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Seramik Esasli Kompozitlerin Flag Sinterleme
Teknigiyle Uretimi
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Ozet

Bir kompozit malzeme, bir matris i¢inde dolgu maddeleri ve giiglendiricilerin,
kullanim alanina uygun 6zelliklerce belirlenmis  bir diizen igerisinde
dagilimindan olugur. Genel olarak birbirlerinden fiziksel ve/veya kimyasal
ozellikler bakimindan farklilik gosteren iki veya daha fazla fazdan iiretilirler
ve bu nedenle segilen {iretim yonteminin ana matris malzemenin yani sira
igerdigi diger faz gruplarina uygunluguna da dikkat edilmelidir. Sinterleme
temel olarak, toz halindeki malzemelerin 1s1 altinda yogunlagtirilmas: olayidur.
Sinterleme esnasinda farkli diftizyon mekanizmalar1 bulunmaktadir. Salt 1s1ya
dayali teknikler, birgok malzeme grubu igin nispeten yiiksek sicaklik ve uzun
sireler gerektirdiginden malzemede tane biiyiimesine yol agar ve dolayust ile
fiziksel 6zelliklerine zarar verir. Bu motivasyonla, basing ve elektrik alan destekli
sinterleme teknikleri de yogun olarak arastirilmaktadir. Flag sinterleme bir
elektrik alan destekli sinterleme yontemidir. Bu teknikte elektrik alan dogrudan
malzemeye uygulanmaktadir ve sinterleme sicakligi ve siiresinde dikkate
deger diistigler gozlenir. Bir¢ok farkli sistemde denenmis olmasina ragmen
kompozit malzemelerde kullanimu esas olarak diigiik elektrik iletkenligine sahip
malzemelere iletkenligi arttirict katkilarin eklenmesi ile baglamugtir ve sonrasinda
caligmalar yayginlagmustir. Bu boliimde oncelikle flag sinterleme agiklanmug
ve sonrasinda literatiirde bulunan kompozit malzemelerin flag sinterleme ile
dretimi gahigmalar1 derlenmistir. Bu boliimiin 6zellikle kompozit malzemelerin
yogunlagtirilmast tizerine ¢aligmalar yapan ve elektrik alan destekli sinterlemeye
ilgi duyan aragtirmacilar igin 6nemli bir kaynak olacag: diigiintilmektedir.

1. Sinterleme

Kompozit malzemelerin {iretiminde birbirinden farkli yontemler
kullanilmaktadir. Uygun baglangi¢ malzemelerinin kullanimi ile istenen

1 Dr Ogretim Uyesi, Kiitahya Dumlupinar Universitesi, hulya.bicer@dpu.edu.tr , 0000-0001-
6633-7085

@, A hrps://doi.ory/10.58830)ozgrur pub172.c894 7



72 | Seramik Esash Kompozitlevin Flas Sinterleme Teknigiyle Uretimi

sekil ve mikro yapiya sahip kati bir malzeme iiretiminin hedeflendigi
bu yontemler farkli simiflandirmalara ayrilabilir. Bu siniflandirmalar
genellikle baglangi¢ malzemelerin fiziksel durumuna (kati, sivi, gaz) gore
degerlendirilir. Baglangi¢ tozlarindan (kati1) tretim yontemlerinden biri
olan sinterleme islemi sikigtirilmig toz partikiillerinin, 1s1 altinda genel
tabiriyle bir araya gelerek hedeflenen kati geometriyi olugturmasidir.
Sekil I’de sinterleme igin is akist verilmistir. Sinterleme iglemi igin tozlar
belirlenen oranlarda karigtirthr. Karigtirma isleminde farkli degirmen
gesitleri kullanilabildigi gibi tozlar agat havanda el ile de karigtirilabilir.
Sonrasinda presleme ile tozlar 6n gekillendirilir. Bu agama, bazi sinterleme
yontemlerinde (sicak press, spark plazma sinterleme, vb) uygulanmaz
ciinkii sistemlerin kendi kaliplar1 mevcuttur. Presleme agamasinda tozlarin
siki paketlenmesi igin baglayicilar (polivinil alkol gibi) kullanilabilir.
Baglayicr kullanilmig ise bu baglayict 6n 1sitma ile giderilmelidir. Son
olarak on sekillendirilmis numune uygun 1sitma hizlarinda, sinterleme
sicakliklarinda ve stirelerinde 1s1l igleme tabi tutulur. Oksitlenmeye
dayanimi diigitk numuneler igin bu 1s1l iglem vakum ortaminda veya inert
gaz akisinda gergeklestirilir [1,2].

Sinterleme igin itici kuvvet, 1) ylzey egriligi, i1) diga dogru basing ve
ii1) kimyasal bilesimdeki gradyanlardan kaynaklanir. Genis yiizey alanina
sahip kiiglik toz partikiilleri, sonunda tane sinirlarinin olusumuna yol
acan sekillendirme baglanti noktalarini (boyun olusumu) destekler. Farkli
kiitle difiizyon mekanizmalari ile yogunlagma devam eder ve sinterlemeye,
yogunlagma tamamlanana kadar mikroyapidaki siirekli degisim eslik eder
[1-3]. Sekil 2°de ZnO numunesine ait baglangi¢ toz formunun morfolojisi
ile 1s1l iglem sonrasinda (flag sinterleme) disk seklinde yogunlagtirilmig
halinin mikroyapisinin taramali elektron mikroskop (SEM) goriintiileri
verilmistir. Numuneden tam yogunluga yakin bir yogunluk elde edildigi
igin mikroyapida da goriildiigii gibi porozite dugiiktiir. Uygulama
alanlarma yonelik bir¢ok oOzellik (mekanik, elektriksel,vb) numunenin
yogunlagtirilmig formunun mikroyapisina bagl olarak degismektedir.
Bu nedenle uygun yontemin ve parametrelerin segimi biiyiilk 6nem
tagimaktadir.
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Tozlarin karisimi

(kompozit kompozisyonuna
uygun recete hazirhgi)

(cesitli kanistirma ydntemleri
kullanimi)

Tozlarin
sekillendirilmesi

(press ve kalip kullanimi)

(gerekli géruldigiunde baglayici
kullanimi)

Isil Islem

(+baglayici uzaklastirma icin 6n
1sil islem)
(gerekliise vakum veya inert

atmosfer altinda calisma)

Sekil 1. Sinterleme yontemi ile polikristalin kompozitlerin tivetimi

Sekil 2. ZnO numunesine ait flas sinterleme oncesi toz morfoloji (sol) ve sinterleme
sonrasmdaki yogun numuneden alinan mikroyap: (sayj) SEM goriintiileri

2. Sicak Pres ve Elektrik Alan Destekli Sinterleme

Kalip geometrisi sinirlandirmalarindan ve buna bagh olarak sinterleme
sonrasi iglemeden kaginmak igin basingsiz sinterleme her zaman avantajhdir.
Fakat, yiiksek yogunluklar elde etmek i¢in numunelerin erime noktasina
yaklagan sicakliklar ve ince toz morfolojisi gerekmektedir, ancak gogu durumda
uzun siireli sinterleme siirelerine bagl olarak tane biiyiimesi kagimilmazdir. Bu
sebeple alternatif sinterleme metotlari tizerine gidilmistir [4].

Endiistride kullanilan yontemlerden biri sicak prestir. Bu iglemde kalip
diizenegi yiiksek sicaklik firiindadir ve numune, sinterleme sicakligina
wsitilirken statik bir yiikle tek eksenli olarak preslenir. Sicak presleme, sinterleme
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sicakhigint diisiiriir ve sonug olarak tane biiyiimesini nispeten bastirir. Ote
yandan sicak preslemede kullanilan kaliplar pahalidir ve kullanim omiirleri
uzun degildir. Ayrica sicak presleme, basit sekilli bilesenlerin olugturulmasiyla
sinirhidir; silindirler ve bloklar gibi. Daha karmagik sekilli bilesenler, yiiksek
maliyetli 6zel kaliplar gerektirir [5].

Bir diger alternatif metot ise elektrik alan destekli sinterleme yontemidir.
Elektrik akimy, kiitle diftizyonunu arttirmak, sinterleme sicakligini ve siiresini
diisiirmek ve dolayzst ile tane biiyiimesinin 6niine gegmek igin kullanilir. En
bilinen elektrik alan destekli sinterleme yontemi spark plazma sinterleme
(SPS) yontemidir. SPS ve sicak presleme arasindaki en biiyiik farklar 1sitma
hiz1 ve 1s1 transferidir. SPS yonteminde tek eksenli yiik ve akim, grafitten
yapilmig pistonlar tarafindan uygulanir. Diisiik voltaj (maksimum 10-15 V),
gok yiiksek akim (1000 A ila 10.000 A) kullanilir, bu da yogunlagtirma igin
gerekli termal aktivasyonu saglayan Joule 1sitmaya yol agar. Uygulanan basing
tipik olarak 30-200 MPa arasinda degisir. Elektrik akiminin uygulanmasi,
bilinen sinterleme mekanizmalarini gelistirir ¢linkii elektrik akimi, pargacik
temas noktalarinda bir kivileim degarji olusturarak pargacik yiizeylerinde
agirt bolgesel 1sinmaya neden olur. SPS yiiksek yatirim maliyeti gerektiren
bir yontemdir. Ayrica sicak presde bahsedilen kalip maliyeti SPS’de de
gegerlidir [6]. Elektrik alan destekli sinterleme yontemlerinden bir digeri flag
sinterleme yontemidir. Bundan sonraki baghklarda flag sinterleme yontemi ve
flag sinterlemenin kompozit malzeme tiretiminde kullanimu ile ilgili detayh
aragtirmalara yer verilmigtir.

3. Flas Sinterleme

Seramikleri yogunlagtirma, basing destegi icermeyen salt sicakliga
dayanan proseslerle oldukga zordur ve yiiksek sicakliklar ile uzun sinterleme
stirelerini (saatler) gerekli kilmaktadir. Raj ve Conrad tarafindan 3% itriyum
stabilize zirkonya (YSZ) ile yapilan ilk galigmalar sirasinda uygulanan diistik
miktardaki (20 V/cm) elektrik alani sinterleme sicakhiginda ve siiresinde diisiis
gostermistir, ayrica arttirilmig sinterleme hizi tane biiyiimesini sinirlamistir
[7]. Bu galigmalar dogrultusunda, yakin zamanda Raj ve Conrad tarafindan
kesfedilen flag sinterleme ile uygulanan yeterli biiyiikliikteki elektrik alaninin
numune iizerine dogrudan uygulanmasi sinterleme sicakligini birkag yiiz
derece agagiya ve sinterleme siiresini saatler stiren bir islemden saniyelere
diigtirmiistiir. Uygulanan elektrik alani arttikga %3 YSZ igin sinterleme
sicakligr 1500°C lerden 850-900°C araligina kadar diigmiistiir. Bu proseste
iki farkli davranig gozlenmektedir; ilk kisim diigiik elektriksel alan uygulanan
kisimdir ki sinterleme agamali olarak gergeklesir (bu kisim elektrik alan
destekli sinterleme olarak adlandirilir FAST), ikinci kisimda ise daha ytiksek
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elektrik alan1 uygulanmaktadir ve sinterleme saniyeler iginde ani bir sekilde
gergeklesir, bu kisim da yukarida tarif edilen flag sinterlemeyi ifade etmektedir
[8]. Method 6zetle numuneyi 1sitirken, dogru akim (DC) elektrik alaninin
iki adet elektrot vasitasiyla seramik malzemeden gegirilmesi islemine dayanur.
Flag sinterleme iyonik iletkenler, yari iletkenler ve elektronik iletkenleri
igeren genig bir malzeme qesitliligi {izerinde denenmistir. Flag sinterleme
ornekleri bizlerle paylagilan malzemelerden birkagi; 3% ve 8% YSZ [8,9],
MgO katkili Aliimina [10], Co,MnO, [11], SrTiO, [12], BaTiO, [13],
SiC dir [14]. Yiiksek ergime sicakligina sahip bir kovalent yapi olan SiC ile
yapilan galigmada ag.%10 ALO,Y,0O, (1:Imol) katkist SiC igerisine ilave
edilmig ve 100 V/cm elektrik alan uygulanmis, sonug olarak 1170°C’de
%388’lik yogunluga ulagilmistir [14]. Flag sinterleme yontemi ekonomik bir
yontemdir, sinterleme sicakligi ve sinterleme siiresinde uygulanan elektrik
alaninin meydana getirdigi diisiiy diger sinterleme yontemlerine kiyasla
enerji tasarrufu saglamaktadir.

Flas sinterleme iizerine konuguldugunda ilk olarak SPS ile kargilagtirma
yapilmaktadir. Spark plazma sinterlemede sinterleme igin itici giiciin biiyiik
kismi, ¢ok yiiksek elektrik akiminin iletken sistemden gegerek yarattig
Joule 1sinmasidir. Flag sinterlemede ise elektriksel alan numuneye baglanmug
elektrotlar vasitasi ile dogrudan seramik malzemenin iginden geger. Hem
flag sinterleme hem de SPS elektrik alan destekli sinterleme yontemidir, fakat
aralarinda ¢ok 6nemli bir fark vardir. Spark plazma sinterlemede kullanilan
diisitk voltajlara (birkag volt) kargin, sistemden gegen elektrik akim
yogunlugu oldukga yiiksektir (kiloamper), flag sinterleme de ise kullanilan
elektriksel alan ve akim degerleri SPS te kullanilandan gok daha diigiiktiir
(volt-miliAmper) [6].

Flag sinterleme siirecindeki kiitle taginim  hizinin - artigindaki
mekanizma heniiz aydinlatilabilmig degildir. Bazi aragtirmacilar sinterleme
mekanizmasini, taneler arasi bolgesel Joule 1sinmasina baglamaktadir. Yaptigt
caliyma ve hesaplamalarla Raj gostermistir ki elektrik akimi gegisi sirasinda
seramik malzeme tarafindan emilen gii¢ nedeniyle yiikselen sicaklik miktari
malzemenin sinterlenmesi i¢in yeterli degildir; uygulanan elektrik alandan
kaynakli Joule 1stnmas1 Stefan Boltzmann kanununa uymaktadir;

AT __aw
T, 4A4cT) (3.1)

T, elektrik alan olmadan numune sicakhigi, AW elektriksel enerji (Watt),
A numune yiizey alani, and o ise sabittir. Bu denkleme gore Raj’in deneysel
caligmalarindan ¢ikan sonu¢ AT = 0.017, dir. Yani, akim kaynakli sadece
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1% sicaklik artig1 beklenmektedir ki bu sinterleme igin yeterli olmayacaktir
[15-18].

Akdogan ve arkadaslar1 tarafindan yapilan ¢alismalarda flag sinterlemenin
enerji dagilimh x-ray kirmmmi (EDXRD) ile yerinde karakterizasyonu
yapimustir. %8YSZ iyonik seramiklerle yapilan galigmalarda, sinterlenmenin
vuku buldugu gegici siiregte (giic emiliminin maksimum oldugu siireg)
es zamanli olarak birim hiicrenin ani bir geklide genlesmesinin arttig1 ve
duragan siirece gegildiginde (sabit akim-voltaj) birim hiicre hacminin
normal/eski boyutuna gectigi gozlenmistir. Tekrar Joule 1sinmasina donecek
olursak rapor edilen %2.35’lik birim hiicre hacim artig1 igin normal sartlarda
olmasi gereken sicaklik artigi termal genlegme katsayist ile hesaplanmugtir ve
deneysel sonuglarla kargilagtirildiginda aradaki yiiksek fark gostermistir ki,
tlag sinterleme (veya anormal birim hiicre hacim artig1) sadece Joule 1sinmaya
dayandirilamaz [19]. Ayrica, sinterleme mekanizmasi olarak, numuneden
gegen elektrik akiminin malzeme igerisindeki Frenkel noktasal kusurlarinin
yogunlugunda meydana getirdigi degisimler 6nerilmistir. Ozellikle iyonik
iletken seramikleri i¢in konugmak gerekirse, oksijen bogluklarinin tane
sinirlarina hareketi ile diftizyon siireci degisir. Yapilan EDXRD yerinde flag
sinterleme galigmalarindaki veriler ile, 8%YSZ iyonik seramiginin elektrik
alan altindaki davranig1 gozlemlendiginde yar1 doruk genisliginin (FWHM)
absorbe edilen gii¢ miktarindaki ani artigla ey zamanl olarak degisim
gosterdigi gozlenmistir ve bu sonuglar sinterleme mekanizmasinin noktasal
kusurlarla baglantisin1 desteklemektedir [20,21].

Seramik malzemelerle yapilan sinterleme ¢aligmalar1 sirasinda, bazi
malzemelerin uygulanan elektrik alan altinda faz degisimine ugradiklari
goriilmiistiir.  Yapilan yerinde xrd ¢aligmalarinda malzemenin absorbe
ettigi elektriksel giigteki ani yiikselig, faz degisimi ile ey zamanl meydana
gelmektedir. Ozdemir, ve arkadaglarinin yaptigr ¢aligmalarda TiB, seramik
malzemeden birkag saniye iginde hizla elektrik akim gegisi TiB, ve TiO,
arasinda reaksiyonu baglatmig, ve sonug olarak TiBO, fazinin ortaya
¢tkmasina sebebiyet vermistir [16].

3.1. Kompozitlerin flag sinterleme ile iiretimi

Flag sinterleme ¢aligmalar1 daha 6nce de deginildigi gibi birgok farkli
malzeme grubunda denemis ve basarili sonuglar alinmigtir. Bu ¢aligmalar
arasinda sinterleme katkist kullamilarak yapilan ¢aligmalar da yaygindir.
Kompozit malzemelerin tiretimi ile ilgili ¢aligmalar ise nispeten daha yeni ve
kasith sayidadir. Flag sinterleme ¢aligmalarinin birgogu zirkonya ile yapilmistir
ve kompozit ¢aligmalart da bu malzeme grubunda daha da yogunlagmistir.
Fakat farkli oksit ve oksit dig1 yapilar ile de galigmalar mevcuttur.
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3.1.1. Zirkonya esasli kompozit yapilarin flas sinterlenmesi

Flag sinterleme elektrik akimmnin rol aldigi bir proses oldugundan
elektrik alan, elektrik akimi ve sinterleme sicakligy biiyiik 6l¢tide numunenin
elektriksel davranigina baghdir. Bu durum da farkh elektriksel 6zelliklere
sahip bilesenler i¢eren kompozitlerin iiretimi igin ilgiyi arttirmugtir. ALO,-
ZrO, (veya YSZ) kompozitleri ile ilgili ¢aligmalar yiiksek kirilma tokluklar:
nedeniyle ilgi ¢ekmektedir. Aliiminanin zirkonyaya eklenmesi tane sinirt
iletkenligini arttirarak tane bilyiimesinin oniine ge¢mektedir. Naik ve ark.
tarafindan bu kompozit malzemeyi iki elektrotlu sistemde DC elektrik alan
altinda yogunlagtirma ¢aligmalar1 geleneksel sinterleme ile kargilagtirmali
olarak verilmigtir. Cok yiiksek (1000 V cm™e kadar) elektrik alanlarda bile
flag sinterlemeye diren¢ gosteren saf aliimina, itriya ile stabilize edilmig
zirkonya ile hacimce %50/50 iki fazli bir karigimda birlestirildiginde diigiik
elektrik alanlarda flag sinterleme ile yogunlagtirilabilmistir. Tek fazli 3YSZ 750
°Cde (firmn sicakligr) sinterlenirken, iki fazl %50 hac. 3YSZ-AL O, seramigi
1060 -Cde 150 V cm™ elektrik alanda neredeyse tam yogunluga ulagmustir.
Geleneksel sinterlemede tane boyutunun sicaklik ile arttigr gozlemlenirken,
flag sinterlemede uygulanan elektrik alani arttik¢a tane boyutu kiigtildiigi
goriilmiigtiir. Ayn1 grubun bir diger ¢aligmalarinda diigiik ve yiiksek elektrik
alan uygulamanin mikroyapiya etkileri incelenmistir. Diiglik elektrik alan
uygulamalarinda sinterleme hizi kademeli artarken (FAST), yiiksek elektrik
alan uygulaninca sinterleme ani (flag) ger¢eklesmistir. Kompozit malzeme ise
FAST modunu flag sinterlemenin takip ettigi hibrit bir proses gostermistir.
Bu da daha yiiksek tane biiylimesine sebep olmustur [22,23]. Bir diger
kargilagtirmali (Ojaimi ve ark.) ¢aligmada hacmen %25 ALQO, katkili ZrO,/
Al O, kompozitler farkli elektrik alanlarinda incelenmistir. Flag sinterlemede
kullanilan sinterleme sicakligt ve siiresi geleneksel yonteme (1550-C) kiyasla
diigmiistiir. Numuneler genel olarak yiiksek yogunluklar gosterse de bazi
bolgelerde erimeler ve yogunluklarda homojensizlikler gozlenmistir [24].
Yao ve ark. otektik molar oranh ALO,~ZrO, seramiklerini flag sinterleme
ile 1200 C’de 2 dakikada hazirlamiglardir. Mikroskobik incelemede yapinin
iki bolgeye ayrildigi gozlenmistir; ok fazh bolge ve otektik bolge. Otektik
bolgede Al,O, matrise ZrO, fazinin dagilimi goriilmiistiir. ZrO, ince katmal
gubuk benzeri bir morfoloji gostermigtir [25].

Literatiirde  inkiibasyon siiresi basitge agiklamak gerekirse flag
sinterlemenin baglangici olarak kabul edilir. Bu siire uygulanan elektrik alan
biiyiikliigiine, firn sicakligina ve malzemenin elektriksel davramigina gore
degisiklik gostermektedir. Bichaud ve ark.’nin yaptig1 ¢aligmada inkiibasyon
siirecini AL O,-ZrO, kompozitleri i¢in incelemiglerdir. Uygulanan izotermal
deneylerde tetragonal zirkonya ve alumina bilesimlerinde hacimce %0, 20,
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40 ve 60 ALO, kullamlmgtir. Elektrik alan sabit tutuldugunda inkiibasyon
stireci numunenin iletkenligine bagl degismistir ve inkiibasyon siiresi t,
aliimina igerigi ile 6nemli 6lglide artmugtir. Sekil 3°de farkl katki oranlarinin
tlag sicakhigina etkisi verilmigtir [26,27].

Yukarida 6zetlenen tiim ¢aligmalar DC alan altina uygulanmigtir. ALO,-
ZrO, kompozitin alternatif akim (AC) elektrik alan flag sinterleme davranigt
800-C firin sicakhiginda incelenmigtir. Yogun numuneler 120 s igerisinde
AC ile 60mAmm™ altinda tiretilmistir. AC ile elde edilen numunelerin tane
boyutu DC ile elde edilenlerden daha biiyiik oldugu saptanmistir. AC ile
tretilen numunelerin mikroyapisinin daha homojen bir dagilim gosterdigi
de raporlanmugtir [28].
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Sekil 3. Elektrik alanmn ve kompozit bilesimin bir fonksiyonu olarak inkiibasyon
baslangig firm swcaklyje (sabit sitma bz ve sabit akun limiti) [27] (Creative Common
CC BY).

a-ALO,, MgAlL O, spinel ve kiibik %8 mol Y,O, ile stabilize edilmig
ZrO,nin (8YSZ) esit hacim fraksiyonlarindan olugan tiglii kompozitler de
tlag sinterleme yolu ile iiretilmistir. 50-500 V/cm elektrik alan altinda yapilan
izotermal galigmalarda flag sinterleme 100 V/cm uygulandiginda 1350°C’de
gergeklesmisken, 500 V/cm’de sicaklik 1150°C’ye diigmiistiir. Sinterleme

sicakliginin ve siiresinin diigmesi ile tane biiyiimesi de engellenmistir.
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Aliimina, spinel faz ile reaksiyona girerek yiiksek aliimina spinel kati ¢ozeltisi
olusturmugtur [29]. Bir diger ¢ahymada, AL O,, MgO ve 8YSZ igeren iig
fazl1 baglangi¢ malzemeleri ile reaktif flag sinterleme ¢aligmasi yapilmugtir. 500
V/em elektrik alan ile izotermal olarak yiiriitiilen ¢aligmada akim limiti 60
mA/mm? olarak belirlenmigtir. . Flag davranisi i¢in gereken minimum 8YSZ
hacim yiizdesi iyi dagilmug toz igin %30 ve topaklanmuis toz igin %20 olarak
belirlenen galiygmada artan zirkonya miktart ile flag baslangig sicakliginin
da digstiigli gozlenmistir. 8YSZ oramt %30°dan %50°ye arttirildiginda
sicaklik 1014°C’den 817°C’ye diigmiigtiir. Reaktif flag sinterleme sonrasinda
MgAlLO,-8YSZ kompozit malzeme elde edilmigtir. Mikroyap1 ve faz
dontigtimlerinin baglangi¢ malzemelerinin homojen karigimi ile dogrudan
iligkili oldugu belirtilmis bunun sebebinin de yiginlagmig zirkonya
partikiillerinin 1s1 dagilimina etkisi olarak agiklanmugtir [30]. Nikel oksit ve
%38 mol. itriya ile stabilize edilmis zirkonya (tipik olarak agirlik¢a %30-60
NiO) kompozitleri kati oksit yakit hiicrelerinde (SOFC) anot malzemeleri
olarak yaygin sekilde kullanilmaktadir. Geleneksel yontemler ile 1400-1450
°C araliginda yogunlastirilan bu kompozitler flag sinterleme ile nispeten
yiiksek yogunluklara 820-945°C araliginda ¢ikarilmiglardir. Kompozisyonun
flag parametrelerinde farklilik olusturacaginin belirtildigi ¢aliymada ayrica
indirgeyici atmosferin de flag baglangi¢ sicakhigini diistirdiigii gozlenmigtir
(metalik faz dontgiimii NiO-Ni) [31]. ZrO,-karbon kompozitleri de
flag sinterleme ile gahigilmistir. Indirgenmis grafen oksit (rGO) ve 3YSZ
kompoziti olugturma amaci ile oda sicakhiginda 60 V/cm alan altinda 20
sn flag sinterlenmesi sonucunda %99,8 relatit yogunluk elde edildigi
raporlanmugtir. Mikroyapr incelemesi sonucunda 3YSZ matris igerisinde
rGO dagiliminin homojenliginin elektriksel ve mekanik 6zelliklere olumlu
sonuglar1 gozlenmistir [32]. Diger bir ¢aliymada 3YSZ/karbon nanotiip
(CNT) komporziti 25 V/cm elektrik alani altinda 100-300 mA/mm? akim
yogunlugu limitinde flag sinterleme ile yogunlagtirilmustir. Izotermal
sinterleme  700°C’de  gergeklegmisgtir. CNT matris igerisinde homojen
dagilim gostermis ve akim yogunlug: arttirildikga daha kiigiik tane boyutu
gozlenmistir. Akim yogunlugunun degisimi kompozit malzemenin iyonik
yogunluguna da etki etmis ve yliksek akim yogunlugu ile artiy gostermistir
[33]. Silisyum karbiir (SiC) viskerlar seramikleri gii¢lendirmek igin seramik
kompozitlerde yaygin olarak kullanilmaktadir, fakat hacimsel kiiglilme
gostermedikleri igin kompozitlerin yogunlagtirilmasina engel gerilmelere yol
actig1 gozlenmektedir. Farkli yontemler ile ¢alismalar literatiirde mevcuttur.
Flag sinterleme ¢aligmasinda karigtirilan malzemeler 6n sinterleme (800°C)
islemine tabi tutulmustur. Ayrica kargilagtirma amaci ile numuneler
1400°C’de 2 saat geleneksel yontem ile de sinterlenmigtir. Farkl elektrik
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alanlarinda yapilan galigmalar sonucunda 100 V/cm alan ve 80 mA/mm?
akim yogunlugunda 1000°C°de tam yogunluga ulagilmig ve SiC viskerlar ile
ZrO, matrisi arasinda iyi bir baglanma araytizeyi olustugu raporlanmugtir
[34]. Hidroksiapatit (HAp) yiiksek biyoaktiviteye sahip bir malzeme
olmasimna kargin yapay kemik iiretimi i¢in kullanimi, diigiik dayanimi ve
karilma toklugu nedeniyle zorlasmaktadir. Tkinci fazlarin yapiya eklenmesi
ile malzemenin dayaniminin arttirilmasi planlanmaktadir. Bu motivasyonla,
HAp-3YSZ (hacim.%50) kompozitleri 1050°C de 250 V/cm ve 30 mAmm-
? kogullarinda flag sinterlenerek %99,6 relatif yogunluga ¢ikarilmugtir. Akim
yogunlugunun arttirtlmasinin HAp’in bozunmasina neden oldugu da ayrica
raporlanmugtir [35].

3.1.2. Diger yapilar ile ¢aligmalar

ALOlin diigiik iletkenligi nedeniyle ALO,/rGO kompozitleri 250-400
V/em alanlarda flag sinterleme ile yogunlastirilmiglardir. rGO yapiya elektrik
alan iletimini tetiklemek amacr ile katilmigtir. Akim yogunlugu arttirildikga
numune yogunluklar arttirlmugtir fakat belirli bir sinir akim limiti (33,33
Acm?) iizerinde numunede kirllma gozlenmigtir. 800°C 300 V/cm elektrik
alani ile tam yogunluga yaklagilmigtir [36]. 500 V/cm elektrik alan altinda
900°C de ALO, ve TiO, flag sinterleme deneylerinde yogunlagmanin yani
sira faz doniisiimleri de yerinde XRD ¢aligmast ile gozlenmigtir. ALO, TiO,
bilesimine sahip bir spinel yapi olan aliiminyum-titanat olugumu flag
sinterleme ile hizlandirilmugtir [37]. Otektik bilegime sahip ALO,- Y,ALO,
(YAG) kompozitleri de reaktif flag sinterleme ile tretilmigtir. 550 V/
cm elektrik alan altinda 1250°C’de ALO, ve Y,O, arasindaki reaksiyon
olugsmustur [38]. 8YSZ, MgO, ve AL, O, fazlari ile yapilan flag sinterlemede
tek fazli spinel yap1 (MgALO,) proses stirecinde MgO ve AL O, reaksiyonu ile
olugmugtur, 8YSZ ise yapiya flag sinterleme igin gerekli elektriksel iletkenligi
saglamistir. Caligma sonucunda geleneksel yonteme kiyasla daha kiigiik tane
boyutu elde edilmigtir [39].

%10 CN igeren (Ce0,),,(Sm,0,),, (SDC) ~CN kompozitleri alternatif
akim altinda flag sinterlenmigtir. 1A akim limitinde 850°C’de kompozit
malzemede %20.2 biiziilme meydana gelmigtir [40]. NiO- Ce ,Gd,,O,
(GDC) komporzitleri kat1 oksit yakit hiicrelerinde anot malzemesi olarak
kullanim potansiyeline sahip oldugu diistiniilmektedir. Bir diger ¢aligmada
agirlikga %50 NiO igerikli GDC 50 V/cm elektrik alan ile 260 mA/mm?
akim limitinde 200°C vyiiksek yogunluga flag sinterleme ile getirilmigtir.
Yiiksek akim yogunluklarinin kullaniminin diizensiz katilagma mikroyapisi
olusturdugu belirtilmigtir [41]. Sm,O, katkili CeO, yapisina grafit (ag.%>5)
eklenmesi ile elde edilecek olan kompozitler ile bir diger flag sinterleme
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deneyinde 120 Vem™lik elektrik alammmin uygulanmasinin, 578°C ‘de
10 dk i¢inde tam yogunlagtirmaya ulasildigi raporlanmigtir. Yine aym
caliymada, yapidaki grafit sayesinde flag baglangig sicakligr 25°C’lere kadar
diistiigii denemeler de mevcuttur[42]. (La, Sr,,) (Co,,Fe,,)O, (LSCF)
elektroseramik ve Gd,Ce, ,O, (GDC) elektrolit olarak kullanilmaktadir. Bu
iki malzemenin farkli oranlarda karigimu ile olugturulan kompozit malzemeler
flag sinterleme ile ¢aligilmigtir. Cok genis skalada degisen parametreler ile
yapilan ¢aliygmada 0.56 A/mm? akim limiti, 20 V/cm elektrik alan ile tam
yogunluk elde edilmigtir. Kompozit igerigindeki iletken LSCF faz1 hizli
ve stirekli iletkenlik artigina neden olmugtur. GDC faz1 ise sinterleme
mekanizmasi igin katyonlarin diflizyonuna firsat veren sicakligin daha alt
limitlerde meydana gelmesini saglamistir (Joule etkisini diigiirerek) [43].

Genel olarak kompozitler bilindigi gibi bilesenlerin 6zelliklerinin bir
kombinasyonudur. Flag sinterleme yonteminde yukarida verilen galigma
orneklerine bakildiginda kompozit malzemeyi olusturan bilesenlerden
birinin iletkenligi 6n plana ¢ikmaktadir. Flag sinterleme diigiik sinterleme
sicakliklar1 ve kisa siireler vadeden bir yontem olmast nedeniyle numunelerin
mikroyapisina ve dolayist ile mekanik ve elektriksel ozelliklerine etkisi
agiktir. Flag olaymnin parametre segimine ve sinterleme sicakligina en biiyiik
etkiye de siiphesiz malzeme iletkenligi sebep olmaktadir. Yiiksek dirence
sahip malzemelere eklenen iletken malzemeler ile flag sinterleme deneyleri
baglamistir ve farkli kompozit malzemelerde basarili sonuglar elde edilmigtir.
Fakat unutulmamas: gerekir ki flag sinterleme ile elde edilecek olumlu
sonuglarin yaninda malzemenin kullanim alani sebebiyle asil 6nceligi olan
tiziksel ve kimyasal 6zelliklerden de taviz verilmemelidir.
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