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Bu ¢alismada mekanik 6giitme yontemi ile kaba toz boyutuna sahip
Alz0;3 (Altiminyum Oksit) tozlarindan mikronalti ve nano toz boyutuna
sahip Alz03 tozlarinin tiretimi amaglanmigstir. Ayni zamanda mekanik
ogiitme islemine tabi tutulan Al:03 tozlarinin morfolojisi, par¢acik
boyutu, 6zgiil yiizey alani, goriiniir yogunlugu ve mikroyapisi lizerine
mekanik égiitme parametreleri olan égiitme zamani, 6giitme hizi ve
bilye toz agirlik oraninin etkisi arastirilmistir. Morfoloji incelemeleri
icin taramali elektron mikroskobu kullanilmistir. Al:03 tozlarinin
ortalama pargacik boyutu ve 6zgiil ytizey alani parc¢acik boyutu 6lgiim
cihazi ile arastirilmistir. Gortintir yogunluk degerleri hall akis metre
cihazi kullanilarak 6lgiilmiistiir. Morfoloji incelemeleri, baslangigcta
késeli morfolojiye sahip Al:03 parcaciklarinin artan 6giitme hizi ile
diizensiz ve kiiresele yakin bir morfolojiye déntistiigiinii géstermistir.
Parcacik boyutu degerleri incelendiginde boyut azalisindaki en etkin
mekanik égiitme parametresinin ogiitme hizi oldugu belirlenmistir.
Elde edilen en diisiik parcacik boyutu degeri 320 nm olup bu degere
300 devir/dk. 5 sa. ve 15:1 toz bilye agirlik orani sartlarinda
ulasilmistir. Al203 tozlarinin 48 mikron degerindeki baslangic boyutu
ile 5 sa. kisa bir égiitme siiresi sonunda elde edilen 320 nm’lik parcacik
boyutu karsilastirildiginda mekanik oOgiitme isleminin seramik toz
6gtitme islemi tizerine etkisi acik bir sekilde ortaya konmustur.

Anahtar kelimeler: Mekanik 6giitme, Al,03 seramik tozlari, Ogiitme
hizi, Toz boyutu

Abstract

The aim of this study is the fabrication of submicron and nano Alz03
ceramic powders from coarse Al:03 (Alumina) ceramic powders by
mechanical milling method. The effect of mechanical milling
parameters such as milling time, milling speed and ball to powder
weight ratio on the morphology, particle size, specific wear rate,
apparent density and microstructure of milled coarse Alz03 powders is
also investigated. Scanning electron microscope is used for
morphology examination. The average particle size and specific
surface area are investigated by a particle sizer. The apparent density
values are measured by using a hall flowmeter. Morphology
examinations showed that the polygonal morphology of Al:03 powders
is changed to irregular and spherical morphology with increasing
milling speed. When the particle size values investigated, it is found
that the most effective parameter for particle size refinement is the
milling speed. The lowest particle size of Al:03 powders is 320 nm
which is obtained with 300 rpm of milling speed, 5h of milling time and
15:1 of ball to powder weight ratio. When the initial size of the Al;03
powders with 48 micron and 320 nm of final particle size at obtained
at the 5h of milling are compared, the effect of mechanical milling on
the milling process of ceramic powders is clearly demonstrated.

Keywords: Mechanical milling, Al203 ceramic powders, Milling
speed, Particle size

1 Giris
Yiiksek ergime derecesi ve asinma direnci, miikemmel elektrik
yalitimi, disik maliyet ve yiliksek Kkimyasal Kkararhlik
ozelliklerinden dolayr aliiminyum oksit (Al203) seramikleri
elektrik, optik, yapisal ve biyomedikal uygulamalarda
kullanilan en 6nemli seramik malzemelerden biridir [1],[2].
Yapisal uygulama olarak o6zellikle seramik matrisli
kompozitlerde matris, metal matrisli kompozitlerde ise
takviye malzemesi olarak Al203 seramikleri yaygin bir sekilde
kullanilmaktadirlar. Al203 seramik pargaciklari matris veya
takviye malzemesi olarak makro, mikro ve nano boyutta
kullanilmaktadir [3]-[5]. Bununla birlikte Al203 ve B4C, SiC, WC
gibi diger seramik pargaciklarinin boyutu azaldik¢a birim
fiyati artmakta ve boylece seramik pargaciklar kullanilarak
iretilen miihendislik malzemelerinin {iretim maliyetleri
oldukea ylikselmektedir. Bu olumsuzlugu gidermek amaciyla
arastirmacilar mekanik 6giitme yontemi ile seramik tozlarin
boyutlarin1  diisiirmeye c¢alismislardir. Hong ve dig. [6]

mekanik ogiitme yontemini kullanarak 10 pm baslangig
boyutuna sahip titanyum karbiir tozlarin1 850 devir/dk. gibi
yliksek bir 6glitme hizi kullanarak 2 sa. sonunda 50 nm
degerine diisiirmeyi basarmistir. Bununla birlikte yliksek
6glitme hiz1 kosullarinda etkin bir 6glitme islemi yapabilmek
amaciyla stearik asit ve benzeri yaglayicilar kullanmislardir.
Ortiz ve arkadaslari [7] kuru ve yas 6glitme ortamlarinda bor
karbiir (B4C) seramik tozlarini 6giiterek dgiitme ortaminin B4C
seramik toz ozellikleri {tizerine etkisini arastirmiglardir.
Calismanin sonucu olarak kuru o6giitme ortaminin seramik
pargaciklarin boyutlarinin diisiiriilmesinde oksit
olusumundan dolay1 yas d6giitme ortamina goére daha etkin
oldugu bununla birlikte yas 06glitme ortaminda bilye ve
ogutiici kap kaynakli veya oksit olusumu sonucunda ortaya
cikabilecek kimyasal kirliliklerin gériilmedigi vurgulanmistir.
Vadeqani ve dig. [8] nano boyutlu yitria seramik nano
parcaciklarini tretmek amaciyla mekanik o6giitme islemini
kullanmis ve 20 sa. 6giitme islemi sonucunda 6zgiil yiizey
alani degeri 20.4 m2/g ve pargacik boyutu degeri 60.4 nm olan
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yitria parcaciklarim1 iretmeyi basarmislardir. Kutuk [9]
mekanik ogiitme yontemi ile sentezlenen seramik eluksit
parcaciklarinin boyutu izerine iiretim parametrelerinin
etkisini aragtirmis ve 8 sa.lik 6giitme islemi sonucunda 3 mm
gibi bliylik bir parcacik boyutu degerinden yaklasik olarak
1pum degerine ulagsmayi basarmistir. Mekanik 6giitme yontemi
bilye-toz-bilye carpigmalari ile olusan yiiksek deformasyon
etkisine sahip bir yontem olup bu yéntemle seramik ve metal
matrisli kompozit toz karisimlari, mikro ve nano parcaciklar
ve metaller arasi bilesikler iretilebilmektedir. Mekanik
oglitme yontemi metalik malzemeler gibi slinek tozlara
uygulandiginda ilk olarak metalik tozlar yassi morfolojiye
gecis yapar ve artan deformasyonlar birbirlerine soguk
kaynak olurlar. Artan mekanik o6giitme siiresi ile tozlar
gevrekleserek kirilir ve belirli bir soguk kaynak-kirilma
dongiisiinden sonra o6glitme sistemi kararli hale ulasir
[10],[11]. Seramik tozlarin 6giitiilmesi ise seramiklerin gevrek
yada kirilgan yapilarindan dolay1 metalik tozlardan farkl olup
seramik tozlar bilye-toz-bilye ¢arpismalari sonucunda siirekli
bir kirlma egilimindedirler. Bununla birlikte bu kirilma
egilimi mekanik 6gltme parametreleri olan 6giitme hizi,
6glitme zamani ve bilye toz agirlik orani gibi ana degiskenlere
bagl olarak en diisiik degerine ulasmakta ve burada kararllik
gostermektedir [12]-[14]. Mekanik 6giitme yonteminin sahip
oldugu bu o6giitme sistematigi kullanilarak makro boyuttaki
seramik tozlar1 mikronalti seramik tozlarina diisiik maliyet
kosullar1 altinda dontstiiriilebilir ve boylece yiiksek tliretim
maliyetlerinin o6niine gecilmis olur. Yukarida bahsedilen
calismalarda gorildigii gibi arastirmacilar tarafindan seramik
tozlarin ogiitiilmesi ile ilgili cesitli arastirmalar yapilmis fakat
o0glitme hizi, 6gilitme zamani ve toz bilye agirlik oraninin islem
kontrol katkis1 (yaglayici) kullanilmaksizin mekanik dgiitme
islemine tabi tutulan Al203 seramik tozlarmin o6zellikleri
lizerine etkisi heniiz arastirlmamistir. Bu nedenle bu
calismanin amaci kaba toz boyutuna sahip Al203 seramik
tozlarini mikronalti ve nano toz boyutuna indirmek ve islem
parametrelerinin morfoloji, pargacik boyutu, 06zgil yiizey
alani, gorinir yogunluk ve mikroyap1 degisimine etkisini
arastirmaktir.

2 Materyal ve metot

Bu calismada ortalama toz boyutu 48 pum olan Al203 seramik
tozlar1 (Alfa Aesar, saflik: %99.7) kullanilmistir. Al203 seramik
tozlarinin baslangi¢c morfolojisi kdseli veya acisal morfolojidir.
Mekanik 6glitme islemi Fritsch marka ve Pulveristte 7 model
gezegen tip Ogltiiclide tungsten karbiirden firetilmis 80 ml
hacimli 6giitiicli kap ve 10 mm ¢apa sahip bilyeler kullanilarak
argon atmosferinde gergeklestirilmistir. Mekanik 06giitme
isleminde 100, 200 ve 300 devir/dk. degerlerinde ii¢ farkl
ogitme hizi; 1, 3 ve 5 sa.lik li¢ farkli 6gilitme zamani ve 5:1,
10:1 ve 15:1 degerlerinde li¢ farkhi bilye toz agirlik orani
kullanilmistir.  Asir1 1sinmay1 engellemek icin her 2 dk.
calismadan sonra 2 dk. hava sogutma islemi uygulanmistir.
Asamali olarak boyutlar1 disiiriilen Al203 seramik tozlarinin
morfolojileri Zeiss Evo LS10 marka taramali elektron
mikroskobu ile incelenmistir. Parcacik boyutu dagilimlar: ve
ozgil yiizey alani degerleri 151k sagilimi ve kirinimi prensibine
gore calisan Malvern marka ve Mastersizer Hydro 2000e
model pargacik boyutu 6l¢iim cihazi ile belirlenmistir. Par¢acik
boyutu degerlerinin olclimiinde topaklanmanin
olusturabilecegi olumsuzluklar1 gidermek icin su igindeki
parcacik topaklari ultrasonik titrestirici ile dagitilmistir. Her
bir parcacik boyutunun belirlenmesi i¢in ii¢ 6l¢iim yapilmistir.
Gortintr yogunluk degerleri hall akis metre ile dlgtilmiistir.

Goriintir yogunluk degerlerinin belirlenmesi icin 4 o6lgiim
yapilmis ve bu 6lgiimlerin ortalamasi ahnmgtir. Ogiitiilen
tozlarm X 1511 kirinim desenleri PANalytical marka ve X'Pert?
Powder model X Isim1 kirmim cihazinda 0°-90° araliginda
adimi 0.02° olacak sekilde arastirilmistir.

3 Bulgular ve tartisma

Sekil 1, 100 devir/dk. 10:1 bilye toz agirlik orani sartlari
altinda 1, 3 ve 5 sa. 6giitme siireleri sonunda elde edilen Al203
seramik tozlarinin morfolojilerini géstermektedir. Sekil 1'de
verilen morfoloji resimleri incelendiginde artan 6giitme siiresi
ile Al203 seramik tozlarinin morfolojilerinde 6nemli bir
degisim olmadig1 kolaylikla anlasilabilmektedir. Bunun sebebi
100 devir/dk. degerine sahip 6glitme hizinin kirilma igin
gerekli carpma enerjisini saglayamamasidir. Sekil 1’'de
gorildigii gibi mekanik o6gltme isleminin baslamasiyla
birlikte baslangi¢c tozlar1 kenar bolgelerinden az da olsa
kirllmaya baslamistir. Ancak, 100 devir/dk. 6giitme hiz
kosullarinda olusan deformasyon miktar1 tozlarin kirilmasi
icin yeterli olmadigindan Al203 seramik tozlarinin kirilmasi
icin gerekli carpma enerjisi saglanamamaktadir. Baska bir
deyisle sistem bir nevi bosta calismaktadir. Ayrica, 6giitme
hizinin diisiik olmasi nedeni ile bilyeler bilye-toz-bilye
carpismalarint olusturacak sekilde degil de bir bitin bir
sekilde degirmen icerisinde hareket etmekte, bu da kirilma
etkinligini disiirmektedir. 100 devir/dk. sartlarinda yeterli
kirllmanin  olmadigini  kanitlayan diger bir incelemede
mekanik 0giitme proses elemanlarinin ylizeylerini gdsteren
makro resimlerdir [Sekil 2].

[Nocan by

Sekil 1: 100 devir/dk. ve 10:1 bilye toz agirlik orani i¢in toz
morfolojileri; (a): 1 sa. (b): 3 sa. (c): 5 sa.

Sekil 2: Ogiitme kab1 ve 6giitiicii bilye yiizeyleri
(100 devir/dk. 10:1, 5 sa.).

Makro boyutta proses elemanlarinin ylzeylerini
inceledigimizde (Sekil 2) degirmen ve bilye yiizeylerinin
olduk¢a temiz oldugu goriilmektedir. 100 devir/dk.
sartlarinda etkin bir kirilma olusturulabilseydi bilye ve
oglitme kabi yiizeyleri azda olsa kirilan Al203 seramik tozlari
tarafindan sivanmig olacakti. 100 devir/dk. 06glitme
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sartlarinda elde edilen 6nemli bir sonu¢ 6giitme hizinin
kirilma prosesini aktif hale getiremeyecek kadar diisiik oldugu
durumlarda 6glitme zamani ve bilye toz agirlik oranindaki
artiglarin seramik tozlarin kirilmasina etkisinin oldukea diisiik
olmasidir.

Sekil 3, 200 devir/dk. 10:1 bilye toz agirhk orani sartlar
altinda 1, 3 ve 5 sa. 6glitme siireleri sonunda elde edilen Al203
seramik tozlarinin morfolojilerini gostermektedir. Sekil 3’te
verilen morfoloji resimlerinde de goriildiigii gibi 6glitme
hizinin artmasiyla kirilma etkinligi artmis ve Al203 seramik
tozlar1 kirllmaya baglamistir. Ogiitme hizinin 200 devir/dk.
degerine ¢ikarilmasi ile bilyelerin sahip oldugu kinetik enerji
artmis ve dolayisiyla carpma enerjisi artarak Al20s seramik
tozlarinin  kirilmasi  saglanmistir.  Ogiitme hizinin 200
devir/dk. degerine ¢ikarilmasi ile 6giitme siiresi ve bilye toz
agirhik oranindaki artis da kirilma etkinligine katki yaparak
tozlarin kirillmasini hizlandirmistir [Sekil 3]. 5 sa. ve 15:1 bilye
toz agirhk orani sartlarina ait morfoloji resimlerinden de
anlasilacagl gibi 6giitme prosesinde kirilma halen devam
etmektedir ve kararli hal kosullarina 200 devir/dk. 6giitme
hiz1 icin ulagilamamaktadir. Kirilma prosesi sonucunda
gerceklesen morfolojik degisim incelendiginde kirilan tozlarin
diizensiz ve yar1 kiiresel morfolojiye  donistigi
gozlemlenmektedir (Sekil 3).

15 " i ‘ L;'fo;”; y f/(
Sekil 3: 200 devir/dk. ve 10:1 bilye toz agirlik orani icin toz
morfolojileri; (a): 1 sa. (b): 3 sa. (c): 5 sa.
Makro boyutta mekanik 6glitme elemanlarinin ytzeyleri
incelendiginde ogiitiicii kap ve bilye yiizeylerinin ince Al203
seramik tozlar1 tarafindan sivanarak ogiitiicii kap ve bilye
ylzeylerinde cillenmeler olustugu gorilmiistiir (Sekil 4).

Sekil 4: Ogiitme kabi ve 6giitiicii bilye yiizeyleri
(200 devir/dk. 10:1, 5 sa.).
Sekil 5'te 300 devir/dk. 10:1 bilye toz agirlik orani sartlari
altinda 1, 3 ve 5 sa. 6gilitme siireleri sonunda elde edilen Al203
seramik tozlarimin  morfolojileri  verilmistir. Morfoloji
resimlerinde de goriildiigii gibi 6giitme hizinin 300 devir/dk.
degerine  ¢ikarilmasi ile bilye-toz-bilye  c¢arpismalan
sonucunda Al203 seramik tozlarina aktarilan ¢arpma enerjisi

onemli oranda artmis ve tozlar yogun bir kirilmaya tabi
tutulmuslardir. Elde edilen morfolojiler genellikle yari kiiresel
morfolojidir. Ogiitme hizinin 5 sa. ve bilye toz agirlik oraninin
15:1 degerine ytikseltilmesiyle kirllma prosesi daha aktif hale
gelmis ve Sekil 5’te de goriildiigii gibi en kii¢iik parcaciklara bu
degerlerde ulasilmistir. Sekil 5°te gorildiigi gibi parcacik
boyutunun ¢ok kiiciilmesi ile birlikte oldukga kii¢iik boyuta
sahip Al203 seramik tozlar1 topaklanma egilimindedir. Bilindigi
gibi pargacik boyutu azalan metal veya seramik tozlarinin
ozgiil yiizey alanlar1 oldukga biiylir ve aralarindaki ¢ekim
kuvvetleri artarak birbirlerine zayif bir bag kuvveti ile
baglanirlar. Sekil 6’da mikronalti parcaciklar arasindaki nano
Al203 parcaciklari kolaylikla goriilebilmektedir.

(a)

- 2 3

Sekil 5: 300 devir/dk. ve 10:1 bilye toz agirlik orani i¢in toz
morfolojileri; (a): 1 sa. (b): 3 sa. (c): 5 sa.

Sekil 6: 300 devir/dk. ve 15:1 bilye toz agirlik orani i¢in nano
boyutlu Al203 seramik tozlarinin morfolojileri; (a): 3 sa.
(b): 5 sa.

Makro boyutta proses elemanlarinin ylzeylerini
inceledigimizde (Sekil 7) degirmen ve bilye yiizeylerinin
yogun bir sekilde Al203 seramik tozlar1 ile sivandigl
gorilmektedir. Elde edilen bu sonu¢ 6giitme hizinin 300
devir/dk. ¢ikmasiyla kirilma etkinliginin ne kadar arttigim
gosteren bir diger kanittir.

Sekil 7: Ogiitme kabi ve 6giitiicii bilye yiizeyleri
(300 devir/dk. 10:1, 5 sa.)
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Mekanik 6glitme islemi sonucunda iiretilen pargaciklarin
boyutunu etkileyen temel mekanizma ogiitlici kap
icerisindeki bilyelerin kinetik enerjisini artirmaktir. Bunu
saglamanin birinci yolu 6giitme hizini artirmaktir. Bilyelerin
sahip oldugu kinetik enerjideki degisim 6glitme hizinin karesi
ile dogru orantih oldugundan bilye-toz-bilye c¢arpismalari
(Sekil 8) ile tozlara uygulanan g¢arpma enerjisi artacak ve
boylelikle daha diisiik boyutlu tozlar elde edilebilecektir.
Bilye-toz-agirlik oraninin artisi ile 6giitiicli kap icerisinde daha
fazla bilye bulunacagindan ayni 6giitme zamani i¢in daha fazla
bilye-toz-bilye ¢arpismasi meydana gelecek ve bdylelikle
ogilitiilen pargaciklar ayni 6giitme zamani icin daha fazla bilye
ile etkilesime gireceginden daha kiigiik toz boyutu elde
edilecektir. Ogiitme zamanindaki artis da ise, bilye-toz-bilye
carpismalari i¢in daha fazla stire olustugundan bilye-toz-bilye
carpismalarinin  sayist artar ve kararli hal sartlarina
ulasilincaya kadar daha uzun siireleri i¢in daha kii¢iik pargacik
boyutu elde edilir [15],[16]. Liang ve dig. [17] tarafindan
mekanik 06glitme yoéntemi ile tungsten toz boyutlarinin
kiiciilltilmesi lizerine yapilan c¢alismada Dbilye-toz-bilye
carpismalar1  ve bilye-toz-degirmen ylizeyi etkilesimi
esnasindaki siirtiinme kuvvetlerinin etkisi ile parcaciklarin
kirildig ifade edilmistir. Mekanik 6giitme parametrelerindeki
degisime karsilik gelen parcacik boyutu degerleri Tablo 1'de
verilmistir.

T

IR 5 0:‘0
P L), I m q
.:.':'.' \BA_I:- o &’

Bilye-toz-Bilye etkilesimi

Sekil 8: Mekanik Ogiitme isleminde bilye-toz-bilye etkilesimi.

Tablo 1: Islem parametreleri ve parcacik boyutu degisimi.

Deney No Ogiitme Bilye-Toz Ogiitme Partikiil
Zamanl Ag. Hiz1 Boyutu
1 1 5:1 100 47.643
2 1 10:1 100 46.385
3 1 15:1 100 46.370
4 3 5:1 100 45.779
5 3 10:1 100 45.338
6 3 15:1 100 45.250
7 5 5:1 100 45.678
8 5 10:1 100 45.147
9 5 15:1 100 45.018
10 1 5:1 200 39.862
11 1 10:1 200 21.449
12 1 15:1 200 20.072
13 3 5:1 200 27.251
14 3 10:1 200 9.567
15 3 15:1 200 4.314
16 5 5:1 200 17.325
17 5 10:1 200 1.921
18 5 15:1 200 0.91
19 1 5:1 300 26.587
20 1 10:1 300 2.341
21 1 15:1 300 1.41
22 3 5:1 300 8.798
23 3 10:1 300 1.109
24 3 15:1 300 0.684
25 5 5:1 300 3.444
26 5 10:1 300 0.612
27 5 15:1 300 0.321

Sekil 9-11’de dokuz farkli deney grubuna ait tozlarin pargacik
boyutu dagilim grafikleri verilmistir. Grafikler, Tablo 1 ve
Sekil 12’de verilen parcacik boyutu degerlerini desteklemekle
birlikte toz kiitlesinin toz boyutu acisindan birbirine yakin
Al203 pargaciklarindan olustugunu ve dolayisiyla homojen toz
boyutuna sahip oldugunu gostermektedir.

Partikil Boyutu Dagilim____________________
4(0,5): 47,643pm

/

8 B

Hacim (%)

- )

.01 0.1 10 1000 3000
Parukul Boyutu (pm)
(a)
Partikal Boyutu Dagihmi
14 d(0.5): 46,385um
12
~10|
FE
g
£l
4
2
LI 01 1 10 1000 3000
Partikill Boyutu (ym)
(b)
Partikil Boyutu Dagihmn
14 d(0.5): 46,370 um|
12
=10
g8
2
4
2
0.01 0.1 1000 3000
Pamkl.ll Boyulu ,,n«
()
Sekil 9: 1, 2 ve 3 no.lu deneylere ait parcacik boyutu dagilim
grafikleri.
Partikill Boyutu Dagihmu
1 d(0.5): 39,862pm
10
9
P |
&7
g6
i
3
2
1
0.01 0.1 1000 3000
Partikil Bnyui
(a)
- ParmikilBoyutuDaghm______
. d(0.5): 21,449 pm
7
= 6
.‘g’ 5
T4
=3
2
1
8.01 01 100 1000 3000
Pa tikil Buyul
(b)

L PamikilBoyumDaghmi
d(0,5): 20,072 pm

A

.01 0.1 100 1000 3000
Partikal Bo ym..d,m
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P I A NI

Sekil 10: 10, 11 ve 12 no.lu deneylere ait parcacik boyutu
dagilim grafikleri.

638



Pamukkale Univ Muh Bilim Derg, 24(4), 635-642, 2018

T. Varol

Partikil Boyutu Dagilimi

10 d(0,5): 26,587 jum|
9
B
- 7
—6
£s
=4
3
2
1
0.01 0.1 1 10 100 1000 3000
Partikil Boyutu (pm)
(@
Partikil Boyutu Dagilim
. d(0,5): 2,341pm|
7
- 6
s
E
24
“3
2
1
E.Dl 0.1 1 10 100 1000 3000
Partikiil Boyutu (ym)
(b)
Partikiil Boyutu Dagilim
9 d(0,5): 1,41pm
8
7
z6
FE]
g4
=
3
2
1
8701 0.1 1 10 100 1000 3000
Partikiil Boyutu (pm)
()
Sekil 11: 19, 20 ve 21 no.lu deneylere ait parc¢acik boyutu
dagihim grafikleri

Sekil 12a-c sabit 6giitme hizlarinda 6glitme zamani ve bilye
toz agirhlk oraninin fonksiyonu olarak pargacik boyutu
degerlerindeki degisimi gostermektedir. Sekil 12a’da verilen
parcactk boyutu egrileri incelendiginde 100 devir/dk.
kullanilarak yapilan 6gilitme islemi sonucunda Al203 seramik
tozlarinin baslangi¢taki ortalama parcacik boyutu olan 48 um
degerine gore olduk¢a az bir dislis saglandig
gozlemlenmektedir. Baslangictaki ortalama pargacik boyutu
degeri 1 sa.-15:1 bilye toz agirlik orani i¢in 46.37um, 3 sa.-
15:1 bilye toz agirlik orani i¢in 45.25um ve 5 sa.-15:1 bilye toz
agirlik orani i¢in 45.02um degerine inmistir ki bu sonug Sekil
2’de verilen ve morfolojik degisimi gosteren resimlerle biiytik
bir uyum igerisindedir. Morfolojide goriilemeyen degisim veya
kirilma etkisi pargacik boyutu degisimlerinde de goriillememis
ve boylece 100 devir/dk. degerinde yapilan 6glitme isleminde
olduk¢a az miktarda bir kirilmanin oldugu kanitlanmigtir.
Sekil 12b’de gosterilen pargacik boyutu degisimleri
incelendiginde 200 devir/dk. kullanilarak yapilan 6giitme
islemi sonucunda pargacitk boyutu degerlerinde Onemli
diistisler meydana geldigi a¢ik¢a goriilmektedir. 200 devir/dk.
degerine sahip 6gilitme hizi sartlarinda 1 sa.-15:1 bilye toz
agirlik orani igin 20.07um, 3 sa.-15:1 bilye toz agirlik orani igin
431pm ve 5 sa.-15:1 bilye toz agirlik orani icin 0.91pm
degerleri elde edilmistir. 200 devir/dk. dgiitme hizi, 5 sa.
oglitme zamani vel5:1 bilye toz agirlik oran sartlarinda elde
edilen 0.91um degeri mikron alti bir parcacik boyutu degeri
olup mekanik 6glitme yonteminin seramik tozlarin
ogiitiilmesine olan etkisini acgikca ortaya koymaktadir.
Sekil 12c’de gosterilen pargacitk boyutu degisimleri
incelendiginde en diisiik parcacik boyutu degerlerine 300
devir/dk. kullanilarak yapilan 6glitme islemi sonucunda
ulasildigl anlasilmaktadir. Ogiitme hizimin 300 devir/dk.

degerine yiikselmesiyle artan carpma enerjisi Al203 seramik
tozlarinin hizh bir sekilde kirilmasini saglayarak mikronalti ve
nano boyut degerlerine inilmesini saglamistir.
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Sekil 12: Pargacik boyutunun 6glitme zamani ve bilye toz
agirlik orani ile degisimi. (a): 100 devir/dk. (b): 200 devir/dk.
(c): 300 devir/dk.

300 devir/dk. degerine sahip 6glitme hiz1 sartlarinda 1 sa.-
15:1 bilye toz agirhik orani i¢in 1.41pm, 3 sa.-15:1 bilye toz
agirlik orani icin 0.68um ve 5 sa.-15:1 bilye toz agirlik orani
icin 0.32um degerleri elde edilmistir. Bu sonuglardan da
anlasilacagi lizere etkin bir 6glitme hizi altinda ¢alisildiginda
hem 6glitme zamani hem de bilye toz agirlik oranindaki artis
seramik tozlarinin boyut diisiisiine o6nemli katkilar
yapmaktadir. 300 devir/dk. 6giitme hizi, 5 salik 6glitme
zamani vel5:1 bilye toz agirlik orani sartlarinda elde edilen
0.32pm degeri mikronalt1 ve ayn1 zamanda nano boyutlu Al203
seramik tozlarinin iiretildigini kanitlayan 6nemli bir bulgudur.
Arastirmacilar tarafindan yapilan deneysel ¢alismalarda da
mekanik 6glitme yontemi kullanilarak mikronalti ve nano
seramik parcaciklari iiretilmistir. Ornegin, Nguyen ve He [13]
tarafindan yapilan bir ¢alismada mekanik 6glitme ydntemi
kullanilarak titanyum oksit nano pargaciklarinin iretimi
yapilmistir. TiO tozlarinin baslangic boyutu 44 pum olup,
6glitme hiz1 olarak 72 devir/dk. ve 6giitme zamani olarak 72
sa. kullanilmis ve 72 sa. sonunda 100-500 nm pargacik
boyutuna ulasilmistir. Bu ¢alismada kullanilan 6giitme
zamaninin ¢ok uzun olmasinin sebebi 6giitme hizinin diisiik
secilmesidir. Ayrica mekanik 6giitme islemine tabi tutulmamis
TiO tozlarinin 6zgil yiizey alam1 1.165 m2/g iken mekanik
6glitme sonucunda bu deger 34.700 m2/g degerine
ylkselmistir. Zakeri ve dig. [18] tarafindan yapilan bir
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calismada mekanik 6glitme yontemi ile ZrO2 nano seramik
parcaciklarinin liretimi iizerine bilye toz agirlik oraninin etkisi
calisilmis ve 25:1 bilye toz agirlik orani i¢in 80 sa. sonunda 10
nm degerine ulasilmistir. Jung ve dig. [19] tarafindan yapilan
bagka bir ¢alismada ise bor tozlar1 kuru ve yas ortamlarda
ogiitillerek o6glitme ortaminin parcacik ozellikleri {izerine
etkisi arastirilmistir. Kuru 6glitme ve yas 6giitme sartlarinin
B4C nano parcaciklar1 pargacik boyutu iizerine etkisi olarak
yas ortamdaki 6gilitme isleminde kuru ortama goére daha az
topaklanma goriildiigii ve parcacik boyutu araliginin daha dar
oldugu diger bir deyisle daha homojen boyut dagilimina sahip
toz kiitlesine sahip oldugu tespit edilmistir. Bununla birlikte
kuru o6glitme sartlarinda daha kiiciik parcacik boyutuna
ulasildig1 gozlemlenmistir. Yas 6giitme isleminde elde edilen
en kiiciik bor pargactk boyutu 58 nm iken kuru o6giitme
isleminde bu deger 220 nm degerindedir. Yukarida arastirma
alanlar1 ve elde edilen sonuglar1 verilen ¢alismalardan da
goriildiigii gibi mekanik 6glitme ydntemi ile mikronalt1 ve
nano boyuta sahip seramik parcaciklar basarili bir sekilde
tretilebilmektedir. Seramik toz parcaciklarinin mekanik
0glitme yontemi ile liretilmesinde dikkat edilmesi gereken en
onemli husus sunulan ¢alisma sonuglarinin da ortaya koydugu
gibi etkin dgiitme parametrelerini kullanmaktir.

Sekil 13a-c sabit 6glitme hizlarinda 6glitme zamani ve bilye
toz agirhk oraninin fonksiyonu olarak 06zgiil ylzey alam
degerlerindeki degisimi gostermektedir. Bilindigi gibi azalan
parcacik boyutu ile birlikte parcaciklarin birim agirliklarinin
kapladigi alan artmaktadir.
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Sekil 13: Ozgiil yiizey alan1 degerlerinin égiitme zamani ve
bilye toz agirlik orani ile degisimi. (a): 100 devir/dk.
(b): 200 devir/dk. (c): 300 devir/dk.

Sekil 13a’da goriildiigii gibi Al20s seramik tozlarinin sahip
oldugu biiyiik pargacik boyutundan dolay1 6zgiil yiizey alani
degerleri oldukga kiiciik ve ayn1 zamanda distik kirilma
etkinliginden dolay1 6zgiil yiizey alan1 degerlerindeki artis da
oldukca azdir. Sekil 13b’de goriildiigi gibi 6glitme hizinin 200
devir/dk. degerine yiikseltilmesiyle parcactk boyutu
degerlerindeki azalis belirgin bir seviyeye c¢cikmis ve 6zgiil
ylzey alani degerlerinde 6nemli bir artis saglanmistir. Dikkat
edilirse, Sekil 13’te verilen 06zgll ylizey alam1 degerleri
Sekil 12’de verilen parcacik boyutu degisim grafikleri ile
biiytik bir uyum igerisindedir. Sekil 13c’de verilen 6zgiil yiizey
alani egrileri incelendiginde 6giitme hizinin 300 devir/dk.
degerine ulasmasiyla parcaciklarda 6nemli oranda kirilma ve
dolayisiyla pargacik boyutu degerlerindeki azalmayla birlikte
ozgil yilizey alan1 degerlerinde o6nemli yiikselisler
gorilmistiir. Ayrica, bilinmelidir ki mikronalti ve nano
parcaciklarin en énemli 6zelliklerinden biri makro ve mikro
parcaciklara gore yiiksek o6zgiill yilizey alani degerleridir.
Ornegin metal matrisli kompozitlerde matris yapisi igerisine
oldukca diisiik miktarlarda (Agirlikca %1’'in alt1), katilacak
mikronaltt veya nano parcaciklarin matris yapisina
kazandiracag ozellikler ancak ytliksek miktardaki (Agirlikca
%5 ve istll) makro ve mikro parcaciklarin matrise takviye
edilmesi ile elde edilebilmektedir.

Bilindigi gibi metal yada seramik toz kiitlelerinin
sikistirllmamis veya gevsek durumdaki yogunluklar: goriinir
yogunluk olarak adlandirilir ve hem toz karakterizasyonu hem
de toz kiitlesinin ham ve sinter yogunluklarini etkileyen
onemli bir oOzelliktir. Sekil 14a-c sabit 6giitme hizlarinda
6glitme zamani ve bilye toz agirlik oraninin fonksiyonu olarak
goriniir yogunluk degerlerindeki degisimi gostermektedir.
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Sekil 14: Goriinir yogunluk degerlerinin 6giitme zamani ve
bilye toz agirlik orani ile degisimi. (a): 100 devir/dk. (b): 200
devir/dk. (c): 300 devir/dk.
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Sekil 14a 100 devir/dk. 6glitme hizi kosullarinda farkl bilye
toz agirhik oranlar i¢in artan 6glitme zamani ile goriniir
yogunluk degerlerindeki degisimi gostermektedir. Egrilerden
de anlagilacagl lizere Al203 seramik tozlarinda olusan az
miktarda kirilma goriniir yogunluk degerlerini azda olsa
artirmistir. Bunun nedeni kirilan kiigik boyutlu pargaciklarin
bliylik parcaciklar arasindaki bosluklara girerek toz kiitlesi
iceresindeki gozenek miktarini azaltmasidir. Bununla birlikte
Sekil 14a’da goriildiigi gibi disiik 6glitme hizlarinda kirilma
etkinligi oldukca diisik oldugu i¢in goriiniir yogunluk
miktarindaki artis orani1 da olduke¢a distiktiir. Al203 seramik
tozlarinin teorik yogunluk degeri olan 3.95 g/cm3 degeri ve
100 devir/dk. i¢cin 1.854 ile 1.8784 g/cm3 arasinda degisen
gorliniir yogunluk degerleri dikkate alindiginda gorinir
yogunluk degerlerinin bu o6giitme kosullar1 icin teorik
yogunlugun %45-50’si arasinda degistigi tespit edilmistir.
Sekil 14b’de  verilen goriinir yogunluk  degerleri
incelendiginde 5:1 bilye toz agirlik orani igin artan 6giitme
sliresi icin artis gézlemlenmektedir. 10:1 bilye toz agirlik orani
icin 3 sa. 0glitme siiresine kadar artis daha sonra ise bir
azalma meydana gelmistir. Bunun sebebi 3 sa. kadar toz
kiitlesi iceresinde oldukg¢a kiiciik ve onlara gore daha biiyiik
boyutlu pargaciklarin bir arada olmasi ve bu boyut
homojensizliginin goézenekleri gidererek goriiniir yogunluk
degerlerini artirmasidir. 3 sa. 6glitme siiresinden sonra ise toz
kiitlesinin  sahip oldugu pargacik boyutlar1 birbirine
yaklasmakta ve ayni zamanda kiigiilen parcacik boyutu ile toz
kiitlesinin hacmi artarak goriiniir yogunluk degerlerini
diisiirmektedir. 15:1 bilye toz agirlik orani degeri i¢in ise 1 sa.
oglitme siiresi sonunda en yiiksek degerine ulasan goriinir
yogunluk degerlerinde artan 6giitme siiresi ile bir azalma
gozlemlenmektedir. Bunun sebebi 1 sa. 6glitme islemi
sonucunda toz kiitlesinin kiigiik ve biiylikk boyutlu
pargaciklardan olusmasi ancak artan 6giitme siiresiyle birlikte
toz kiitlesinin pargacitk boyutu agisindan birbirine yakin
pargaciklardan olusur hale gelmesi ve toz kiitlesinin toplam
hacminin siirekli yiikselmesidir. Sekil 14c’de goriildiigii gibi
300 devir/dk. 6giitme hiz1 kosullarinda da biitlin bilye toz
agirlik oranlari i¢in goriiniir yogunluk degerlerinde 3 sa. kadar
bir artis ve daha sonra bir azalma gozlemlenmektedir. Elde
edilen en yiiksek goriiniir yogunluk degeri 2.16 g/cm3 olup bu
deger 200 devir/dk. 10:1 bilye toz agirlik oran ve 3 sa.
oglitme sartlarinda elde edilmistir. Sekil 11c'den de
anlasilacagl iizere 300 devir/dk. 6giitme hizi, 5:1 bilye toz
agirhik orani, 3 ve 5 sa. 6gilitme zamani kosullarinda elde
edilen gorinir yogunluk degerleri de bu degere oldukca
yakindir.

Sekil 15 sabit 0giitme zamani ve bilye toz agirhk orani
kosullarinda farkhi 6glitme hizlar1 igin X 1511 kirinim
desenlerini gdstermektedir. X 1s1n1 kirinim desenlerinde de
goriildiigi gibi sabit 6glitme zamani ve bilye toz agirhik
oranlari i¢in 6glitme hizinin artmasiyla Al203 seramik tozlarina
uygulanan carpma enerjisi veya deformasyon enerjisi artmis
bunun sonucunda da piklerde genisleme gézlemlenmistir.
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Sekil 15: 5 sa. 6giitme hizi ve 15:1 bilye toz agirlik orani igin X
1511 Kirinim desenleri.

4 Sonuclar

Mekanik Ogiitme yéntemi kullanilarak tiretilen mikronalti ve
nano Al203 seramik tozlarinin morfoloji, pargacik boyutu,
ozgil yilizey alani, gorinir yogunlugu gibi pargacik
ozelliklerinin arastirildifi bu c¢alismada asagidaki sonuglar
elde edilmistir.

1 AlOs seramik tozlarinin morfolojileri pargacik
boyutu kiicilildiikce acisal veya koseli morfolojiden
kiiresele yakin bir morfolojiye dogru bir degisim
gostermistir. Bununla birlikte azalan pargacik boyutu
ile  birlikte agisal morfoloji az da olsa
gbzlemlenmistir,

2 100 devir/dk. kosullarinin pargacitk boyutu
azalmasinda etkisiz oldugu ve diisiik 6giitme hizi
kosullarinda 6glitme zamani ve bilye toz agirhk
oranlarindaki artisin pargactk boyutu iizerine
oldukca az etkisi oldugu belirlenmistir. En diistik
pargacik boyutuna 300 devir/dk. 6giitme hizi, 15:1
bilye toz agirhk oranm ve 5 sa. 0giitme zamani
kosullarinda ulasilmistir. 100, 200 ve 300 devir/dk.
icin elde edilen en diisiik parcacik boyutu degerleri
sirasiyla 45pum, 0.9um ve 0.32um (320 nm)’dir,

3 Ogiitme hzimin 300 devir/dk. degerine ulasmasiyla
Al;03 seramik tozlarinda onemli oranda kirilma ve
dolayisiyla parcacik boyutu degerlerinde azalmayla
birlikte 0zgiil yiizey alani degerlerinde Onemli
ylkselisler goriilmustiir,

4 Seramik toz kiitleleri i¢in ytliksek goriiniir yogunluk
degeri kosullarinin kaba ve ince veya ince ve
mikronalti pargacik karisimlarini olusturan 6gilitme
kosullarinda elde edildigi belirlenmistir. Elde edilen
en yliksek goriiniir yogunluk degeri 2.16 g/cm3 olup
bu deger 200 devir/dk. 10:1 bilye toz agirlik orani ve
3 sa. 6glitme sartlarinda elde edilmistir,

5 Mekanik o6gilitme islemi ile siliresince artan
deformasyon sonucu Al203 seramik tozlarina ait X
1sin1 kirmim  piklerinde genisleme oldugu tespit
edilmistir,

6  Sonug olarak uygun 6giitme hizi, 6giitme zamani ve
bilye toz agirlik oranmi kosullarinda mekanik 6giitme
yontemiyle kaba parcacik boyutuna sahip seramik
tozlar1 mikronalti ve nano boyutlu seramik
pargaciklara donitstiiriilebilir.
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