir. Bohmitin 1sitilmasi
sirasinda farkl basamaklarda olmak iizere toplam yaklasik %
38 agirlik kaybi tespit edilmistir. 100 ile 350°C arasinda
yaklasik %6’k kiitle kayb1 gozlenmektedir ve bu arada
gozlenen ufak endotermik pikin béhmit tozunun kademeli
agirhk kaybindan kaynaklandign diisiinilmektedir. Yiiksek
agirhik kaybi (%8-9) 350 ile 600°C arasinda grafikte dik bir
sekilde ortaya ¢ikmaktadir. Yaklasik 500°C'de asimetrik
endotermik pik gamma-aliimina fazi olusumunu ifade
etmektedir [21]. 600°C’den sonra yapida ciddi bir agirlik kaybi
gozlenmemektedir.

Tsukada ve arkadaslar1 hazirladiklar: farkl kristal boyutundaki
béhmit tozlarinin termal davraniglarini TG ve DTA analizleri ile
incelemigstirler. Termal analiz sonuglarina gore, iri kristalli
béhmit 100-300°C arasinda kii¢iik bir agirlik kaybi fakat 500°C
civarinda yiiksek bir agirlik kaybi gosterirken, ince kristal
boyutlu béhmit 100-500°C arasinda kademeli bir agirlik kaybi
gosterdigini ¢calismalarinda belirtmistirler [22]. Termal analiz
sonuglari literatiir sonuglari ile tutarlilik géstermektedir.
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Sekil 3. Béhmit hammaddesinin TGA/DTA sonuglar.
Figure 3. TGA/DTA results of boehmite.

Secilen deneylerin kumlarina 1400°C sinterlemeleri sonrasinda
XRD analizi yapilmistir. Sekil 4'te Deney #9, #4 ve #3’tin XRD
sonuclar1 verilmektedir. 3 nolu deneyde karisimda sadece
béhmit bulunmaktadir ve sinterleme sonrasi sadece alfa
aliimina fazindan olustugu tespit edilmistir. 4 nolu deneyde ise
b6éhmit soliisyonuna zirkonya katkis1 yapilmistir. Dolayisiyla
faz analizinde alfa aliimina fazi yaninda zirkonya fazi
gozlenmektedir. 9 nolu deneyde ise zirkonyanin yaninda
soliisyona magnezya eklenmistir. Bu kumun XRD analizinde ise
alfa aliimina ve zirkonya fazlar1 yaninda magnezyum aliiminat
spinel (MgAl204) faz1 goézlenmistir.
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Sekil 4. Deney #9, #4 ve #3'lin XRD sonuglar.

Figure 4. XRD results of Experiments #9, #4 and #3.
Deney numunelerine sinterleme sonrasi yapilan testler ve
sonuclar1 tablo 2’de verilmektedir. Deney no 7 disinda tiim
deneyler 1400°C’'de sinterleme sonrasi yiiksek yogunluk
degerlerine ulagmistir. Deney no 7 recgetesi katkisiz oldugu i¢in
bu sicaklik yogunluk artisinda yeterli olmamistir. 1500°C’de
sinterlen deneylerde ise yogunluk artisi yine gozlenmistir. Tiim
katkilarin ve béhmit miktarinin en yiiksek oldugu 1500°C’de
sinterlenen 9 nolu deney yogunluk degerleri 4.00 g/cm3 olarak
Olglilmiistiir. Deney no 1 ve 8 kontrol deneyi olarak
planlanmistir ve yogunluk sonuglar1 1400°C ve 1500°C i¢in
hemen hemen ayni 6l¢iilmiistiir. Bu deneylerde 1500°C’de
sinterleme sonrasi yogunluk diisiisii deneysel ya da 6l¢iimsel
hatadan olmadig1 goriilmektedir.

Tablo 2. Numunelerin Bazi Fiziksel Ozelliklerinin Sonuglari.
Table 2. Results of Some Physical Properties of the Samples.

M . TP Basma . . TP Basma
Y(t;g/l:rr:‘l;])k S(:Iclll;( Muke(ll\;(;meti Y(c; 5:::;‘)'( S(:Ily;-;( Muk?:\l‘(;meti
1 3.84 835.68 105.85 341 1153.87 26.50
2 3.91 884.22 61.60 3.68 1233.65 45.03
3 3.92 761.96 48.83 3.94 1217.73 78.33
4 3.86 724.95 46.56 3.99 1000.10 67.80
5 3.81 812.51 58.00 3.76 1067.80 81.50
6 3.92 580.01 83.95 3.97 903.98 73.26
7 3.55 885.75 27.00 3.89 959.90 19.33
8 3.86 932.93 105.90 3.47 1088.24 38.47
9 3.90 824.30 98.44 4.00 1076.30 74.86
10 3.86 615.64 53.00 3.70 1077.02 70.55

‘ # ‘ 1400°C Sinterleme Sonrasi 1500°C Sinterleme Sonrasi

Yogunluk sonuglarinin deney igerigi ve sinterlenme sicakligina
baglh etkileri i¢in varyans analizi ile degerlendirilmistir. Sekil
5te Yogunluk Sonuglarina varyans analiz ile olusturulan
etkilerin yar1 normal grafikleri gdsterilmektedir. Bu grafiklere
gore 1400°C’de sinterleme sonras1 béhmit ile katkilarin birlikte
kullaniminin (ABC) yogunlugu onemli derecede etkiledigi
gorilmektedir. Ayrica 1500°C’de sinterleme sonrasi ise basta
magnezya (B) olmak tizere béhmit (A) ve zirkonya (C) katki ve
miktarlarinin - yogunlasmada o6nemli faktérler oldugu
gorilmektedir.

Farkli sicakliklarda deneylerin sinterlenmeleri sonrasi elde
edilen kumlarin Vickers sertlik sonuglar1 sekil 6’da grafik ile
gosterilmektedir. 1400°C’de sinterlenen tiim deneylerin sertlik
sonuglar1 1500°C sinterlenen deneylerin goére diisiik degerler
vermistir. Bu sonug¢ sinterleme sicaklifinin  bohmit
miktarindan, katki ¢esidi ve miktarindan bagimsiz olarak
sertligi 6nemli derecede etkiledigi gostermektedir. Deney 7, 9
ve 10’un 1400°C sinterlemeleri disinda diger regeteler 1400°C
ve 1500°C sinterlemelerinde sertlik sonuglar1 birbiriyle bir
desen olusturmaktadir. Deney 7 en sade icerikli olurken, deney
9 en karmasik (en yiiksek katkili ve Bohmit miktarli) icerikten
olusmaktadir. Sinterleme sicakliklarinda bagimsiz deneylerin
benzer sertlik degerleri gostermesi, benzer sinterleme
mekanizmalarina sahip olmalari ile agiklanabilinir.

Tablo 2’de deneylerin tek par¢acik basma mukavemet ortalama
sonuglar verilmistir. Her bir sonug i¢in ortalama 40 kum tanesi
test edilmistir. Tim kumlarin degerleri sekil 7 (a) ve (b)'de
farkl sicakliklar i¢in kutu cizimleri verilmektedir. 1400°C'de
sinterlenen deney no 7 kumlarinin tek parcacik basma
mukavemeti diger kumlara gore diisiik (27 N) ve oldukca dar
aralikta degiskenlik gostermektedir. Buna karsin deney 8
kumlar1 en yiiksek mukavemet degeri (105.90 N) ve en genis
aralikta degiskenlik gostermektedir. Yine bazi1 deneylerde de
aykir1 degerler gozlenmigstir. Sekil 7 (b)'de 1500°C’de
sinterlenmis deneylerden yine deney 7 en diisiik ve en dar
aralikta degiskenlik gostermistir. Buna karsilik deney 3, 5, 6, 9
ve 10 yiiksek degiskenlik degerleri gosteren deneylerdir. En
yuksek basma mukavemeti degerini (81.50 N) deney no 5
gostermistir. Tek parcacik basma mukavemeti sonuglar
literatiir ile Kkarsilagtirildiginda elde edilen sonuglarin
standartlara uygun aralikta ve sayida kum parcacigl test
edilmesine karsilik yiiksek cikmistir [9]-[11], [23], [24]. Bunun
nedeninin kumlarin sayisi ve boyutu disinda kumlarin
geometrik seklinin; angular (¢cok kose ve kenarl) ya da plaka
seklinde yapraksi olmasinin 6nemli derece etkiledigi ve
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hesaplamalarda dikkate alinmas1 gerektigi ifade edilmektedir
[25].

Standartlastinlmis Etkilerin Yar Normal Grafigi
(Yamit: 1400C sinterleme Yogunluk Sonuglari: a = 0,05)
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Figure 5. Half Normal Plots of Effects According to Density

Results.
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Sekil 6. Deneylerin Sertlik Sonuglar1 Karsilagtirma Grafikleri.

Figure 6. Comparison Charts of Hardness Results of
Experiments.

Deneylerin basma mukavemetleri birbirleri ile karsilastirmak
icin Tukey istatistiksel test uygulanmistir. Sekil 8 (a) ve (b)’'de
deneylerin ikili karsilagtirmalar1 gériilmektedir. Bir aralik sifir
icermiyorsa karsilik gelen ortalamalar dnemli 6l¢tide farkhidir
denilmektedir. Bu sonuglara gore ikili karsilastirmalarda
birbirleri ile farkli olan sonuglar oldugu gibi benzer sonug
verenlerde gozlenmektedir.

Tek Parcacik Basma Mukavemeti Sonuglari (1400C Sinterleme)
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Sekil 7. Deneylerin TP Basma Mukavemeti Kutu grafikleri.

Figure 7. Boxplots of Single Particle Compressive Strengths of
Experiments.

Tukey Simultaneous 95% Giliven Araliklan
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Sekil 8. Deneylerin Tek Parcacik Basma Mukavemet ortalama
farklarinin ikili %95 Giiven Araliklar: karsilagtirmalari.

Figure 8. Pairwise 95% Confidence Interval comparisons of
Single Particle Compressive Strength mean differences of
experiments.
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Tablo 3. Tukey Yontemi ile %95 Giivenle Gruplandirilma Bilgi
Tablosu
Table 3. Grouping Information Table Using the Tukey Method
with 95% Confidence

1400°C Sinterleme 1500°C Sinterleme
Faktor Grup Faktor Grup
Deney 8 A Deney 5
Deney 1 A Deney 3
Deney 9 A Deney 9
Deney 6 AB Deney 6
Deney 2 B C Deney 10
Deney 5 B C Deney 4
Deney 10 BCD Deney 2
Deney 3 cD Deney 8
Deney 4 CD Deney 1
Deney 7 D Deney 7

Tablo 3 Iki farkh sinterleme sicakhig1 sonrast iiretilen kumlara
tek parcactk basma mukavemeti testi sonuglarini Tukey
yontemi ile % 95 gilivenle gruplandirilma bilgi tablosunu
gostermektedir. Gruplandirma bilgi tablosu, anlaml ve anlamli
olmayan karsilastirmalar1 vurgular. Gruplandirma tablosunun
olusturuldugu giiven araliklar1 ailesini olusturmak igin
kullanilan ¢oklu karsilastirma yontemidir. Her gruplandirma
bilgi tablosu, bir faktoriin diizeylerini veya birden fazla
faktoriin birlesik diizeylerini karsilastirir. Faktor diizeylerini
gruplandiran harf siitunlarini igerir. Bir harfi (ya da sembolii)
paylasan seviyeler 6nemli 6l¢lide farkl degildir. Tersine, eger
bir harf paylasmazlarsa, seviye ortalamalar1 6nemli 6l¢ide
farkli olacaktir [26]. Bu sonuglara gére 1400°C’de sinterlenen
deneylerden 6rnegin deney 1 (A grubu) deney no 2, 3,4, 5,7 ve
10’dan, 1500°C’de sinterlenen deneylerde ise drnegin deney 5
(o grubu) deney no 1, 2, 7 ve 8’den sonuglarindan farkhdir.

Sekil 9'da katkisiz ve farkl katki oranlari sahip deney no 3, no
6 ve no 8’in 1400°C'de sinterleme sonrasi kumlarinin farkl
biiytitmelerdeki kirik yiizey SEM goriintileri verilmektedir.
Sekil 9 (a), (c) ve (e)’de 20kX biiyiitmedeki goriintilerinde
hepsinin goézenekli bir yapidan olustugu ve Sekil 9 (b), (d) ve
(f)’de daha yiiksek biiytitmede (70kX) bu gézeneklerin 50-100
nm arasinda degisen boyutlarda oldugu anlasilmaktadir.

Sekil 10’da katkisiz ve farkll katki oranlarina sahip secilen
deney no 3, no 6 ve no 8in 1500°C’de sinterleme sonrasi
kumlarin farkh biiyiitmelerdeki kirik yiizey SEM goriintiileri
verilmektedir. Nano boyuttaki gozenekli yapinin 1500°C’de
sinterleme sonrasinda da numunelerde go6zlenmektedir.
Sinterleme  sicakliginin  artmasiyla tanelerin irilestigi
gozlenmektedir. Alfa alimina (o-Al203) ya da demir oksit
(Fe20s3) gibi ¢ekirdeklendirici etkisinin incelendigi calismalarda
cekirdeklendirici kullanilmadan sinterlenen numunelerde
vermikiller = mikroyapida tane biylimesi literatiirde
gozlenmistir [5], [6], [27]. Yiiksek sicaklik sinterlemelerinin
vermikiiler yapiy1 birka¢ mikrometreye kadar uzattig1 ve yine
kesit boyutunda artisa neden oldugu ve bu anizotropik
mikroyap1 da gelistirilen bitisik baglanti yollar1 boyunca
biiyliyen tanelerin arasinda bir biri ile baglantili gézeneklerin
makul bir sonucu olarak agiklanmaktadir[6]. Calismamizda

numuneler ytiksek sicaklikta sinterlenmektedir ve alfa-aliimina
ya da demir oksit gibi ¢ekirdeklendiriciler kullanilmamistir.
SEM incelemelerinde tiim numunelerde vermikiiler mikroyap1
bliylimiis ve tane i¢lerinde sinterleme sirasinda yok edilemeyen
biiylik oranda gozenek gozlenmektedir.

. e [

Sekil 9. (a), (b) 3 Nolu; (c), (d) 6 Nolu ve (e), (f) 8 Nolu
deneylerin 1400°C’de sinterleme sonrasi kumlarinin farh
bliylitmelerdeki kirik ytizey SEM goriintiileri.

|

Figure 9. Fractured surface SEM images at different
magnifications of the sands of experiments (a), (b) No. 3, (c), (d)
No. 6 and (e), (f) No. 8 after sintering at 1400°C.

i
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Sekil 10. (a), (b) 3 Nolu; (c), (d) 6 Nolu ve (e), (f) 8 Nolu
deneylerin 1500°C’de sinterleme sonrasi kumlarimin farl
biiytitmelerdeki kirik ytizey SEM goriintiileri.

Figure 10. Fractured surface SEM images at different
magnifications of the sands of experiments (a), (b) No. 3, (c), (d)
No. 6 and (e), (f) No. 8 after sintering at 1500°C.
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4 Sonuclar

Bu c¢alismada zirkonya ve magnezya katki maddelerinin,
ozellikle bohmit miktar1 ve sinterleme sicakliginin, yogunluk,
sertlik ve tek par¢a basma mukavemeti iizerindeki etkisi
1400°C ve 1500°C'de incelendi. 1400°C sinterleme sonrasi
basta bohmit miktar1 olmak iizere katkilarin kullanilmasinin
yogunluk, sertlik ve TP basma mukavemetine olumlu etki ettigi
gozlenmistir. Bu sicaklikta sinterlene deneyler arasinda deney
no 8 932.93 HV sertlik ve 105.9 N mukavemet degerleri ile en
ylksek sonuclari vermistir. Yiiksek sicaklik sinterleme sonrasi
ise her bir faktoriin ayr1 ayr 6zelliklere 6nemli derecede etki
ettigi ama bohmit miktarmin yiiksek (25 g) oldugu deneylerin
basma mukavemet (>65 N) degerlerinin daha ytiksek sonuclar
verdigi, bohmitin az oldugu deneylerde ise katkilarin
mukavemet icin 6nemli katki sagladiklar1 gézlenmistir. Tim
deneylerde nano boyutta goézenekli bir yapinin olustugu
gozlenmistir. Bu gozenekli yapimin kumlarin tim 6zelliklerini
onemli derecede etkiledigi diistiniilmektedir.

5 Conclusions

This study investigates the effect of zirconia and magnesia
additives, particularly boéhmite content and sintering
temperature, on density, hardness, and single-particle
compressive strength at 1400°C and 1500°C. The addition of
additives, especially bohmite content, was found to have a
positive effect on density, hardness, and single particle
compressive strength after sintering at 1400°C. Among the
recipes sintered at this temperature, experiment no 8 exhibited
the highest results with a hardness value of 932.93 HV and a
strength value of 105.9 N. After sintering at high temperature,
each factor was found to have a significant individual effect on
the properties, but the recipes with high bohmite content (25
g) had higher compressive strength values (>65 N), while the
additives provided a significant contribution to the strength in
the recipes with low bohmite content. A nano-sized porous
structure was observed in all recipes. This porous structure is
thought to significantly affect all properties of the sands.

6 Tesekkiir

7 Yazar katki beyani

Bu ¢alismada “Yazar 1” fikrin olusmasi, tasarimin yapilmasi;
“Yazar 2” literatiir taramasi, deneylerin yapilmasi, yazim ve
denetimi; “Yazar 3” sonuclarin incelenmesi ve degerlendirmesi;
“Yazar 4” analizlerin yapilmasi ve degerlendirilmesi; “Yazar 5”
malzemelerin temin edilmesi ve sonuglarin incelenmesi
kisminda katki sunmuslardir.

8 Etik kurul onay1 ve c¢ikar ¢catismasi beyani

Hazirlanan makalede etik kurul izni alinmasina gerek yoktur.
Hazirlanan makalede herhangi bir kisi/kurum ile ¢ikar
catismasi bulunmamaktadir
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