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Bu caligmada termik santral atig1 olan cam seramik malzemelerden ugucu kiil’iin yogunlagtiriimast
(sinterlenmesi) elektrik alan destekli flag sinterleme yontemiyle gergeklestirilmistir. Ugucu Kiil numuneleri
Tuncbilek Termik Santralinden (Kiitahya, Tiirkiye) temin edilmistir. Flas sinterleme deneyinde 0,85 A akim
iist limiti belirlenerek 450 V/mm elektrik alan uygulanmistir. XRD analizine gore yapida cams: faz, kuvars,
hematit, manyetit, magnezyoferrit ve miillit yapilari bulunmaktadir. Kimyasal analizi (XRF) ile igeriginde
belirlenen yiiksek orandaki SiO2, Al203 ve Fe:O3’lin tek baslarina ve/veya birlikte olusturduklart cam-
seramik malzemelerin sinterlenmesi 1500°C ve {izeri sicakliklarda gergeklestigi literatiirde rapor edilmistir.
Elektrik alanli flag sinterleme islemi ugucu kiiliin ortalama sinter sicakligini 1500°C’lerden 1137°C’ye
diisiiriirken sinter siiresini de 3 saatten 70 saniyeye ¢ekmistir. Bu yontem ile gergeklestirilen sinterleme
islemi geleneksel sinterleme yontemlerinden daha diisiik sicaklik ve daha kisa siirede gergeklestirilmistir.
Literatiirdeki ugucu kil sinterleme islemlerinin SEM mikrograflari ile karsilastirildiginda daha yogun bir
yap1 sinter igleminin bagaril bir sekilde gergeklestigini kanitlanmugtir.
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In this study, densification of fly ash, (FA, industrial waste glass ceramic material) powder is carried out by
electric field assisted flash sintering method. FA obtained from Tungbilek Thermal Power Plant (Kiitahya,
Turkey). During the flash sintering experiment, 450 V/mm electric field is applied on sample with 0.85 amp
current cutoff value. Flash sintering is accomplished in 70 sec at = 1137°C. According to XRD analysis,
glassy phase, quartz, hematite, magnetite, magnesioferrite and mullite structures are in the structure. Based
on the results of chemical analysis (XRF), reported in the literature, the sintering of ceramic materials formed
by SiO2, Al2O3 and Fe2O3 individually or all together occurs at temperatures of 1500°C and above. By electric
field assisted flash sintering technique, the sintering temperature is decreased from 1500 to 1137°C along
with a decrement in sintering time from 3 hours to 70 seconds. The sintering process with this method was
performed at a lower temperature and in a shorter time than traditional sintering methods. With the SEM
micrographs, it has been proven that fly ash flash sintering processes have a denser structure compared to
the conventional sintering.
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1. GIRIS (INTRODUCTION)

Diinya’da ve Tirkiye’de termik santrallerin atifi olarak
bilinen “ugucu kiil” ’tin (UK) depolanma probleminin
yaninda, icerdigi oksitler ve oldukca ugugkan olmasindan
dolayr hava ve su kaynaklarina zarar vermektedir [1].
Tiirkiye’deki termik santrallerin baca filtresinde biriken
ucucu kiil her yil 15 milyon tondan fazla oldugu rapor
edilmistir. Bu rakamin Diinya genelinde ise 600 milyon ton
civarinda oldugu bilinmektedir [2, 3]. Her endiistriyel atik
gibi UK’nin de degerlendirilmesi i¢in olduk¢a fazla sayida
calisma yapilmaktadir [4-6]. UK, ¢imento iiretimi [3], yap1
malzemesi [7], yol yapiminda dolgu [8], zirai ¢aligmalarda
[9, 10] ve adsorpsiyon malzemesi [11] olarak yaygin olarak
kullanilmaktadir. UK’nin &zellikleri kullanilan komiir
kaynagt ve yakilma yontemine gore degisiklik
gostermektedir. UK nin bu gibi 6zelliklerinin bilinmesi ile
elde edilecek olan ikincil iriinler bilingli olarak ftiretilerek
hem {ireticiyi hem de kullanicisina ekonomik avantaj
saglayarak cevrenin korunmasina katki saglayacaktir. Biitiin
bu avantajlara ragmen UK’den elde edilen ikincil tiriinlerin,
iiretilen UK miktarinin kiiciik bir yiizdesini gegmedigi ve bu
rakamin diinyadaki ortalamasimin yaklasik olarak %15
oldugu bildirilmistir [12]. UK igerisinde SiO» (S, %25-60),
ALO3 (A, %10-30), Fe,03 (F, %1-15), CaO (%1-40) gibi ana
bilesenlerin yilizde oranlar1 UK’ nin cinsine gore degisiklik
gostermektedir. Bunlarin yani sira MgO, SO; ve alkali
oksitler minoér bilesen olarak bulunmaktadir. Bahsi gegen
minerallerin kimyasal bilesen yiizdelerinin farkliliklar: ile
UK’nin ASTM ve TS EN standartlart kullanilarak
degerlendirilmektedir [9, 12, 13]. ASTM standartlarina gore,
UK’nin igerigindeki toplam S+A+F yiizdesi 70’den fazla ise
F sinifi, 50°den fazla ise C sinifi olarak belirlenmistir. Ayn1
standart kurulusuna gore UK’deki %CaO miktar1 kireg
durumunu da siniflandirmaktadir. F simifi UK’ler %10’un
altinda CaO igerdigi i¢in diisiik kiregli ve pulozonik 6zellige
sahiptirler. C smift UK ise; %10°dan fazla CaO’e sahip
olmasindan dolayr yiiksek kire¢li olup pulozonik
ozelliklerine ek olarak iyi bir baglayict oldugu da
bilinmektedir. UK, TS EN standartlarina gore silissi (V) ve
kalkersi (W) olarak da kategorize edilmistir.

UK igerigindeki minerallerin ¢ogunlugu cam seramik
malzeme simifina dahil edilmektedir [6, 14]. Bu yiizden bulk
yogunluklu malzeme elde etmek i¢cin UK’lerde de genellikle
sinterleme yontemi kullanilmaktadir. Sinterleme toz
partikiillerinin 6n yogunluklu (green compact) malzemenin
ergime sicakligindan daha disiik sicakliklara 1sitilarak
partikiillerin birbirine difiize olmas1 sonucu olusan bir ¢esit
yogunlagtirma yontemidir.

Tanecikler arasindaki gaz/kati ara ylizeyinin ylizey
enerjisinin azalmasi yogunlastirma isleminde olduk¢a
o6nemlidir. Diflizyon islemi gerceklesirken 6n yogunluklu
malzeme igerisinde bulunan gézeneklerin azalmasi ve/veya
bazen de tamamen yok olmasi ile malzeme de yogunlagma
gerceklesir. Bu iglemin sonucunda ise malzemenin mekanik
dayaniminin artmasi saglanmaktadir. Sinterleme islemindeki

gozeneklerin azalmasi; ©6n yogun malzemedeki ilk
gozeneklilik orani, sinterleme sicakli1 ve sinterleme siiresi
ile belirlenmektedir. Seramiklerde diger yogunlastirma
iglemleri ise; basingsiz sinterleme, sicak izostatik presleme
(SiP), gaz basingli sinterleme (GBS), kivileim (spark)
plazma sinterleme (SPS) ve flas sinterleme (flash sintering,
FS) yontemleri ile uygulanmaktadir.

Kovalent bagli seramikler basta olmak fiizere seramik
malzemelerin sinterlenmesi, diisiik diflizyon katsayilar:
sebebiyle asir1 yiiksek sicakliklarda ve ¢ok uzun surelerde
gergeklestirilmektedir. Ornegin, B4C gibi bir kovalent baglh
seramikte sicak presleme yontemi ile 2200°C’de 24-36 saat
sinterleme islemi sonunda %99 yogunluk elde edilmektedir.
Bu nedenle maliyet, zaman ve son iiriindeki 6zelliklerin
iyilestirilmesi i¢in sicak presleme ve elektrik alan gibi diger
itici kuvvetler sicaklik faktorii ile birlikte kullanilmaktadir.
Elektrik akimi kullanilan  sinterleme  yo6ntemlerine
verilebilecek en temel o6rnek SPS’dir. Bu yoéntemle
sinterleme sicaklig1 fazla diisiiriilemese de sinterlenme siiresi
oldukga kisaltilabilmektedir (Ornegin B4C icin 20 dakika ve
1800°). SPS’de grafit kalip igerisindeki seramik malzemeye
diisiik voltaj, cok yiliksek akim prensibiyle joule 1sitmasi
(joule heating) uygulanmaktadir. Bulusu kisa zaman 6nce
yapilan FS olarak adlandirilan sinterleme yonteminde ise toz
presleme ile hazirlanmis seramik numuneye, firin icerisinde
devaml olarak diisiik voltaj uygulanmakta ve firmn sicakligi
belirli bir hizda arttirilmaktadir. SPS’den farkli olarak
elektrik alan sadece numuneye uygulanmakta ve uygulanan
voltaj diisiik seviyede tutulmaktadir. Fakat daha sonra
iletkenlik ¢esidine (elektronik, iyonik veya polaron) ve yasak
band araligina (band gap, Eg) bagh olarak, kiitle belirli bir
sicakliga ulagtiginda, anlik olarak kendiliginden iletkenligi
artmakta ve numune iizerinden elektrik akimi gegmektedir.
Elektrik akim1 numune {izerinden sadece 20-30 saniye kadar
gegmekte ve bu siire sirasinda numunede ¢ok hizli fiziksel
¢ekme/bliziigme (shrinkage) meydana gelerek, numune
yogunlugu %55 seviyesinden %97 ve lizeri degerlere
¢tkmaktadir [6, 14]. Bu ¢alismada FS i¢in UK segilmesinin
nedeni, daha Once bu tarz atitk malzemelerin
sinterlenmesinde bu teknigin kullanilmamasidir. Bunun
yaninda bu cam seramik malzemeler ic¢in kullanilan
sinterleme sicakliklarinin oldukga yiiksek (1400°C ve tizeri)
ve siiresinin de uzun olmasi sonucunda, son lriindeki tane
boyutu da bilylik olmaktadir. Bu teknik ile secilen malzeme
sistemlerindeki  sinterleme sicakliginin  ve  siiresinin
diisiiriilerek enerji tasarrufu saglanmasi ve tane biiylimesinin
Onlenerek, son  iriindeki  mekanik  Ozelliklerinin
iyilestirilerek geri kazanmim alanlarmin  genisletilmesi
amaglanmaktadir.

2. DENEYSEL METOT (EXPERIMENTAL METHOD)
2.1. Kimyasallar ve Cihazlar (Chemicals and Equipment)

UK, Tungbilek Termik Santralinden temin edilmistir.
UK’nin mineralojik (XRD, Bruker D8 Advance, Cu-Ka, A=
1.54 A) faz analizleri 10-80° arahiginda 2°/dak. tarama hizi
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ile 6l¢lilmiistiir. Kimyasal kompozisyon analizi (XRF) ile
ASTM ve TS EN standartlarina uygunlugu Tablo 1°de
gosterilmistir. Yaglayict olarak oleik asit, PEG (poli etilen
glikol) ise baglayict gorevi ile Merck firmasindan temin
edilmistir. Tozu pelet formuna getirebilmek i¢in tek eksenli
hidrolik pres kullanilmigtir (Hidroliksan, 2019). Firin
(Protherm, PLF 130/10 model 3600 W, 220 V, 16 A) deney
asamalarda kullanilan polimeri uzaklagtirmak ve FS
islemleri siirecinde kullanilmistir. FS sirasinda elektrik
akimini saglamak i¢in DC gii¢ kaynagi ile (Ametek, XG600
- 2.6 model 1500 W, 2200 VA, 47 - 63 Hz) numune iizerinde
elektrik alan olusturmak i¢in tercih edilmistir. 600 V’a kadar
elektrik alan uygulanilabilen bu DC giic kaynaginda
maksimum 2.6 A akim saglanabilmektedir.

2.2. Peletlerin Hazirlanmasi, FS Deney Diizenegi ve

Karakterizasyon
(Preparation of pellets, FS experimental setup and characterization)

Ortalama partikiil boyutu 0,5-150 p ve yogunlugu 1,11 g/cm?
olan UK’den 1,5 g, 0,15 ml PEG ve 1,5 ml oleik asit agat
havan igerisinde harmanlanmistir (Sekil 1a). Elde edilen
tozdan 1 mm kalinliginda 6n yogunluklu malzeme seklinde
numune elde etmek i¢in toz tek eksenli pres kullanilarak 50
bar basing altinda 13 mm ¢apinda sertlestirilmis paslanmaz

celik kalip kullanilarak preslenerek peletler elde edilmistir.
Toz haldeki UK preslenme sonucu pelet haline geldikten
sonra igerisindeki polimerlerin uzaklastirilmasi igin firinda
3°C/dak. sicaklik artis1 ile 600°C’de 1 sa. siire 1s1l isleme tabi
tutulmustur.

Disk seklindeki UK numunesi, FS i¢in kapasitor paralel
plaka deney diizeneginde konumlandirilmistir [15]. Sekil 2a
firmda bulunan deneysel diizenegi gostermektedir. Deneye
hazir olan numunelerin iizerine ve altina gelecek sekilde
elektrot gorevi gorecek iki adet tel yerlestirilmistir. Glimiis,
bakir, ¢elik ve platin tellerden uygun olami elektrik alan
uygulamak i¢in deneylerde kullanilabilmektedir. Bu
caligmada, numunenin her iki yiizl, elektrik alanini
uygulamak ve tiim deney dongiisii boyunca UK numunesi
tarafindan gecgici bir akim c¢ekilmesini saglamak igin
kullanilan platin folyolarla kaplanmustir. Platin folyo
kullanilarak, numune ylizeyinde diizgiin ve homojen omik
temas olusturmast ve numunenin her iki yiiziine de homojen
elektrik alan1 uygulanmustir. Firin igerisine FS sirasinda
elektrik alan uygulamak i¢in kullanilan elektrotlarin girisini
saglayan yalittmli girigler hazirlanmigtir. Platin folyolar,
firinin disinda konumlandirilan gii¢ kaynagina platin tellerle
tutturulmustur. Platin folyolar ve tel, yiiksek sicaklikta iyi
elektrik iletkenligine ve inert davranisa sahiptir, bu da platini

Tablo 1. Tungbilek Termik Santralinden temin edilen UK nin kimyasal analiz sonuglar1 ve standartlara uygunluk sinirlar

(Tiirkiye Cimento Ureticileri Birligi Laboratuvar: XRF analiz sonuglar1 kullanilmistir [12].)
emical analysis results o obtained from Tungbilek Thermal Power Plant and producing compliance with standards, Turkey Cement
(Chemical analysi Its of UK obtained from Tungbilek Th 1P Pl d produci li ith standards, Turkey C
Manufacturers Association Laboratory XRF analysis results are used [12])

% ag. Oksit Ucucu TS EN TSEN 197-1 TS EN 639 ASTM C 618
: Kil (UK) 450 V W F C
Si0; (S) 58,25
ALO; (A) 16,66
Fe,0; (F) 12,91
Ca0 1,95
MgO 5,08 <50
SOs 0,76 <30 <50 <50 <50
Diger Oksitler 3,06
ggg‘rma‘ Kaybr 5 59 <50 <50 <50 < 10,0 <6,0 <60

Sekil 1. a) Agat havanda PEG ve oleik asit ile harmanlanmis UK, b) tek eksenli hidrolik pres ile basilmis UK pelet

numune fotografi.
(a) UK blended with PEG and oleic acid in agate mortar, b) pressed pellet sample photo UK with an uniaxial hydraulic press)

140



Cetinkaya / Journal of the Faculty of Engineering and Architecture of Gazi University 37:1 (2022) 137-144

Yalitkan seramik

“

Elektrik alan

- .
5 = folyo

(2) Platin elektrotlar

Numune

Sekil 2. a) FS islemi i¢in hazirlanan deney diizeneginin sematik gosterimi, b) FS islemi sirasinda yiiksek sicakliklarda 1s1k

sagiliminin gézlendigi kuvars cam pencere.
( a) Parallel plate capacitor type of experimental setup which is used for flash sintering of fly ash, b) quartz glass window in which light scattering is
observed at high temperatures during FS application.)

FS c¢alismalar1 igin en iyi elektrotlardan biri yapar. Yiiksek
sicaklikta folyolar ile numune arasindaki temasi
kaybedilebilmektedir. Bu nedenle folyolarla numune
arasindaki gelgit temasini olusturmak i¢in Al,O; seramikler
ile sikigtirilmaktadir. Polimeri uzaklastirilan pelet numune
oda sicakligina sogutulduktan sonra gili¢ kaynagina bagl
olan bu teller arasina konulmus ve FS iglemi i¢in hazirlanan
deney diizenegine yerlestirilmistir (Sekil 2a). Bunun yant
sira firmin 6n tarafinda sinterleme olayim1 kayit altina
alinmasini saglayacak kuvars cam bulunmaktadir.

Firin sicaklign 12°C/dak. 1sitma hiz1 ile 1300°C’ye kadar
¢ikarilmaya programlanmustir. DC gii¢ kaynagi, FS sirasinda
numuneye 450 V/mm’lik elektrik alani uygulamak igin
kullanilmistir. Giincel joule 1stnmasimi dnlemek igin kesme
degeri 0.85 amper olarak secilmistir. Gerilim ve akim
degerleri sicaklik yerine fonksiyon siiresi olarak
kaydedilmistir. Béylece numune iizerindeki akim ¢ekisi, FS
calismasi esnasinda joule 1sitma fenomeni sebebiyle firinda
ekstra sicaklik artigina katkida bulunabilmektedir. Simdiye
kadarki bilgilerimiz, yapilan c¢aligmalar ve literatiir
aragtirmalarimiz ile hem elektrik alan1 hem de akim kesme
degerleri belirlenmistir. Sinterlenmis numune yiizeyindeki
mikroyapiy1 taramali elektron mikroskobu (SEM, SM Zeiss
LS-10) kullanilarak incelenmistir. UK igerisindeki fiziksel
ve kimyasal yapt analizleri i¢in X-ism1  kirmim
spektrometresi (Rigaku ZSX Primus-II XRD) kullanilmuistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DISCUSSIONS)

Tungbilek Termik Santrali UK nin reaktif kire¢ miktarinin
ylizde 10’un altinda olmasindan dolay1r TS EN 197-1
standartina gore V smifindadir (Silissi UK). UK’nin
kimyasal analizinde SiO, %58,25, ALOs ise %16,66
bulunmaktadir (Tablo 1). S+A+F degerinin yiizde 70’den
fazla ve CaO’nun yiizde 10’dan az olmasi sebebiyle ASTM
C 618 standartlarina gore F sinifi yani diigiik kiregli ve TS
639’un standart kosullarma uygun oldugu anlasilmaktadir.
TS EN 450 standartlarina gore belirlenen %SOz miktarinin,
diisiik kirecli UK olmasi ile serbest kire¢ yiizdesinin yine
ayni standartlarda belirtilmis olan aralik igerisindedir. Ancak

dort standart kosullarinda MgO kimyasal bilesen yiizdesi
bakimindan sadece TS EN 639’a uymamaktadir. UK ‘lerin
yogunluklari, igerigindeki kuvars, aliimina, demir ve karbon
miktartyla degisiklik gostermektedir. Kiildeki %Fe,O3 orant
arttik¢a yogunluk degeri de artmaktadir. Tuncbilek UK iiniin
toz yogunlugu ise 1,11 g/cm® tiir.

Tungbilek UK’nin  X-iginlar1  analizi  Sekil 3’de
gosterilmektedir. Analiz sonucuna gore, UK’de camsi faz,
kuvars, miillit, hematit, manyetit, magnezyoferrit gibi
kristalize fazlar bulunmaktadir. Cams: faz, 22-24°’de bilinen
en belirgin piki vermistir. Bu degerlerde difraktogramki arka
plan (background) belirgin tiimsek (hump) olusturmaktadir.
Bu, diisiik kiregli UK’de camsi fazda silisyumca zengin
aliimina silikat fazinin bulunmasindan kaynaklanmaktadir.

Bu ¢alismada kullanilan UK'nin sinterleme isleminden 6nce
yapilan morfolojik incelemesinde, tane boyutu 0,5-15u
arasinda degisiklik gdsteren kiiresel taneciklerden olustugu
gozlenmistir. Bu kiiresel yapilarin cogunlugunun kat1 camsi
taneciklerden ve ayni zamanda i¢i bosluklu tanecikler
(senosfer), aglomere senosferler, i¢i ince kiirelerle dolu
senosferler ve ylizeyi kristal kapli tanecikler den olustugu
rapor edilmistir [12].

Gii¢ kaynagi, Sekil 4’de gosterildigi gibi 0,85 A akim kesme
degeri ile tim deney sirasinda 450 V/mm elektrik alam
uygulamak i¢cin 1 mm UK peleti i¢gin 450 V olarak
ayarlanmustir. Elektrik alan destekli sinterleme deneyinin
tamami dort boliime ayrilabilir. ik boliim, numunenin bir
yalitkan gibi davrandig1 yerde tanimlanmustir. Firmn sicakligi
12°C/dak. 1sitma hizi ile yiiksek sicakliklara ulastiginda ve
numune 450 V/mm elektrik alanina maruz birakildiginda
disk seklindeki numuneden akim ¢ekilememesi, 6n yogun
numunede partikiil-partikiil temasinin olmamas: ve diisiik
elektriksel iletkenlik degeri nedeniyle numunenin izolatér
yapist  gosterdigini  diisiindiirmektedir. Firin  sicakligi
1115°C’ye  ulastiginda, ikinci bolimiin  baslatildig
numuneden yaklagik 0,001 A akim kagagi gozlenir. Bu
noktadan sonra, numunenin iletkenligi artma egilimindedir
ve bu da sabit bir artigla 0,25 A’e kadar kaydedilen akim
¢ekimine yol acar. UK peleti, firin sicakligi 1119°C’ye kadar

141



Cetinkaya / Journal of the Faculty of Engineering and Architecture of Gazi University 37:1 (2022) 137-144

K
M, +H+Mg
- MgtMgq
L
=
= K+M
v
M+H
K

K+M+H

Ugucu Kiil
H : Hematit

K : Kuvars
M : Mullit
M, : Manyetit

Mg Magnezyoferrit

50 60 70 80

20 (derece)

Sekil 3. UK’nin X- 1smlar difraktogrami (X-ray diffraction pattern of fly ash)

ulagtiktan sonra kendiliginden, FS’nin bir dogasi olarak
kabul edilen iletkenlikte parabolik artig gosterir [16]. Bu
davranig, FS’nin {iglincii boliimii olarak adlandirilir. Cok kisa
bir siire i¢inde s6z konusu malzeme sisteminden c¢ekilen
akim bes katina c¢ikar ve 1137°C’de akim kesme degeri
olarak okunan 0,85 A elde edilir. FS’de akim kesme degeri
belirlemenin nedeni akim ve elektrik alanla ilgili joule
1sitmay1 6nlemektir. FS mekanizmasi hakkindaki belirsizlik
hala mevcuttur ve literatiirdeki bazi ¢aligmalar joule
isitmanin - atomik seviyedeki bilylik katkisinin  kiitle
taginmasmna ve tane sinirt olusumuna yol actifini One
siirmektedir [17, 18]. Bununla birlikte, daha dnce bildirilen
yiiksek ¢oziniirlikli EDXRD ¢aligmasi, birim hiicre
hacmindeki anormal genislemeyi ortaya koymaktadir [15,
19]. Cok kisa bir siirede sistemde biiyiik miktarda elektron
bosaltimi, kafese yerlesmis her atomun polarizasyonuna
neden olmaktadir. Bu tiir bilgiler dikkate alindiginda
numunenin yiiksek sicakliktaki iletkenlik davranisi,
maksimum akim degerini 0,85 olarak belirlenmesinde etkili
olmustur. Sicakliktaki daha fazla artis, numunenin
iletkenliginde artisa veya direngte azalmaya neden olacaktir.
Bu noktada gii¢ kaynagi, Es. 1 iliskisine gore secilen akim
kesme degerini korumak igin elektrik alanin1 otomatik olarak
ayarlamaktadir. Boylece elektrik alan degeri 380 V/mm’ye
inecek ve bu sayiya sabitlenmis olacaktir.

V=IxR (1)

Bu ¢alismanin son boliimii olarak 0.85 A akim ¢ekisi ve 380
V/mm elektrik alan1 birka¢ saniye daha tutularak kiitle
tasinimi ve sinterleme mekanizmasi gergeklestirilmistir.
Numunenin yalitkan bir malzeme olmasindan kaynakl
sistemin akim ve elektrik alan g¢ekisi literatiirdeki diger yar1
iletken/iletken malzemelere oranla olduk¢a yiiksek
degerlerde olmustur. Maksimum gii¢ dagilimi degeri
1137°C’de 263,8 mW/mm?® olarak gozlemlenmistir. FS
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yontemini anlamak i¢in gii¢ dagiliminin degeri 6nemlidir.
Ciinkii joule 1sitmadan kaynaklanan sicaklik artiginin erime
noktasina kadar ¢ikmasi, goézenekliligin bozulmasiyla
birlikte ¢ok biiyiik bir kiitle tasinmasini ifade etmektedir [20,
21]. Ancak 70 saniyede absorbe edilen bu kadar giig, joule
1sitma hesaplamalarina gore sicakligi erime noktasina kadar
yiikseltememektedir. Bu nedenle, birim hiicre hacmindeki
anormal genigleme veya elektromigrasyon gibi diger
mekanizmalar, FS’yi daha net agiklamaktadir. FS literatiirle
karsilagtirildiginda  ¢ok diisiik sicaklik olan yaklagik
1137°C’de tamamlanmstir [2, 22].

Flas sinterleme deneyi 70 saniyede tamamlanmustir.
Literatiirde cam seramiklerde ve UK 0zelinde geleneksel
sinterleme iglemi i¢in 1400 -1500°C sicaklik araliginda en az
3 saat tiretim siiresi gereklidir [6]. Bu ¢alismada kullanilan
yontem ile elektrik alan destekli/FS ile sinterleme sicakligini
1137°C’ye  ve sinterleme siliresini 70  saniyeye
distiriilebilmektedir.  Sekil 5, kirik yiizeyden alinan
sinterlenmis numunenin mikroyapt morfolojisini temsil
etmektedir. Mikroyap1, bagil yogunluk Ol¢iimiinii
dogrulayan diizeyde daha az gozenekli, yiiksek yogun
yapinin olustugunu gostermektedir. Numune oda sicakligina
getirildikten sonra Arsimet prensibine gore yogunluk
olgtimii gerceklestirilmistir. Flas sinterlenmis bu numune
icin yogunluk, 2,19 g/cm? olarak dl¢iilmiistiir. Bu deger ile
birlikte SEM mikrografindan elde edilen sinterlenme
isleminin basari ile ger¢eklestigi kanitlanmustir. Ve bu deger
literatiirle karsilastirildiginda olduk¢a makul bir deger olarak
bulunmustur [14, 18].

4. SIMGELER (SYMBOLS)

\'% : Potansiyel Fark
I : Akim
R : Direng
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Sekil 4. UK numunesinin 450 V/mm elektrik alan altinda akim ¢ekme davranigi
(Current draw behavior of sample under 450 V/mm electric field)

EHT = 20.00 kv
| Probe = 100 pA

Signal A = SE1
i WD =10.0 mm

Mag= 2.00K X

Sekil 5. FS islemi sonrasinda pelet numunenin SEM mikrografi
(SEM microstructure of sample after flash sintering process)

5. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Bu ¢alismada, oldukg¢a yogun UK elde etmek icin elektrik
alan destekli / flag sinterleme teknigi uygulanmistir.
Baglangigta, numune 0,85 A akim sinir1 ile 450 V/mm
elektrik alanina maruz birakilmis, ancak deneysel sistemde
kaydedilen akim ¢ekimi olmamustir. Firin sicakligi 1119°C
olarak ol¢iildiigiinde az miktarda gegisi sabit artigla

kaydedilir. Maksimum akim ¢ekme degeri 1137°C’de elde
edilmis ve gii¢ kaynagi, elektrik alan-akim iliskisi ile
kendiliginden kendisini diizenlemistir. Tiim flag sinterleme
iglemi ~ 1137°C’de ve 70 saniyede tamamlanmigtir. SEM
mikrografi, flas sinterleme ile elde edilen yiiksek yogunluklu
malzeme sistemini kanitlamistir. 70 saniyede sinterleme
islemi ile sinterleme sicaklig1 en az 360°C azaltilir. UK’ nin
yogunlugu bu islem sonrasinda 2,19 g/cm? olarak Arsimet
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prensibi ile 6l¢iilmiistiir. Bu sonug ile mikroyapida gozlenen
sinterlenme iglemini desteklenmektir. Bu deneysel prosediir,
yiiksek sicaklikta UK ile iiretilecek geri kazanim iiriinlerinin
tiretiminde kargilagilan sinterleme sicakligi ve siiresini
kisaltarak daha yogun bir yap1 elde edilmesini saglamustir.
Bu malzeme sinterlendikten sonra diisiik sicaklik firinlarinda
refrakter malzeme katkist veya seramik dekoratif
iirtinlerinde kullanilabilecegi diigiiniilmektedir.
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