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OZET

Bu calisgmada, hasir seklindeki (woven) iki boyutlu aliimina fiberlerle takviye edilmis ¢cok
katli alimina matris seramik kompozitlerde, fiberle matris arasinda kullamilan degisik ara
ylzey mazemelerinin hasar mekanizmalarmi ve kirilma davramsini nasil  etkiledigi
arastirllmistir. Bu amacla hacimce % 40 oraninda fiber iceren ara ytzeysiz, NdPO, ve ZrO;
gibi iki degisik ara ylizey iceren cok katmanli kompozit numuneleri oda ve 1300 °C'ta egme
ve ¢cekme deneylerine tabi tutulmustur. Deneyler sirasinda ara yizey malzemesinin catlagin
yon degistirmesi, fiberlerin matristen siyrilmasi ve gatlagin durdurulmast gibi tokluk artirici
faktorlere etkileri mikroyapr analizleri ile belirlenmistir. Cekme ve basma deneyleri sirasinda
kompozit icerisinde meydana gelen degisik hasar mekanizmalari ayrica akustik emisyon
teknigi kullamlarak ta analiz edilmistir. Ara yilzey icermeyen numunelerde hasara karsi
tolerans belirlenemezken NdPO, veya ZrO, ara ylzey malzemelerini iceren kompozitler
hasara kars: tolerans davranis1 sergilemistir. Oda ve 1300 °C’ta elde edilen mekanik 6zellikler
bir birine ¢cok yakin olup yuksek sicakliklarda yapilan deneylerden elde edilen mukavemet
degerlerinde ciddi bir azalma gordlmemistir. Akustik emisyon analizlerinde, egme ve ¢gekme
deneyleri sirasinda kompozitlerde gevrek yapisi nedeniyle ilk olarak matriste mikro
catlaklarin olustugu, daha sonra fiber siyrilmalariin ve delaminasyonun gergeklestigi ve son
olarak yuksek Elastik Modil ve mukavemetlerinden dolay: da fiberlerde kirilmanin meydana
geldigi belirlenmistir.

Anahtar kelimeler: AraY lizey, Fiber, Hasar, Mikroyapi, Seramik Kompozit
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THE EFFECTSOF MATRIX-FIBRE INTERFACE ON THE DAMAGE
MECHANISMS AND MECHANICAL PROPERTIES OF CONTINUOUSALUMINA
FIBRE-REINFORCED MULTILAYER CERAMIC MATRIX COMPOSITES

ABSTRACT

In the present work, the effects of the interface materials between fibre and matrix on damage
mechanisms and mechanical properties of woven 2-D alumina fibre-reinforced multilayer
alumina ceramic matrix composites were investigated. Multilayered compsite specimens
containing 40 vol.% fibre and two different interface materials, NdPO, and ZrO, were
subjected to tensile and flexural tests at room and high temperature (1300 °C). The effect of
the interface materials on toughening mechanisms, such as crack deflection, fibre-matrix
debonding and crack arrest was evaluated by microstructural observations. Damage
mechanisms that took place within the composites during tensile and flexural tests were also
analysed using acoustic emission monitoring. Samples with no interface showed catastrophic
failure whilst samples with either NdPO, or ZrO, interface indicated damage-tolerant
behaviour. Similar mechanical properties were obtained from the samples tesed a room and
high temperature and no sinificant lost in strength was recorded for the sample tested a 1300
°C. During the acoustic emission tests on the samples subjected to flexural/tensile tests, it was
found that due to brittle nature of the matrix, first matrix cracks formed then
debonding/delamination and fibre pull-out took place before the fibres with high E fractured.

Keywords: Interface, Fibre, Damage, Microstructure, Ceramic Composites

1. GIRIS

CevreKkirliligine ve kiresel 1sinmaya neden olan ve ‘sera gazlarmin® en 6nemli nedenlerinden
biri olan NOx gazlarinin kaynagi, son yillarda artan hava trafigine paralel olarak gelisen hava
tasimaciligi neden olmaktadir [1]. Ugak motorlarmin yanma odalarindaki  sicakligi
yukseltebilmek ve boylece ¢ok daha yiksek verimle calismasini saglayacak stiper alasimlari
da iceren en son gelistirilen ileri teknoloji alasimlarinin kullamm sicakligi uzun ve givenli
kullamm siirelerinde 900-950 °C’'1 gecememektedir [2]. Bu nedenle ucaklardan atmosfere
sainan zararli gazlarin oranlart dusUrilememektedir. Bu tir yuksek sicakliklarda ve
oksitleyici ortamlarda uzun slre hasar gérmeden kullanilabilecek malzemelerin basinda
yuksek ergime sicakliklarr deneniyle siirekli fiberlerle takviye edilmis seramik kompozitler
gelmektedir [3-5]. Bununla birlikte bu tir uygulamalar icin gelistirilen kompozitlerde hasara
kars: toleransin saglanabilmesi icin uygun fiber, ara ylzey ve matris malzemesinin ¢ok iyi
secilmesi gerekir [6-8]. Ozellikle arayiizey malzemesi olarak secilen bilesiklerin fiber veya
matrisle reaksiyona girmemes arzulanan hasara karsi tolerans veya yuksek tokluk
degerlerinin eldesi icgin kritik 6nem tagimaktadir. Bu ¢alismada, yiksek sicaklik uygulamalar:
icin gelistirilen iki-boyutlu alimina fiberlerle takviye edilmis cok katli alimina matris
seramik kompozitlerde, degisik fiber-matris araytizey malzemelerinin kompozit malzemenin
mekanik 6zelliklering, kirilma davranisina ve hasar mekanizmalarina olan etkileri mekanik
deneyler ve akustik emisyon incelemeleriyle arastiril mistir.

2. DENEYSEL CALISMA

Deneylerde kullamlan kompozit numunelerinin fiber kaplama teknigini de iceren Uretim
yontemine ait detayl: bilgiler daha O0nce yayinlanan kaynaklarda aciklanmistir [1-5]. Bu
calismada secilen kompozitler % 15 oramnda porozite ve hacimce % 40 fiber icermekte (hasir
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seklinde oriilmils ve Nextel 720™ serisi olarak Amerika daki 3M firmasi tarafindan ticari
olarak satilmaktadir), deney numunelerinin kalinliklari 3 mm olup toplam tabaka sayis1 12 dir.
Test edilen kompozitlerin genel ve mikroyapisin1 gosteren fotograflar Sekil 1'de verilmistir.
Cekme deneylerinde kullamilan numuneler deney sirasinda numunenin genelerden kaymasini
Onlemek icin bas kisimlarindan ince aliminyum levhalar icerisine polimerik esasli 6zel bir
baglayic1 ile yapistirilmistir. Mekanik deneyler sirasinda kompozit numune biinyesinde
meydana gelen olaylar (catlak olusumu, fiber siyrilmas: ve fiber kirilmast gibi) yayilan
dalgalar numune Uzerine yerlestirilen iki sensdr yardimiyla algilanarak, sire, enerji ve
amplitud gibi parametrelerin kaydedilip akustik emisyon yardimiyla analiz edilmistir. Akustik
emisyon dizeneginin genel sekli ve sensdrlerin numune Uzerinde yerlestirilmeleri Sekil 2'de
verilmistir. Verilen mekanik 6zelliklerin belirlenmesinde, her veri icin 5 numune test edilmis
olup en dustk ve en yuksek degerler ihmel edilerek geri kalan 3 degerin ortalamasi verilmistir.
Y Uksek sicaklik deneyleri cihaza monte edilen bir firin icerisinde kontrolsuz atmosferde
yapilmis olup akustik emisyon teknigiyle hasar analizleri oda sicakliginda ¢cekme ve egme
numuneleri  Uzerine vyerlestirilen sensorler vasitasiyla yayilan dalgalarin  andliziyle
gerceklestirilmistir (Sekil 2).

3.BULGULAR VE TARTISMA
Sekil la'da kompozit paneli ve bundan kesilen centik agilmis c¢ekme test numunesi
gosterilmekte olup b'de ise test numunelerinin taramal1 elektron mikroskobunda ¢ekilmis

mikroyapilar1 verilmektedir. Sekiklb’'de goruldigl gibi kompozit numuneler mekanik
Ozellikleri blyUk oranda dusurebilecek bosluk ve makro catlak gibi hatalar icermemektedir.
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Sekil 1. Deneylerde kullanilan iki boyutlu hasir seklindeki altimina fiberlerle takviye
edilmis altimina seramik matris kompozit panelinin goruntisi (a) ve kompozitin parlatilmis
yuzeydeki mikroyapisi (b).

Cekme ve egme deneyleri sirasinda kompozit numunelerde meydana gelen i¢ hasar
mekanizmalarint (mikro catlak olusumu, fiber siyrilmalar:, fiber kirilmalari gibi) akustik
emisyon teknigiyle belirleyebilmek amaciyla, Sekil 2’de gosterildigi gibi sensorler deney
numuneleri Uzerinde uygun yerlere yerlestirilmistir.
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Sekil 2. Cekme (a) ve egme (b) deneyleri sirasinda sensorlerin numune Uzerindeki
konumlari.

Mekanik ozelliklerin belirlenmesi amaciyla 6ncelikle fiberle matris arasinda herhangi bir
arayuzey malzemes icermeyen kompozitler oda sicakliginda ¢cekme ve basma deneylerine
tabi tuturak yuk-uzama diyagramlar: analiz edilmistir.

a) b)
- PRET- L
0.061 1
3 0.04»‘-| j
o.ozj 1
0.00. .

Sekil 3. Fiber-matris araylizey malzemesi icermeyen kompozit numunelerin yik-uzama
diyagrami (a) ve gekme deneyi sonucunda gorilen kirilma davranisi (b).

Sekil 3a'da gosterildigi gibi araylzey malzemesi icermeyen kompozit numuneler oda ve
yiksek sicaklikta (1300 °C) hasara karsi herhangi bir tolerans gostermeyerek deney
numuneleri gekme deneyi sirasinda monolitik malzemelerde veya takviyesiz gevrek yapili
seramiklerde gorulen davranisi sergileyerek herhangi bir enerji absorplama mekanizmas:
gostermeksizin ani bir kirilma gostermislerdir. Sekil3b’de ¢ekme deneyi sonrasi kompozit
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numunenin kirilma davranisi ¢ok daha acik bigcimde gorulmekte olup kirilma ytizeyinde
styrilmig fiberlere rastlanmamustir. Bunun nedeni, kompozit numunelerinin sinterlenmesi
sirasinda fiber ylzeyini saran herhangi bir araylzey olmamasi nedeniyle fiberle matris
arasinda difiizyon nedeniyle ¢ok kuvvetli reaksiyonlarin meydana gelmesi ve buna bagl
olarak cekme deneyleri swrasinda kompozit blnyesinde olusan mikrogatlaklarin
durdurulmasimi veya yon degistirmesini saglayacak bir araytizeyin olmayisidir.

Sekil 4'te U¢ degisik araylzey iceren numunelere ait yik-uzama grafiklerinden gorulecegi
gibi fiber-matris arasinda araylizey iceren kompozit numunelerde kirilma davranis1 araytizey
icermeyen ve Sekil 3a' de gosterilen sonuglardan ¢ok farklidir. Sekil 4'te gosterildigi gibi tg
degisik araylizey malzemesi kullanilarak elde edilen kompozit numunelerin (fiber hacim oran
tim Orneklerde %40 olarak sabit tutulmustur) tamam: egme deneyleri sirasinda hasara karsi
tolerans gostererek daha uzun stirelerde kirilma gerceklesmistir.
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Sekil 4. Degisik araylizey malzemelerinin kompozit numunelerde oda sicakligindaki egme
deneyi sirasindaki yik-uzama davranisi.

Surekli fiberlerle takviye edilmis seramik kompozitlerde toklugu artirici pek ¢ok
mekanizmanin (¢atlagin yon degistirmesi, fiber matris styrilmasi ve yik transferi) arzulanan
hasara kars1 toleransin elde edilebilmesi igin gerekli oldugu cok agiktir. Burada Uzerinde
calisilan kompozit sisteminde bu mekanizmalarin var oldugu Sekil 4'te verilen grafikle
gorulmektedir. Egme deneyi sirasinda matrisin gevrek olmasi nedeniyle ilk catlaklarin hemen
olusacag1 beklenmektedir fakat olusan mikro ve makro catlaklarin yap: igerisinde kirilmayla
sonuclanabilecek sekilde ilerlemeleri hem fiber matris araylizey malzemesi tarafindan catlagin
yon degistirilmess ve ayrica fiberler tarafindan da durudurulmas: ile engellendigi
gorulmektedir (Sekil 4).

Daha iyi hasara kars: tolerans gosteren iki araytizey malzemesinin kullamilmasiyla elde edilen
kompozitlerin 1300 °C’ta ve oksitli ortamda egme deneyine tabi tutulmasiyla elde edilen yk-
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uzama grafiginden gorulecegi gibi (Sekil 5) oda sicakliginda elde edilen davranisin benzeri
elde edilmistir. Bununla birlikte mukavemet degerlerinde bir miktar azalmamn oldugu da
gozlenmistir (NdPO4 araylizey iceren kompozitlerde oda sicakligindaki egme mukavemeti
275 MPa ve 1300 °C'taki mukavemet ise 260 MPa olarak hesaplanmustir). Seramik
kompozitlerde yiksek sicakliklarda mukavemet kaybina neden olan en dnemli etken seramik
fiberlerde sicakliga baglh olarak olusan tane biyumesidir. Araytizey malzemelerinin 6zellikle
yuksek sicakliklarda fiberleri homojen olarak sarmasi nedeniyle zaten oksit esasli olan
fiberleri asir1 oksidasyondan korudugu dngorilmuistir. Oda sicakliginda gorilen hasara karsi
tolerans mekanizmalarmin yiksek sicakliklarda da etkili oldugu Sekil 5’ den gortlmektedir.
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Sekil 5. ki degisik araylizey malzemesinin 1300 oC'ta yapilan egme deneyi sirasinda
yuk-uzama grafigine etkisi.

Ozellikle kritik yiksek sicaklik uygulamalar: igin tasarlanan seramik kompozitlerde hasara
ugrama mekanizmalarmi ve bunlarin olusum siralarmi belirleyebilmek kritik bir 6neme
sahiptir. Bunun icin son yillarda en yaygin olarak kullamlan yontem olarak akustik emisyon
teknigi 6ne cikmaktadir. Sekil 2'de gosterilen dizenegin oda sicakliginda ¢ekme deneyi
sirasinda kullanilmasiyla elde edilen akustik emisyon datalart Sekil 6 da verilmektedir.
Degisik araylizey malzemelerinin kullanilmasiyla elde edilen diyagramlarda belirgin
farkliliklar gbzlenmemis olup NdPO, araylizey malzemesini iceren kompozit humunelerine
ait akustik emisyon datalar1 Sekil 6'ta sunulmustur Grafigin birinci bolimundeki dustk
enerjili ve daha dustk genlikli bolgeler egme deneyi sirasinda ilk olarak meydana gelen
matris catlaklarini karakterize ederken ikinci kisimda biraz daha yuksek enerjili bolgeler
fiberlerin matristen siyrilmalarmi gostermektedir. Y tksek enerjili ve yiksek genlikli bolgeler
ise yuksek mukavemetli seramik fiberlerin kirilmasin1 ve bunu takiben de kompozitte nihayi
kirilmanin gerceklestigi gorulmektedir. Grafigin orta kisminda gorulen yogun faaliyetler
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yapida yogun olarak bulunan fiberlerin demet veya tek olarak catlagin ilerlemesine bagli
olarak matristen siyrilmalarini karakterize etmektedir.
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Sekil 6. Cekme deneyi sirasinda kompozitin hasara ugrama mekanizmalarini agiklayan
akustik emisyon teknigiyle elde edilen diyagram.

Uzerinde calisilan kompozit sisteminde takviye elemen olarak kullamlan hasir seklindeki
fiberlerde her denet igerisinde 10 mikron ¢apinda 1200 tane fiber bulunmaktadir. Bu nedenle
tek tek siyrilan veya kirilan fiberler veya demet halinde kirilan fiberler igin harcanan enerjiler
grafikte yiksek ve dustk enerjili bolgeler olarak gorulmektedir.

4. SONUGLAR

Hasir seklindeki iki boyutlu alimina fiberlerle takviye edilmis ¢ok katli aliimina matris
seramik kompozitlerde, fiberle matris arasinda kullanilan degisik ara yizey malzemelerinin
kirilma davramsina ve hasar mekanizmalarina olan etkileri incelenmistir. Hacimce % 40
oraninda fiber iceren ara yizeysiz, NdPO, ve ZrO; gibi degisik ara ylizey malzemeleri iceren
cok katmanli kompozit numuneleri oda ve 1300 °C'ta egme ve cekme deneylerine tabi
tutularak yapi-6zellik iligkileri irdelenmistir. Ara ylzey icermeyen numunelerde hasara karsi
tolerans belirlenemezken NdPO, veya ZrO, ara yuzey malzemelerini iceren kompozitler
hasara kars: tolerans davranis1 sergilemistir. Oda ve 1300 °C’ta elde edilen mekanik 6zellikler
bir birine ¢cok yakin olup yuksek sicakliklarda yapilan deneylerden elde edilen mukavemet
degerlerinde ciddi bir azalma gorilmemistir. Akustik emisyon analizlerinde, ¢cekme deneyleri
sirasinda kompozitlerde gevrek yapis1 nedeniyle ilk olarak matriste mikro gatlaklarin olustugu,
daha sonra fiber siyrilmalarinin ve delaminasyonun gergeklestigi ve son olarak yuksek Elastik
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Modul ve mukavemetlerinden dolay1 da fiberlerde kirilmanin meydana geldigi belirlenmistir.
Ara ylzey malzemesinin gatlagin yon degistirmesi, fiberlerin matristen siyrilmasi ve gatlagin
durdurulmast gibi tokluk artirict mekanizmalar: saglayarak hasara karsi tolerans saglacigi
goralmistar.
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