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TESEKKUR
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OZET

Anahtar Kelimeler: Si3N4, B-S1AION, S1v1 Faz Sinterleme, Magnezyum Floriir

SiAION’lar mukavemet, sertlik, yliksek sicakliga dayamklilik, tokluk ve
sinterlenebilme 6zelliklerini bir arada igerirler. Si3N4 giiclii kovalent bag yapisina
sahip oldugu i¢in saf halde sinterlenmesi miimkiin degildir. - SiIAION’un siv1 faz
sinterlemesi ile tiretimi miimkiindiir. Bu yiizden, sinterlemeyi kolaylastirict sivi faz
olusturmak icin oksit katkilar1 eklenir. B-SiAION seramiklerinde sinteleme esnasinda
meydana gelen cam fazi, herhangi bir basing uygulamadan yogunlasmay1

saglayabilmektedir.

MgO, SizNy4 esash tozlarin sinterlenmesinde en 6nemli katki maddelerinden birisidir.
Bu calismada kompozisyona eklenen MgO yerine MgF, katki maddesi kullanilarak
sinterleme sicakligi 100-200°C asag1 cekilerek B-S1AION seramiklerinin daha diisiik
sicakliklarda tiretimi amaglanmaktadir. Boylece, tam yogun B-SiAlON seramigini
disiik sicaklikta sinterleme gercgeklestirilebilir ve dolayisi ile enerji ve zaman

tasarrufu saglanabilir.

Bu calisma MgO ve MgF, katkili B-SiAION seramikleri basingsiz sinterleme
yontemiyle sistematik olarak 1450- 1750°C araliginda 0,5-2,5 saat siirelerde kesici
u¢ formunda sinterlenerek {iretilmistir. Uretimi gerceklestirilen kesici uglarmm
yogunluk, SEM, XRD, EDS gibi karakteristik 6zellikleri ve sertlik, kirilma toklugu

gibi mekanik 6zellikleri incelenmistir.

MgO ve MgF, katkili B-SiAION kesici uglarinin sertlestirilmis AISI 4140 celigini
isleme performanslar1 karsilastirilmistir. Daha sonra B-SiAION kesici uglarmin
piyasada ¢elik kesmede kullanillan WC wuglarna gore kesme performansi

incelenmistir.
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SUMMARY

Keywords: Si3Ny, B-SiAION, Liquid Phase Sintering, Magnesium Fluoride

Si3N4 based SiAION ceramics are obtained by respectively replacing silicon and
nitrogen in Si3N4 by aluminium and oxygen. SiAION ceramics offer advantages of
easier fabrication compared with Si3N4 ceramics because of the lower viscosity and
melting temperature of the liquid phase (LP) which facilitates easier densification at
sintering temperatures. Another advantage is that the amount of intergranular phase
can be reduced because the transient liquid phase can be absorbed into the matrix

phase(s)

In this study, MgF, was added into composition instead of using MgO additive to
reduce (100-200 °C) sintering temperature for production of B-SiAION ceramics.
MgO is one of the well known sintering additives for SisN4 powders. Fluorine as a
non-bridging anion in glasses acts as a powerful network disrupter which oxygen
ions. Thus, full dense B-SiAION materials can be produced at lower temperature

which means time and energy savings.

This study were produced sintering b-SiAION ceramics,alloy MgO and MgF2 as a
systematic method of pressureless sintering from 1450 to 1750 °C in the range 0.5 to
2.5 hour periods in the form of cutting ends made of sintering.Production of cutting
the ends of the density, SEM,XRD,EDS and characteristics such as hardness,

mechanical properties such as fracture toughness were examined.

B-SiAION, alloy MgO and MgF2, cutting the ends processing performance were
compared with toughened AISI 4140 steel and B-SiAION cutting ends of
market,according to the ends of WC is used for cutting steel cutting performance

were examined.
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BOLUM 1. GIRIS

Teknolojinin gelisimiyle rekabet sartlar1 da gittik¢e zorlasmakta yeni gelismeleri
gerektirmektedir. Seramikler son 100 yilda gittikce artan bir 6nem kazanmakla
birlikte son yillarda istiin G6zelliklere sahip ileri teknoloji seramiklerinin 6nemi
gittikce daha iyi anlasilmaktadir. Yiiksek sicaklik mukavemeti, iistiin asinma diirenci,
yiiksek sertligi ve kirilma toklugu 6zellikleri sebebiyle 6ne ¢ikan bir ileri teknoloji
seramigi ise 1971°de Japonya’da Kamigaito ve Oyama tarafindan ve 1972’de
Ingiltere’de Jack ve Milson tarafindan kesfedilen SiAION seramikleridir. i1k gelisen
grup B-SiAION seramikleri olup daha sonra ise teknolojik oneme sahip diger bir
SiAION grubu olan yiiksek sertlige sahip a-SiAION bulunmustur. Fakat 3 yapisinin
o yapisina gore nispeten diisiik sertlige sahip olmasina ragmen istiin kirilma toklugu
sebebiyle tercih sebebi olmustur. Son zamanda kesfedilen a + B yapist ise iki yapimnin

arasinda Ozellikler sunmaktadir.

Silisyum nitriir kafes yapis1 temelli olan SiAION’lar gii¢lii kovalent baglar1 sebebiyle
silisyum nitriiriinkine benzer sekilde sivi faz sinterleme metoduyla iiretimi
gerceklestirilebilmektedir. Fakat silisyum nitriirden farkli  olarak basingsiz
sintelemeyle yiiksek yogunluklara daha kolay sinterlenmesiyle birlikte, silisyum
nitriire gore daha {istiin 6zeliklere sahiptir. Silisyum nitriir bazli seramikler alaninda,
oksitler daha nispeten diislik sicakliklarda sinterleme sartlarini saglamak amaciyla
siklikla kullamilir. Bu oksitler, Si3N4 baslangi¢ tozu, yiizey silikasi ve oksit katkilarin
reaksiyonuyla bir sivi faz olusmasma sebep olur. Bu sivi a-fazi silisyum nitriir
tozlarinin ¢dzlinmesini saglayacak bir ortam saglar. Bu o-faz1 silisyum nitriir fazi
yogunlagsma prosesi boyunca - fazi olarak yeniden ¢okelecektir. Burada kullanilan
sivt fazin tiirii, viskozitesi, hacmi, olusacak cam sisteminin 6tektik sicakligi gibi
ozellikler malzemenin nihai 6zelliklerini, liretim prosesini etkileyecektir. Bu ylizden
katki kimyasi, oksi nitriir fazm yapismin degistirilmesi silisyum nitriir bazl

seramiklerin nihai 6zelliklerini, daha diisiik sicaklik sinterlenmesi dolayisiyla daha



ekonomik tretim imkani gibi iiretim sartlarinin gelistirilmesini 6nemli sekilde

etkileyecektir.



BOLUM 2. SILISYUM NiTRUR (Si;Ns) SERAMIKLERI

Silisyum nitriir, azot seramikleri icerisinde en yaygin kullanim alani olan
miihendislik malzemelerinden biridir. Yaklasik 50 yildir {izerinde yogun ¢aligmalar
yapilan bu malzemeyi miihendislik ama¢h uygulamalarda kullanilabilir kilan,
miilkemmel mekaniksel ve termal 6zelliklerdir. Si ve N atomlar1 arasinda kuvvetli
kovalent bag mevcuttur. Sert ortam sartlarina ve agir yiiklere karsi, metallerin ve
polimerlerin  kotli sonu¢ verdigi sicakliklarda dayanikhidir Silisyum  nitriir
seramiklerin yliksek sertlik, asinma ve korozyon direncleri onlar1 kesici ug, dgiitme
bilyesi, yanma ve kaynak agizliklar1 gibi parcalarin yapiminda kullanilmaya

yoneltmistir Akin (2006).

Saf Si3N4 seramiklerinin sivi faz sinterlenmesi ile ¢ok biiyiikk gelismeler elde
edilmistir. Sinterleme sirasinda bir¢ok katki maddesi sinterlemeyi kolaylastirmak icin

(MgO, Y,0s3, Al,O3 ve BeSiN;) kullanilmaktadir Lee (1994).

2.1. Silisyum Nitriiriin Yapisi

Silisyum nitriirlin sinterlenmis ve reaksiyon bagli olmak tizere temelde iki formu
mevcuttur. Ayrica ince film seklinde ve amorf formlar1 da vardir. Her bir form
kendine 0zgii liretim yontemi, kompozisyon, yap1 ve Ozellikler gostermektedir. Bu
formlar temelde Si;N4’lin fiziksel ve kimyasal ozelliklerini tasimaktadirlar. Yer
kabugunun olusumu sirasinda atmosfer kimyasal olarak indirgeyici oldugundan
biiylik oranda silisyum ve diger nitriirler bulunmakta idi. Si3Ny4 lizerinde yapilan ilk
calismalar a-Si3N4 (nitrit) olusumunu ortaya koymustur. Deville ve Wohler 1859
yilinda diinyanin olusumu swrasmda silisyum ve azotun reaksiyona girdigini
savunmusglardir. 1896 yilinda SiO,’nin karbotermal indirgenmesi ile Si3N4 tiretimi

konusunda bir alman patenti ortaya konulmustur. Weiss ve Engelhand 1910 yilinda



Si3N4 yapisinda Si ve N 3/4 stoikometrik oraninda olustugunu belirlemislerdir.
Baslangicta SiO,’nin azot ile etkilesiminde SiN,, Si;N,ve Si3N4 fazlart gozlenmistir.
1950’lerdeki x-1smlar1 analizlerinde, her ikisi de hegzagonal forma sahip a ve
seklinde iki formu oldugu ortaya konmustur. Genel olarak Si;N4 seramiklerinin
yapist  Sekil 2.1’de verilmektedir. Buradan goriildigii gibi  yapt SizN4
tetrahedralarindan olusmaktadir Jack (1982).

Birim hiicre

B A AN

V'Y i,

tetrahedrasi

o))

Sekil 2. 1. Silisyum nitriiriin kristal yapis1 Kushan (2000)

B-Si3Ny fazi, fenasit (Be,Si04) yapisi olusturmaktadir. Burada Be, Siile O ile N yer
degistirir. Bu ylizden oksit dis1 bir seramigin boyle bir oksit yapisinda bulunmasi o
kadar tanimlanmas1 zor olan bir olay degildir. Sekil 2.2° de a ve B-SizN4’lin kristal
yapisin1 gostermektedir. Buradan goriildiigii gibi c-ekseni boyunca B-Si3Ns i¢in

ABAB.... ve a-Si3N4 icin ABCDABCD...... seklinde atomlar siralanirlar.



a- Si3N4 yapisinda, her bir silisyum tetrahedralin merkezinde bulunur ve her azot
trigonal icinde yer alir. Her ii¢ silisyum ile diizlemsel koordinasyon olusur ve

boylece tic Si3N4 tetrahedrasi ile baglanir.

Yapi ayrica sekiz liyeli Si-N baglari ile baglanmis plakalardan ve Si-N kopriilerinden
olusur. B-Si3N4 birim hiicresi SigNg 1ile P63/m uzay grubundan olustugu
belirlenmistir. a- Si3N4, B-Si3N4’lin aynadaki ters goriintiislinii i¢erir. Ayrica c-ekseni
B- SizNg’tin iki katidir. a- SizN4’tin birim hiicresi Si;2Nj6 , (P3,c, ) uzay grubu

yapisindan olusur.

(a) (b)
Sekil 2. 2. Si-N tabakalarmnin (a) a- SizNy, (b) B- SizNy

B- S13N4Yapisinda c-ekseninde 300 pm’lik bir bosluk ¢ap1 olusur. a- Si3N4 yapisinda
c-kayma vyiizeyinde 140 pm c¢apinda tiinellerle baglanmis biiyiilk arayer atom
bosluklar1 olusur. X-1smlar1 calismalar1 a-fazmnin bag uzunlugunun p’ya gére daha
degisken oldugunu ortaya koymustur (Jack, 1982). Tablo 2.1’de her iki formun

ozelliklerini ortaya koymaktadir.



Tablo 2. 1. a ve B-Si3N, yapilarinin kristalografik ézellikleri Grun (1979)

Form a(A°) c(A9) cla v(a?) Yogunluk
(g.-"'cm3)
0-SizNy 7,748 5,617 0.725 292 3,184
B-SisNy 7,608 2,911 0,383 1459 3,187

2.1.1. a-SizN4 Seramikleri

Genel formiilii S1;,N 6 seklindedir. Diistik sicaklik polimorfu olan bu faz 1400°C’ ye
kadar kararli yapidadir. Karakteristik (001) diizlemli hekzagonal yapiya sahip, 3
boyutlu, koseleri paylasilmis ag olusturan Si3N4 tetrahedralari icerir. S1 — N tabaklar1
ABCDABCD..... seklinde bir dizilim gosterirler. B-Si3N4 ise ABAB..... seklinde bir
dizilim gostermektedir. Her iki polimorfta da ab tabakasi ayni1 olmakla beraber, a-
Si3Ns’deki fazladan CD tabakasmin varligi, bu tabakanin AB tabakasi iizerinde ¢ —
kayma diizleminde hareketi ile ilgilidir. a- Si3N4’teki daha uzun dizilim nedeni ile bu
polimorf daha sert bir yapiya sahiptir Akin (2006). Ciinkii kayma dislokasyonlar1 i¢in
daha uzun Burgers vektorii gereklidir. 1970’lerde toplanan deneysel kanitlarin biiyiik
bir kismi, a-Si3N4 fazinin oksijen ile kararli kilindigini 6ne siirmiistiir. Ancak, her ne
kadar taneler tlizerinde bir miktar silika ylizey tabakasi olsa da su andaki goriis a-
Si3N4’iin yapisal kararliligi i¢in oksijen igerigine gerek olmadigi yoniindedir. a-Si3Ny
her ne kadar yiiksek sertlige sahip olsa da es eksenli mikroyapisi nedeni ile B-SizNj’e

nazaran daha diisiik kirilma tokluguna sahiptir.

2.1.2. B-Si3N4 Seramikleri

Genel formiilii SigNg seklindedir. 1400°C” ye kadar kararli yapida olan a- SizN4 bu
sicakligm tizerinde B-Si3N4’e doniismektedir. B-Si3N4, tiim sicakliklarda kararli olan
bir fazdir. Si ve N atomlarin igeren tabakalar yukarida da belirlendigi gibi ABAB...

seklinde bir dizilim gosterirler.

Her ne kadar a-Si;Ny kristal yapisi, B-SisNg’e gore daha yiiksek sertlige sahip olsa
da, B-Si3:N4 miithendislik uygulamalarinda daha fazla tercih edilmektedir. Ciinkii bu



form cubuksu mikroyapist nedeni ile kendinden takviyelidir ki bu tokluk ve

mukavemet acisindan 6nemlidir Lee (1994).

Eger baslangic tozu olarak o-SizNs kullanilirsa ve bir sinterleyici, baglayici
oksinitriir sivist mevcudiyetinde yavasca B-Si3N4’e doniistiiriiliirse, matrisi tiiketen
ve yeni olusan kristaller, jeolojik olusumlarda bulunan kristaller gibi uzun, ignemsi
bir sekil alma egiliminde alirlar. B-Si:Ny4 birka¢ mikrometre inceliginde hekzagonal
tek cubuklar icerir ve eger tane biiylimesini engelleyen bir durum yoksa viskerlere
benzer en / boy oranima sahip tanelerden olusur. Bunlar bir araya baglanip birbirini
takviye ederler. Bu B-Si3N4’lin kirilmasini zorlastirarak daha yiiksek mukavemet ve
tokluga sahip olmasmi saglar. B-SizN4’iin baslangic tozu olarak kullanilmasi
durumunda ise yukarida bahsedildigi gibi bir mikroyap1 ve dolayis1 ile de yiiksek

mukavemet ve tokluk elde etmek zor olur.

Yapilmis olan calismalarda farkli a / B oranmna sahip Si;N4 baslangi¢ tozlarinin
kullannmi ile faz doniisimiim sonundaki B-SizN4 tanelerinin ortalama en / boy
oranlarinin etkilenebildigi goriilmiistiir Lange (1979).Yapilan sinterleme ilavelerinin,

tane biiyimesine etkileri de arastirilmistir Hampshire (1983), Ziegler (1987).

2.1.3. Silisyum Nitriirde o—f Faz Doniisiimii

a—f faz doniistimii silisyum nitriirde yeniden latis yapilanmasmi gerektiren bir
islemdir. Bu tip bir islem, tasinacak malzeme ¢oziicii ile temas ettiginde gerceklesir.
Kararsiz haldeki malzeme ¢oziinerek daha kararli partikiiller halinde c¢okelir.
Doniigiim, silisyum nitriirtin - sivi  faz  sinterlemesinde  1400°C  {izerindeki
sicakliklarda, o fazmin metal-silisyum-oksinitriir sivist ile temas: sonucunda
goriilmektedir. Termodinamik olarak bu reaksiyon Wild ve arkadaslar1 (1972)

tarafindan 1400°C i¢in asagidaki sekilde aciklanmistir Wild, Grieveson (1972).

a- S13Ny4 (oksijen icermekte)— - SizN4 + Si,N,O



2.2. Silisyum Nitriir Seramiklerin Sinterlenmesi

Silisyum nitriir giiglii kovalent bagli olmasi sebebiyle yiizeyden sinterlenmesi latis
difiizyonu ve tane smir1 diflizyonu ile malzeme tasimmimi gerceklesmesi zordur.
Silisyum nitriir giiclii kovalent bag1 nedeniyle diisiik diflizyon katsayis1 demektir. Bu
nedenle sinterleme baslamasi icin yiiksek sicakliklara cikilmasi gerekmektedir.
Sinterleme sicaklig1 diflizyon olusacak kadar yiikseldiginde ise silisyum nitriiriin
yapist bozunmaya basladigindan 1yi sonuclar elde etmek i¢in sivi faz sinterlemesi ile
sinterlenmektedir. S1v1 faz sinterlemesinde katilan sinterleme ilaveleri ile olusan sivi
faz sinterleme sicakligini diisiirerek sinterlenmeye katkida bulunmaktadir. Silisyum
nitriiriin ¢esitli sinterleme ilaveleri kullanilarak sivi fazla sinterlenmesin deki temel
amag, diflizyon katsayisini ¢ok diisiik olmasindan dolayr kiitle tasinimmin, bu
sinterleme katkilar1 ve yiizey silikasindan olusan sivi fazla gergeklestirilmesine

imkan tanimak ve bdylece sinterlesmeyi saglamaktir Kughan (2006).

2.3. Siv1 Faz Sinterlemesi

Silisyum nitriir seramikleri, ilk zamanlar ¢ogunlukla azot atmosferinde reaksiyon
bagli sinterleme prosesi ile Si metali kullanilarak 1400°C'de {iretilmistir. Bu
yontemin avantaji, nitriirleme isleminde malzemenin ¢ekmesinin az olmasi ve
karmagik sekillerin herhangi bir isleme teknigine gerek kalmadan kabul edilebilir
Olciilerde tretilebilmesidir. Ancak bu yontemde malzeme sinterleme islemi sonrasi
normal olarak % 20 (hacimce) kalint1 por icermektedir, bu da son f{iriiniin
mukavemetini diisiirmektedir. Malzemede tane sinir1 fazinin az olmasindan dolay1

son Uriin mekaniksel 6zelliklerini 1600°C'ye kadar koruyabilmektedir.

Tamamen yogun bir malzeme eldesi, basingsiz sinterleme veya sicak presleme
yontemlerinden biri ile MgO, CaO, Al,O; ve/veya Y,0s kullanilarak yapilmaktadir.
Ancak, kullanilan katki malzemesi taneler arasi bir amorf camsi faz olusturdugundan
malzemenin yiiksek sicaklik Ozelliklerini koétiilestirmektedir (Matsudi, Masuda,

1994). Bu olumsuz etkiyi gidermek i¢in yapilan islem, taneler arasi bu fazin bir 1s1l



islem ile kristallestirilerek  malzemenin  yliksek sicaklik  6zelliklerinin

tyilestirilmesidir Lewis, Lumby (1983), Falk, Dunlop (1987).

Sivi faz sinterlemesinin altinda yatan genel diisiince, yiizey silikasmin ve
akiskanlastiric1  katkilarin  (6zellikle metal oksitlerin) kullanimiyla sinterleme
sicakliginda kiitle aktarimma ve Si3zN4‘lin yogunlasmasma izin veren oksinitriir
swvisinin ilk olarak olusturulmasidir. Bu amagla Kingery 1959 yilinda yaptigi bir

calismada siv1 faz sinterlemesinin {i¢ asama icerdigini 6ne stirmiistiir (Sekil 2.3).

| Tate bigrumesi
Fﬁzﬁlme-(;ﬁkelmﬂ
ol |

Log pekme

B numn
Parttilail yeniden cekirdeklenumesi
dilzenlenmesi we bllyriimesi

|

Olhagan srvimn |
wigkositesi e

hacmiyle digkilidir |

|

|

!

Log zaman

Sekil 2. 3. Si3N, fazinin siv1 faz sinterleme agamalari. Hampshire, Jack, (1981)

Birinci asama: Parcalarin diizenlenmesi

Ikinci asama: Cozlinme ve ¢okelme
Son asama:  Tane biiylimesi

Burada V, baslangicta olusan sivi hacmi; Av hacimsel degisimi; t, zaman; n,
sinterleme mekanizmasmi belirtmektedir.

Av/vg oot '™
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Burada prosesin hizini, sividan ¢okelme mekanizmasi kontrol ediyorsa n=3, hiz
siviya dogru difiizyon ile kontrol ediliyorsa n=5 olmaktadir a- SizN4'den B- SizN4'e
donlisim bu asamada meydana gelmektedir. Sekil 2.4’te sematik olarak sivi faz
sinterlemesinin ikinci agsamasi goriilmektedir. MgO ve Y,0s ilaveleri i¢in oksinitriir
cozeltisinde a'nin ¢Oziinmesi, taneler arasindaki birlesme alanlarin meydana
gelmektedir. MgO ilavesi yapildiginda hizli malzeme tasmimi, B fazinin serbest
ylizeylerde yeniden c¢okelmesine ve dolayisiyla da tane merkezleri arasindaki
mesafenin ¢ekme ile azalmasma neden olur. Y,0; kullanildiginda difiizyon hizi daha
disik oldugundan yavas gergeklesir ve Onemli miktarda malzeme transferi
olmadigindan temas noktalarinda § ¢okelmesi meydana gelir ki doniisiim pek fazla

yogunlagsma olmadan gercgeklesir Wotting (1983).

Birlesme veya kapali porlarin giderilmesi olarak tanimlanan son asamada ise,
yeniden ¢okelme (kristallenme) ve tane biiyiimesi sonucunda kati iskelet olusur. Bu

esnada yogunlagma siireci yavaslar.

Si3N4'lin sinterlenmesinde etkili parametreler; Si;N4 tanelerinin sivi igerisinde
¢Oziinmesi, sivi fazin viskozitesi, sinterleme katki maddelerinin miktar1 ve SizNg

tozunun tane boyutudur.
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Tamamlanmis
YoBunlasma

Cozelti Kontrold
Or: MgO
Kismi Dénilsiim

Tamamlammis
Yogunlagma Difilzyon Kontrolil
Or: ¥,0,
Déniigiim

Tamamlanmig

Sekil 2. 4. Si;N,'lin s1v1 faz sinterlemesindeki ¢ozlinme-yeniden ¢okelme asamasimnin sematik
gosterimi Hampshire, Jack (1981)

Stv1 fazdan difiizyon hizi, kompozisyona ve sicakliga baghdir. Ayrica sicaklik,
silisyum nitriiriin  sivi igerisinde ¢Oziinmesini, sivinin viskozitesini ve 1slatma
miktarin1 da etkiler. Sivi fazin viskozitesinin azalmasi ve diisiik 1slatma acilari
sivinin  kati taneler arasinda ilerlemesini, yani yaymimimi hizlandirir. Bdoylece

¢Oziinme ve tanelerin yeniden diizenlenmesi desteklenmis olur.

Sivi faz sinterlemesinde kullanilan bir¢cok katki maddesi tane sinirlarinda camsi faz
veya kristalin faz olarak kalmaktadir. Bu tane smir fazi da malzemenin yiiksek
sicaklik 6zelliklerini (stiriinme, oksidasyon) kotiilestirmektedir. Fakat Al,Os ve BeO
gibi bazi katki maddeleri sinterleme sirasinda silisyum nitriir igerisinde
coziinmektedir. Sinterleme davranisindaki bu degisiklik sinterlenmis malzemelerin

mekaniksel ve termal 6zelliklerini 6nemli 6lgiide etkilemektedir.



2.4. Silisyum Nitriir Sinterleme Metotlar
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Silisyum nitriir seramiklerinin, siv1 faz sinterlemesi ile yogunlastirilmasinda degisik

sinterleme yontemleri kullanilmaktadir. Tablo 2.2' de goriilen birka¢ farkli yolla

gerceklestirilebilir.

Tablo 2. 2. SizN, seramiklerinin sinterleme yontemleri ile karsilastirilmast Kurama (2003)

Sicak . Sicak
Reaksivon presleme Sinterleme Trostattilc
Baglamal (RBSIN) SIN (SSIV) Presleme
(EPSN) CHIPSIN)
SizINy-tozu SiiMNy-tozu SiMNa-to=zu
Baglangi¢ Si-tozu + -+ -+
Malremesi . . ;
katki maddesi katk: maddesi katk: maddesi
Sinterleme
Sicak = 1750°C HIP de
ireti Kaliplama presleme =1 saat = 1730°C
basamakiar: Witriirleme < 1420°C = 1700°C P, = 0.1MPa =0,5 saat
=72 saat =0,5 saat s £, = 100MPa
~ 30 MPa GFS’te,
P, = 30 MPa
Son lriinde . . .
P lend
Son Uriin Sinterlendigi gibi isleme Sm‘e’_lgi“dlgl res f:’, e
wapilmaly £ b1
Cekme (%) 0] =10 =15 =15
fl:zf:";’:fme Gerelk volo Gerek var smiktarda miktarda
isleme gerek var gerek wvar
Porozite 5
plvel > 9620 =0 <263 ~0
et ~300 =700°C =700°C =700°C
Mukavemeti 1400=C 1000=C T, 1000=C (T LOO00=C)
l' Ma) {'Ilﬁld.a_ ) (Tﬁd.ﬂ.— ) ( acda™ ) oda™

2.4.1. Basingsiz Sinterleme (PS)

Bu metot, ucuz bir teknik olmasi, otomasyona uygunlugu ve kompleks parca

iiretimine imkan vermesi nedeniyle ilgi ¢cekmektedir. Bu teknikte, toz karisimlarina

sikistirma yoluyla, sinterleme 6ncesi istenen sekil verilir. Bu metodu da kendi i¢inde

iki grupta toplamak miimkiindiir.

Ekonomik ve olduk¢a yaygin kullanim potansiyeli olan bir tekniktir. Bu yontemle,

yiiksek basing kullanmadan, yiiksek yogunluktaki malzemelerin iiretilebilmesi ig¢in

diger sistemlere gore oldukga fazla miktarda katki maddeleri kullanilmalidir. Ciinkii




13

en yiiksek sinterleme sicakligi SizNs’iin bozunmasinin baslayacagi, sicakliktir.
Yogunlagsma siireci sicak preslemeyle aynidir. Basing uygulandiginda sinterleme

icin, yiiksek yiizey alanima sahip toz kullanilmas1 dnemlidir.

Sinterleme swrasinda toz yataklar1” olarak adlandirilan BN ve kendi
kompozisyonuna benzer tozlarla ham numunenin parcanin etrafinin sarilmasiyla
buharlagsmanin azaltilmasmin basarilabildigi kanitlanmistir. Boylece silisyum nitriir
toz kompozisyonuna bitisik hizli bir sekilde gaz dengesi olusur. Bdylece de
buharlagsma minimize olur. Diger bir yontemde azot basincini daha yiiksek seviyelere
(10MPa) arttrmaktir. Bu konuda Japonya da yapilan c¢alismalar bu metotla ilgili
onemli gelismeler kaydedilmistir. %97-99 teorik yogunluk rutin olarak >1000MPa’in

iizerinde egme mukavemetleri basarilmistir Wotting (1983).

Bu proje kapsaminda yapilacak ¢alismalarda basingsiz sinterleme metodunun
yukarida bahsedilen karmagik parga lretimi, ekonomikli gibi temel avantajlari

sebebiyle basingsiz sinterleme metodu kullanilacaktir.

2.4.2. Gaz Basich Sinterleme (GPS)

Si3N4'lin bozunumunun, yiiksek gaz basinci uygulanarak onlenebilecegi, ilk olarak
1976 yilinda Mitomo tarafindan, azot gazi kullanilarak gosterilmistir Mitomo (1976).
Bu teknikle, tane smir diflizyonunun daha hizli oldugu yiiksek sicakliklarda
sinterleme yapilabilir. Gazza tarafindan yapilan c¢alismada sinterlemenin ilk
asamasinda diisiik basing (0.1 MPa) uygulanarak acik porozitelerin kapanmasina
imkan verilmis, ikinci basamakta ise gaz basmnci 2 MPa ¢ikartilip yogunlagsma
saglanmustir. 11k asamada, porlarm kapanmasma imkan saglanmazsa, agik porlarm
kapanmamis olmasi nedeniyle, uygulanan yiiksek basingli gaz porlara girerek
yogunlagsmayi1 engelliye c¢ektir. 1986 yilinda Hattori ve ark. tarafindan, 1990 yilinda
da Hirosaki ve ark. yapilan calismalarda da GPS teknigi ile, katki maddelerinin

miktariin 6nemli oranda azaltilabilecegi ispatlanmistir.
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2.4.3. Reaksiyon Baglamah Silisyum Nitriir(RBNS)

Reaksiyon baglamali silisyum nitriir (RBSN) {izerine 1950'den belli g¢alismalar
stirdiiriilmektedir. Bu metot genelde, izostatik preslenmis, enjeksiyon kaliplanmis ve
alct dokiimle sekillendirilmis yas peletlerin 1200-1450°C arasinda azot gazi
atmosferinde nitriirlenmesiyle iiretilmektedir. Baslangic malzemesi olarak silisyum

tozu kullanilir.

Bu metotta, azotlama esnasinda silisyum toz kompaktin boyutlar1 degismez; bu, kati-
gaz reaksiyonuna gore terstir ¢linkii yogunlasma, ¢ekme olmaksizin
gerceklesmektedir, bu da prosesin en biiylik avantajlarindan biri olarak kabul
edilmektedir. Ayrica, bu yontemle, karmasik sekiller herhangi bir ekstra pahali
isleme gerek kalmadan {iretilebilmektedir. Bu metotla iiretilen iiriinlerde silisyum
nitriirtin her iki polimorfik formu da mevcuttur. Elde edilen iiriiniin porozitesi %12-
15 arasinda hatta %20'lere ¢ikmaktadir. Sistemdeki porlar mikron alt1 boyuttadir
ancak safsizliklarin eriyerek olusturduklari porlarm birlesmesi sonucunda 50p'un
iizerinde bliyiik porlar da olusabilir. RBSN i¢in egme mukavemeti 150-350 MPa
arasinda degigmektedir. Bunun yanmda iriin tekrar sinterlenerek mukavemet
degerinde 500 MPa veya iizerine de ¢ikilabilir. Malzemede oldukca az tane sinir fazi
oldugunda, mekaniksel 6zelliklerini yiiksek sicakliklarda da korumaktadir. Mevcut

olan porozite ise ancak ikinci faz ilavesi ile azaltilabilmektedir.

Fate ve Milberg'in bu teknik {lizerindeki gézlemleri, yiiksek safliktaki (%99.999) Si
tozunun vakumdan O6nce islenmesi durumunda azotlama islemi bir saat gibi kisa bir
sirede gerceklesebilmektedir. Azotlama siiresi iizerine Mangels tarafindan yapilan

diger bir ¢alismada da atmosferin 1s1l iletkenliginin etkisi incelenmistir.

2.4.4. Sicak Presleme(HPNS)

Yiiksek mukavemet ve yogunluk elde etmek i¢in uygulanan bir yontemdir Silisyum
nitriir tozu ve sinterlemeye yardimci olacak oksit, bir grafit kalip icinde, hem 1s1 hem
de tek yonlii basing uygulanarak sekillendirilir. 15-40 MPa arasinda basing uygulanir
ve bir indiiksiyon firminda 1600-1800°C ye kadar 1sitilir. Kalip ve piston bor nitriirle

kaplanarak silisyum nitriiriin bunlarla reaksiyonunu 6nler ve bdylece sinterleme
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sonrast malzeme kaliptan kolayca cikartilabilir. Sinterleme, yiizeyindeki silikat
tabakas1 ile reaksiyona girerek sivi fazi olusturur. Yogunlasma sadece birkag

dakikada gerceklesir presleme ise yaklasik 1 saat devam eder.

Sicak preslenmis Si3N4 hemen hemen tam yogundur ve yukarida da belirtildigi gibi
yiliksek mukavemete sahip tiriinler bu teknikle elde edilebilmektedir. Ancak iiretimin
basit sekillerle sinirli olmasi, otomasyona uygun olmamasi ve iiretim sonrasi pahali
bir siire¢ olan islemenin gerekliligi uygulama alanini smirlamaktadir. Bu teknigin
diger bir dezavantaji da katilan metal oksit katki maddelerinden dolayi, cam
yumusama sicakligina gelindiginde mekanik ve kimyasal 6zelliklerin kotiilesmesidir.
Ancak 1975 yilinda Tsuge ve ark. tarafindan yapilan bir ¢calismada, ¢ok az miktarda
ilave oksit kullanarak sicak preslemeyle yiiksek mukavemete sahip seramiklerin

iiretilebilecegini agiklanmustir.

2.4.5. Sicak Izostatik Presleme(HIPSN)

Sicak preslemeden tek farki ¢ok yonlii presleme olan bu teknik her ne kadar yliksek
maliyet getirse de yiliksek yogunluga sahip kompleks pargalarin iiretilebilmesi
acisindan Onemlidir. Toz peletlerin disinda, SSN ya da RBSN de bu yontemle
yogunlastirilabilir. Otoklava yerlestirilen numune inert olan argon ya da azot gazi
kullanarak yiiksek basing¢ ve sicakliga maruz birakilir. Toz peletleri ve RBSN, biiyiik
ve acik porlara sahip olduklari i¢in, uygulanan gazin olumsuz etkilerini 6dnlemek
amaciyla numune onceden kapsiillenir. Kontrollii olarak yapilan sogutma esnasinda
ise, cam kapsiil kirilir ve kum piiskiirtiilerek yiizey islemi uygulanir. SSN'de ise acik
porozite olmadigindan kapsiilleme yapilmaz. Burada amag, mevcut olan kapali

porozitenin uzaklastirilmasidir Hampshire, (1991).

1986 yilinda Miyamoto ve hemen arkasindan da Ingelstrom ve Ekstrom tarafindan
yapilan calismalarda c¢ok kiiciik mertebede ilave katki maddesiyle yogunlasmanin
gergeklestirilebilecegini  gostermislerdir. Dolayisiyla bu teknik pahali olmasina
ragmen, Yyiksek sicaklik mekaniksel oOzellikleri agisindan yiiksek performans

gerektiren malzemelerin iiretimi i¢in ¢ok avantajhidir.
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2.5.6. Spark plazma sinterleme (SPS)

SPS yeni hizli sinterleme metodu olan SPS son on yilda bir ¢ok arastirmacinin biiyiik
ilgisini ¢gekmistir. SPS sicak preslemeye benzerdir. Clinkii sicak preslemede toz iki
grafit zimba arasindaki bir silindirik grafit kalip icerisine yerlestirilerek
yogunlagtirilir. Halbuki SPS’deki 1sitma ne rezistans ne de indiiksiyon degil Joule
etkisiyledir. Boylece yiiksek yogunluktaki akim kalip ve zimbalar (ve eger iletkense
toz) sayesinde akar. Buda yliksek 1sitma ve sogutma hizina imkan saglar. Bu esnada
sinterleme siiresi ve maksimum sicaklikta bekleme zamani diigebilir. Bu ylizden, tane
biiylimesi hizli sogutma ve daha kisa bekleme siiresiyle sinirlanir. Daha kisa bekleme
siiresi de daha ince taneli bir mikro yapili malzeme iiretimine imkan saglar Omori

(2000), Mamedov (2002), Zhang (2004).

Bu yontem spark plazma sinterleme olarak bilinse de darbeli elektrik akim sinterleme
ve alan yardimli sinterleme teknigi olarak da bilinir. Ciinkii sinterleme g¢evrimi
sirasinda plazma olusumu ve kivilcimin gergek bir kanit1 yoktur. Bu yeni sinterleme
teknigi son on yilda Japonya’da gelistirildi ve bu teknigin diinya etrafinda genis bir
malzeme araliginin katilagtirilmasi i¢in kullanilmasi kararl bir sekilde artan bir ilgi

cekmistir.



BOLUM 3. SiAION SERAMIKLERI

SiAION seramikleri Japonya'da Oyama ve Kamigato ile Ingiltere de ise Jack ve

Wilson tarafindan birbirinden bagimsiz olarak kesfedilmistir.

SiAION, silisyum nitriir tizerine kurulmus genis bir seramik alasim sistemidir. Cok
kristalli biinyeler basingsiz sinterleme teknigi ile iretilmistir. SiIAION fazlarinin
cogunlugu ortaya konmus ve incelenmistir. SIAION fazlar1 genel olarak: a-SiAION
B-SiAION, AIN polytypoid fazlar. O'-S1AION ve bunlarin disinda birgok
polikristalin fazlar, ¢ogu silikatlar (aliiminyum silikatlar) ve oksinitriirler olarak
tanimlanabilir. SIAION seramikler miikemmel yiiksek sicaklik, mekanik, 1sil ve
kimyasal 6zellikler sagladiklarindan dolay1 oldukga biiyiik ilgi alan1 olusturmuslardir

Izhevskiy (2000), Jack (1983).

Si1AION seramikleri o ve B-Si3Ny tizerine kurulu a ve B-SiAION olmak iizere iki
temel formu igerir. a-SiAION birim hiicresi dort tane Si3Ny hiicresini igerir ve Me-
Si-Al-O-N faz diyagraminda SisNg 4/3(Al0;5.AIN)-MeN.3AIN iki boyutlu faz
araliginda bulunur. Denge diyagraminda o -SiAION, Me iyonlar1 ile stabilize olur. a-
S1AION'un homojenlik bolgesi MexSii2-pm+n)Alpmn)OnNi6sn formiilii ile metal iyonu,
Me”" yi igerir. Bu durumda iki degisim mekanizmasi gerceklesir. Birincisi n (Si+N)

%) ile pm(Si*)iin yer degisimidir.

ile n(Al+O) yer degistirmesi ve ikincisi pm(A
Sekil 3.1.’de Si-Al-O-N sistemini tetrahedral olarak gostermektedir. Sekil 3.1'de
goriildigl gibi a-SiAION faz bolgesi Y-Si-Al-O-N_sistemi i¢inde bulunur. Bir bagka
acidan iki boyutlu faz alaninda Y Si3-(3x+n)Al3x4n)OnN(y-n) (burada 0.08< x <0.17 ve

0.13<n <0.31) bolgesinde a -SiAION bulunur Hamphire (1978), Jack (1976).
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Sekil 3. 1. Si-Al-O-N sisteminin tedrahedral gosterimi Jack (1976)

3.1. Si-Al-O-N Yapilan

S1AION sistemleri mineral silikatlarin (SiO4) tetrahedra yapilanilin bir tiirevi olan
(S1,AD)(O,N) tetrahedralariin birbiri lizerine insasiyla kurulmuslardir. Sekil 3.2'de
gosterildigi iizere 1700 °C 'deki M-Si-Al-O-N faz diyagraminda esdeger miktar
olarak aliiminyum igerigi x-diizleminde (silisyumla dengede olarak) ve oksijen

icerigi de y-diizleminde (azotla dengede) belirtilerek ¢izilmistir.
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3(SiO,) 3AI,04:Si0; 2(Alo03)

equivalent % O

i | ! ! 1 !
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SigN, 4(AIN)

equivalent % Al

Sekil 3. 2. 1700-1730°C deki Si-Al-O-N faz diyagrami Mandal (1992)

Sekil 3.2'de gosterildigi iizere 1700 °C ‘deki bu fazlardan, B-SiAION 'un olusumu, -
Si3N4’deki silisyumun aliiminyum atomuyla yer degistirmesine bagh olarak azotun
da oksijen atomuyla yer degistirmesiyle gerceklesir. Bu islem atomlar arasi baglarda
kovalent ve iyonik baglarin oranlarinda degisikliklere yol actigindan dolay1
malzemenin 6zelliklerinde degisikliklere izin verebilmektedir. Bu malzeme basaril
bir sekilde yaygin olarak kesici uclarda kullanilmaktadir. Kaynak ve ekstriizyon,
ergimis metali tasimak i¢cin pota, yatak malzemesi olarak ve asindirici olarak
kullanilmas1 da diger uygulamalaridir. Silisyum oksi nitriirden, Si,N,O, Si ve N 'in
ayrilip Al ve O ile yer degistirmesi olduk¢a smirlidir ama bu islemin sonucunda
basingsiz sinterlemeyle yogunlastirilan iiriin olan B- SiAION seramikleri (Genel
formiilii: Si, xA14O; <Ny ’dir ve 0<x<0,2’dir) oksitleyici atmosferlerde oldukca

kullanighidir.

Si-Al-O-N sisteminde AIN kosesine yakin alt1 6nemli faz daha vardir. Bunlarin
yapilari, birbirlerine ¢ok benzemekle beraber, AIN bilesiklerinde sikca goriilen
Waurtzite tipindeki yapidir (Thompson ve ark.). Ramsdell sembolleriyle anilan bu alt1
faz swrasiyla; 8H, 15R, 12H, 21R ve 2H'dir. Politip fazlar serisi olarak belirtilen bu

fazlardan her biri belirli bir kat1 ¢ozelti araligi gosterir ve sistemde ayni ¢izgi
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iizerinde sabit metal/metal-dis1 oraniyla, yani (Si,Al)m(O,N)m+1 tipinde (4<m<9) yer

alir.

SIAION X-fazi "yiiksek" ve "diisiik" modifikasyonlar1 olarak bulunur. Her biri
triklinik birim hiicrelerine sahiptirler ve kompozisyonlari SizAlgO12N; a yakindir.

Buna ek olarak kristal yapilar1 miillitinkine benzerdir .

3.1.1. a -SiAION seramikler

a-SiAION, a-Si3Ny4 birim hiicresi lizerine kumlu bir kat1 ¢ozeltidir. Genel gosterimi
M-Si-Al-O-N seklindedir. Burada M: Mg, Li, Ca, Y, ve Ce 'dan Lu 'ya kadar diger
biitlin nadir toprak elementlerini kapsamaktadir. a-SiAION 'un birim hiicresinde iki
atomlar aras1 bosluk vardwr, bu bosluklara ilave atomlar girebilmektedir. a-
SiAlON'un olusumunda iki tiirli yerdegistirme mekanizmasi goriiliir. Ik yer
degistirme, B-SiAlON'a benzer olarak Si ve N atomlar1 esit miktarda Al ve O
atomlart ile yer degistirmesidir. ikinci mekanizmada ise, pm(Si™) iyonu ile pm(AI"™)

iyonu yer degistirir Hampshire (1985).

4YN

4/3(AIN-ALO,)
V04 SigNy YN-3AIN

4 AIN
3510,

-

uw-sialon
- ~~
3/28i,Ns0 7 SisN, B-sialon

Sekil 3. 3. Me-Si-Al-O-N sistemini gosteren Janecke prizmast Kushan ( 2000)
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Bu kismi yer degistirme sonucunda olusan yiik dengesizligi yapiya giren ve formiilde

M ile gosterilen katyon ile korunur. o -SiAION'un genel formiilii:

st il 2—(m+n)Alm+nOan 6-n

seklindedir. Burada x, yapiya ne kadar metal atomunun girdigini m ve n degerleri ise
Si3Ns yapisinda meydana gelen yer degisiminin miktarimi belirtir. X degeri m

degerinin katyonun valansina bdliinmesi ile elde edilir Kushan (2000).

a-SiAION'da sivi faz sinterlemesi ile yogunlasir, ancak o-SiAION'un basingsiz
sinterlenmes1  -S1AION'dan daha zordur, ve ¢cogu zaman sicak presleme gerektirir. o
-SIAION' un olusumu swrasinda metal katyonlar1 yapiya girdiginden, sivi faz
miktarinda azalma goriiliir. Bu durum yogunlasmanmn zorlugunun bir sebebidir.
Ayrica bu 0zellik yiiksek sicaklik mekanik 6zellikleri agisindan 6nemlidir, ancak ¢ok
fazla oranda katyon ilavesinde yiiksek sicaklik ozellikleri olusan sivi fazdan dolay1

kotl yonde etkilenir Kushan (2000).

a -SiAION geleneksel olarak es eksenli tanelerden olusur. Bu yapidan dolay1
cubuksu tanelerden olusan B -SiAION' a gore daha diislik kirilma tokluguna sahiptir.
Ote yandan farkli boyuttaki atomlardan olustuklarindan 1s1l iletkenlikleri diisiiktiir.
Bu sebepten 1s1l sok dayanimlar1 3 -SiAION' lara gore daha kotiidiir.

3.1.2. B -SiAION seramikler

B-Si3Ny4 yapisinda esit miktarda Al-O ile Si-N yer degistirmesi sonucu olusan kati-
kat1 ¢ozeltiye  -S1IAION denilmektedir. Bu yer degistirme sonucu hegzagonal yap1
olusur ve birim hiicre boyutu artar. Al ve O 'un Si3Nyiin kristal yapisina girmesi ile
kristal kafesi genisleyerek B -SiAION yapis1 olusur. Baslangigta, B -SiAION'larin
Si3N4'ten baglangigta Al,Os'e kadar uzanan bir grup oldugu diisiiniilmiis fakat Lumby
ve ark. Si3N4 ve Al3O03N, kompozisyonuna kadar bir grup icerdigini ispatlamislardir
Giinay (1993).

B-SiAION'lar genel olarak Si*-* 417 O” N;** (0 < z < 4.2) formiili ile

gosterilmektedirler. Bu formiillerde z = 0 oldugundan yap1 SizN4'diir. z degerinin
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artmasi ile kat1 ¢ozeltide daha fazla Al ve O bulunur ve latis genisler. Sonucta
yapinin yogunlugu diiser. Sinterlenmis B -SiAION'un mikroyapisina bakildiginda iki
farkl1 yap1 goriilebilmektedir Hayama (1997).

* B -SiAION taneleri + camsi faz,

* B -S1AION taneleri + kristalin YAG faz1.

Olusan bu cams1 faz yiiksek sicaklikta (>1000° C) siirlinme Ozelliklerinin
kotlilesmesine neden olur. Yapida kristal fazin bulundugu durumda ise oda
sicakligindaki mukavemet diisiik olmasmnma ragmen halen bu mukavemeti

koruyabilmektedir Lew1s (1983).

Ayrica tim kati-kat1 ¢ozeltilerinde oldugu gibi, B-SiAION'un buhar basinc1 f-
S13N4’den daha diisiiktiir. Bu nedenle sistemde diisiik sicakliklarda ergiyebilen cams1
faz olusturma egilimleri B-SiAION'a gore daha fazladir. Bu o6zellikle SiAION

seramikler i¢in ¢ok dnemli bir avantaj saglamaktadir Lew1s (1983).

B-SiAION yapisinda olusan oksinitriir cam fazi uygulanan 1s1l isleme ile kristalin
hale doniistiiriilmektedir. Cams1 fazin kristalle siiriimesi ile itriyum aliiminyum
garnet kristal (YAG) fazi olusturulmaktadir. Olusan camsi faz ve kristalin fazin

olusumu asagidaki sekilde verilmektedir Ekstrom (1989).

SI5A10N7 + Y-Si-Al-O-N—> Si5+xA11+xN7+x+ Y3A150]2
B -SiAION cam B -SiAION YAG

3.1.3. a/ B -SiAION kompozit seramikler

a ve B -SiAION seramiklerinin Uistiin 6zelliklerini birlestirmek amaciyla o/f- SIAION
kompozitleri gelistirilmistir, o/B-SiA1ON kompozitler a-S1AION kat1 ¢ozeltisi ile B-
SiAION fazi arasindaki biitliin kompozisyonlardan olusan toz karisimimin
sinterlenmesi ile olusur. B-SiAION fazi Sis,ALL,O;Ns., z < 0.8 oldugunda olusurken,
a -S1AION fazi ise M Sii2(mtnAlm+)OnN(i6n) Ve x = 0.35 ve n < 1.3 degerlerinde

daha kararhdir, o/B-SiAION yapisinin olusturulmast camsi1 fazin miktarimi
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azaltmaktadir. o/B-S1AION kompozitlerin olusumu o/} ve N/O oranina ve kararliligi

saglayan katyona baglidir Klemm (1998).

o/B-S1AION kompozitler bilesenlerine gore daha kolay sinterlenirler. a/B-SiAION
kompozitlerin olusumu i¢in B -S1AION olusumundan daha yiiksek sicaklik gerekir.
Uzamis B-S1AION taneleri mukavemet ve kirilma toklugunu artirirken o -S1AION
taneleri sertligi belirler. a/B-S1A1ON seramiklerin yiiksek sicaklik mukavemetleri
olduk¢a iyidir. o -SiAION fazi1 sadece yiiksek sicakliklarda kararhidir ve diisiik
sicakliklarda B -SiAION veya camsi fazlara doniisiir. Bu doniisiim kiiciik yaricapl
katyon ilavesi ile engellenir bu doniisiimiin sonucunda elde edilen {iriin mekanik

ozellikleri belirler Klemm (1998).

Bircok 1yi ozelliklere ragmen o/B-SiA1ON, malzemelerinin 1400°C {izerindeki
Ozelliklerinde sorunlar olusmaktadir. Sistemdeki tane smmr1 fazi siirinme ve
oksidasyon davraniglarini etkilemektedir. f -SiAION yapisinda Al-O ve Si-N yer
degistirmesi sonucu a-SiAION'da metal oksit ilavesi ile iki biiylik boslugun
doldurularak, a-SiAlON'larin kararli yapilmasi ile o/ -SiAION'lar iiretilebilmektedir
Klemm (1998).

Degisik kompozisyonlar da malzeme {iiretiminin sebebi Mandal ve ark. tarafindan
~1450°C'den sonraki 1s1l islem ile a -SIAION— B -SiAION faz doniisimii ile
aciklanmistir. Bu arastirmacilar 6zellikle oksijence zengin S1IAION malzemelerinde
sinterleme sicakliginda a-SiAION olustugunu ve kararl hale geldigini 1450°C'deki
11l islem boyunca artan z degeri ile B -SiAION 'a doniistiigiinii belirtmislerdir. Hizli
soguma ile a'ca zengin bir faz olusurken, yavas soguma ile a iceriginin azaldigi

gozlenmistir Nithara (1984).

3.2. SiAION Malzemelerin Mekanik Ozellikleri

3.2.1. Sertlik

Sertlik, ileri teknoloji seramikleri olan kesici uglarda ve asindiricilarda malzeme
seciminde en Onemli kriteri olusturmaktadir. Sertlik plastik de formasyonla, yani

setlik cithazinin ucunun malzeme lizerinde biraktig1 izin alaniyla ters orantilidir. Bu
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da, uygulanan gerilime paralel bir dislokasyon hareketi direnci olmasindan
kaynaklanmaktadir. Bundan dolayi, direnci ne kadar arttirirsak, uca verilen yiikten
etkilenen hacmi o kadar azaltabiliriz ve sertligi arttirriz. Silisyum nitriir bazl
seramiklerin sertlikleri iiretim teknikleriyle degismektedir. CVD(Kimyasal buhar
coktiirme) yontemiyle hazirlanmis saf, yogun B-Si3N4 malzemesinin dlgiilen sertligi

100g yiikte ve oda sicakliginda 3000-4000 kg/mm?'dir Niihara (1984).

SiAION seramiklerinin sertligi, faz iceriklerine ve mikroyapiya (porozite, tane
biiytikliigii, dagilimy, ikincil faz vs.) baghdir. Sahip olduklar: kristal yap1 nedeni ile
SiAION seramikleri i¢inde a-SiAION B-SiA1ON'a gore daha sert polimorfik
fonudur. Tane smir1 fazi icermeyen, yogun, ¢ok kristalli tek faz P-SiAION
seramiklerinde oda sicakligindaki sertlik formiildeki (Si,Al,O,Ng,) artan z
degeriyle azalmaktadir. a-SiAION seramiklerinde ise sicak presleme ile hazirlanmig
numunelerin ise sertlikleri HvI0 degerinde 1800-1900 kg/mm® olarak belirlenir. Bu
deger yaklasik olarak MSi3 (3x1n)OnN4.n formiiliindeki x degerinin 0,08<x<0,25
araliginda yaklasik olarak sabittir.

Sertligi belirleyen, ¢ eksenine dogru dislokasyon hareketi ile ilgili olan Burgers
vektorii ile belirlendigi i¢in malzemede a-SiAION miktarmin artmasiyla sertlik de
artmaktadir. Dolayisiyla yiiksek sertlik gereken uygulamalar i¢in ya sadece a -
SiAION ya da o/B-SiAION seramikleri tercih edilmektedir. Ciinkii o/pf-SiAION
seramiklerinde de B -SiAlION'a kiyasla ortalama burgers vektorii daha biiyiiktiir.

3.2.2. Kirllma toklugu

Seramiklerin kirilmas1 kararli olmayan c¢atlak biiyiimesiyle meydana gelir.
Poroziteler, biiyiik taneler, yiizey yariklari gibi hatalarin varligi bdlgesel gerinim

konsantrasyonlarma neden olur.

Diistik sicakliklarda Si3N4 bazli seramikler kirilgan yapiya sahiptirler ve kirilmaya
sebebiyet verecek hatalarin olusturdugu catlaklarin ilerlemesi ¢ok hizli olur. Catlak

ilerlemesine kars1 gostermis olduklar1 direng malzemenin K,.'dir. Bundan dolay: ilen
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teknoloji seramiklerinde yiiksek kirilma toklugu, bu seramiklerin kirilgan yapilari

problemini agmak i¢in sarttir Faber (1984).

Lange ve ark.lar1 1973’ te yiiksek uzunluk ve en oranlarinda ( anizotropik tane)
yliksek kirilma toklugu degerlerine ulasildigini belirtmislerdir. Si3N4 tozunun

artistyla dogru orant1 gostertir.

Silisyum nitriir bazli seramikler icin ¢esitli kirilma toklugu mekanizmalari
onerilmistir. Bunlar: mikro catlaklar, catlak kopriisii ve catlagin yon degistirmesidir.
Mikro Catlaklar, uygulanan gerilimden dolay1 olusan ana ¢atlagin taneler ve tanelerin

ara ylizeylerinde ayrigsmasidir.

Catlak kopriisii, uzamis tanelerin catlagin ilerlemesini zorlastirmasiyla, catlagin
tanenin iizerinden gegerek ilerlemesidir. Bu sayede kirilmaya karsi olan direng

oldukga artar.

Catlagin yon degistirmesi, catlak ilerlerken, yonii uygulanan gerilmenin yoniine
dogru degistikge, catlagin ilerlemesi zorlasir. SisN4 bazli seramiklerde uzamis B-
Si3N, tanelerinin varligi, catlagin yoniinii degistirebildiginden dolayi, kirilma

toklugunu arttirir.

3.2.3. Siiriinme direnci

Yiiksek sicakliklarda zamana bagl siirlinme deformasyonu ve siirlinme kopmasi
malzemelerin uygulanan yiike karsi dayanimlarinda en etkili faktorlerdendir. SIAION
seramiklerinin siirlinmesi arada camsi fazin akiskanligiyla kontrol edilir. Siiriinme

davranisi lic basamakta gerceklesir.

Bunlar:
1.) Birincil siiriinme veya gecis siliriinmesi: Viskoelastik olarak diizeltilebilir bir

bilesendir. Akici tane sinirlarinin hareketiyle elastik deformasyon olusur.
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2.) Tane sinrrlar1 difiizyonu veya Coble siirlinmesi: Az miktardaki camsi tane
sinirlarmin varligiyla diflizyon artar. Bu silire¢ uygulanan gerinim, kirilma sinirinin
altindaysa uzun zaman araliklarinda devam eder.

3.) Ugiinciil siiriinme: Cams1 fazin bulundugu tane aralarmin kanallarinda yiiksek
gerilmelerden ve/veya sicakliklardan kaynaklanan tane smir1 kaymalar1 sirasinda,

porozitelerin olugmasidir.

Ikinci basamaktaki siiriinme hizi, en uzun basamak bu oldugu i¢in oldukca 6nemlidir
ve genellikle siirlinme davranigmin toplam siiresini yaklasik olarak bu basamak

belirler.

3.2.4. Oksidasyon

Si3N4 malzemeleri, kullanildig1 pek ¢ok uygulamada, genellikle oksitleyici sartlarda,
cok yiiksek sicakliklara (kayma ylizeyleri de ¢ok yiiksek bolgesel sicakliklar
dogurabilir) maruz kalma durumundadir. Si3N4, oksidasyon agisindan termodinamik
olarak kararsizdir ancak bu, nitriir yiizeye oksijen tagmiminin engelleyici oksit
tabakasiyla oksidasyona karsi korumalidir. Pasif oksidasyon ve daha fazla
oksidasyon olmaksizin oksitleyici sartlar altinda yiiksek sicakliklara kars1 dayanikli
olabilmesi bu nedenle yiizey oksit tabakasinin kararhiligi ve siirekliligine baghdir

Riley (2000).

Saf Si3N4'lin pasif oksidasyonunun, oksijenin yiizey SiO, tabakasindan yavas
gerceklesen difiizyonuyla kontrol edildigi yaygin olan goriistiir. Ancak Si3N4 ve
silisyumun (ve SiC'un) oksidasyon oranlarinda biiyiik farklar vardir. SizN4, 1000-
1400°C sicaklik arahginda yaklasik 486 kjmol™’lik bir aktivasyon enerjisiyle gok
daha yavas oksitlenir. Detayli analizler bu olayin, silisyumun yiizeyinde amorf SiO;
film tabakas1 bulunurken, Si;N4’lin ylizeyinde ise dista SiO,, i¢ yiizeyde ise amorf
silisyum oksinitriir (Si,N,O)'den olusan azot iceren ¢ift kath filmden kaynaklandigini

gostermistir.

Aktif oksidasyon lizerine daha az calisma yapilmistir fakat bunun 6nemi SizNy4

yiiksek sicakliklarda daha diisiik oksijen basinci veya CO, yada H,O gibi oksijen
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icerikli numunelerin igerilmesi durumunda rediikleyici sartlar altinda kullanildiginda

ortaya ¢ikmaktadir.

3.3. Silisyum Nitriir Esasli (Sialon, Si;N4) Seramiklerinin Kullanim Alanlari

Silisyum nitriir (Si3Ny4), oksit dis1 nitriir seramikler igerisinde yer alan iistiin mekanik
ve termo-mekanik 6zellikleri olan bir teknolojik seramik malzemedir. Sahip oldugu
sertlik, asinma direnci, diisiik 151l genlesme katsayisindan dolay1 miikemmel 1s1l sok
direnci gibi 6zelliklerinden dolay1 6zellikle yiiksek sicakliklarda yiiksek performans
gerektiren uygulamalar i¢in aranan bir malzeme konumundadir. SizNs esash
seramikler demir dis1 metaller tarafindan kolayca islatilamazlar. Bu nedenle
endiistride cok faydali bir refrakter olarak aliiminyum endiistrisinde, ¢esitli tiiplerin
ve termokulp kiliflarnin imalatinda kullanilmaktadir. Yiksek sicakliklardaki
uygulamalar icin demir ¢elik sektoriinde belli alanlarda kullanilmaktadir.
Aliminyum dokiimiinde, aliiminyum ile temas eden yerlerde kullanilabilir

Arik (1996).

S13N4, son 20-25 yildir iizerinde en fazla arastirma yapilan malzemelerden biridir.
Tablo 3.1’de uygulama alanlar1 goriilmektedir. 1971 yilinda A.B.D. savunma
bakanlig1 tarafindan gelistirilmesi istenen seramik motor programi i¢in yukarida
belirtilen 6zellikleri nedeni ile uygun malzeme olarak secilmistir. Caligmalarin
onemli bir kismi, silisyum nitriir valfler, asinma tamponlari, piston pimleri, turbo-
charger pervaneleri lizerinde yogunlagmistir. Dizel motorlarda yogun SizN4 esash
seramik malzemeler fazla asmmaya maruz kalan klasik ¢elik parcalarmn yerini
almaya baglamistir. Motorda diisiik 1s1 kaybi i¢in silindir gdmlegi ve piston basligi
gibi alanlarda denemeleri aktif olarak devam etmektedir. Yiiksek performans
gerektiren tiirbin kanatlarinda diisiik siirtinme katsayisindan dolay1 bilyeli
rulmanlarda kullanilmaya baslanmistir. Metal isleme bilesenlerinde, tel ¢ekme hadde
makaralari, takim uglari, demir dis1 ve kompozit malzemelerin islenmesinde ve metal
ergitme parcalar1 olarak kullanilmaktadir. Ayrica 1s1 kalkan plakalar1 ve 1s1 izoleli

seramik tuglalarda da kullanim alan1 bulunmaktadir.
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Tablo 3. 1. Silisyum nitriir bazli (SiAION, Si;N, ) seramiklerinin uygulama alanlar1

Motor Parcalari Piston, Silindir astari, Bujiler, Atesleyiciler, Pervaneler,

Vanalar
Asinmaya ve Korozyona Yataklar, Patlama memeleri, Nozullar, Kimyasal Sivi
Dayanikli Pargalar Pompalama Parcalari

Tel Cekme Hadde Makaralar, Celik Isleme Pargalari,

Metal Isleme Bilesenleri Metal Ergitme Kilavuzlari

Kesici Aletler Is1 Kalkan Plakalari, Is1 izoleli Seramik

Aletler Tuglalar.

B -SiAION’larin en basarili uygulamasi, yiiksek sertlik, mukavemet, asinma direnci,
termal sok direnci ve termal stabilitesi nedeniyle metallerin islenmesinde kullanilan
kesici uglardir. Refrakter endiistrisinde yiiksek sicaklikta c¢esitli korozif ortamlara
dayanikli ve termal kararliklar1 yliksek malzemelere olan ihtiyacin artmasi, ergimis
demir ve demir dis1 esash metallere direngli ve termal sok direnci oksit seramiklere
nazaran c¢ok daha yiiksek olan [B-SiAION’larin refrakter malzeme olarak
gelistirilmesine ve kullanimma neden olmustur. SiAION’lar celik dahil birgok
ergimis metale kars1 direnclidirler. Fakat ciiruflardan etkilenirler. SIAION’lar dokiim
ve metal piiskiirtme islemlerinde kullanilan dokiim kalib1 ve vakum kalib1 altinda

yapilan hassas dokiimlerde kullanilan potalarin iiretiminde kullanilirlar.

3.3.1. Gaz tiirbinleri

Son zamanlarda, seramikler, metallerin verimli sekilde kullanilmadig1 yiiksek
siirtlinme, korozif artanlar, yiiksek sicakliklar, elektrik izolasyonu gibi 6zel alanlar1
iceren uygulamalar sinirliydi. Bununla birlikte son zamanlarda yapilan gelismeler
ham malzemelerin safiyetindeki ve toz preslerindeki daha 6nce uygun olmayan
alanlarda silisyum nitriir gibi seramiklerin kullanimma imkan olmustur. Gaz
tiirbinlerindeki arastrmanin temel vurgular1 silisyum nitriirlin - otomobillerde

kullanimina yonlendirilmistir. Bunun birkag sebebi vardir:
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- Daha yiiksek verimlilik, gelismis yakit tasarruf ve daha diisiik emisyonlar
daha yiiksek c¢alisma sicakliklarinda c¢alima, sogutma sistemlerinin
kaldirilmasi ve daha az yakit kullanimiyla basarilabilir.

- Daha diistik termal genlesme katsayis1 daha diisiik toleranslara ve daha
yiiksek verimliliklere imkan verir.

- Distik siirtiinme katsayis1 ve yliksek sertlik asinma direncini ve Omriinii
arttirir.

- Kobalt, krom, nikel ve tungsten gibi stratejik malzemelerin kullanimi, bol
bulunan seramik ham maddelerinin kullanilmasiyla ¢oziiliir

- Yiiksek korozyon direnci koruyucu kaplama ihtiyacini ortadan kaldirir.

Bu avantajlar, diisiik elastikle, diisiik kirilma toklugu kalite kontrol ve ylikleme
sokuna duyarli hassas problemleriyle dengelenir. Ustelik seramiklerin mevcut
prosesler, iiretim ve isleme maliyetleri yliksektir. Kompleks sekil tiretimi ve {iriiniin
yeniden iiretimi zordur. Bu dezavantajlara ragmen, 1970’lerde degisen cevresel ve
ekonomik sartlara ragmen seramik gaz tiirbin motorunun uygunluk ¢aligsmalarinin
hala hakli oldugunu diisiindiirmektedir.

Silisyum nitriir, gaz tiirbinlerindeki termal ve mekanik gereksinimlerin coguyla basa
cikabilmektedir. Gaz tiirbin motor parcalar1 olarak kullanilmasinda yapilan
performans testleri 6nemli sonuglar vermektedir. Bununla birlikte, silisyum nitriiriin
gercek tiirbin motorlarinda kullanimi biraz smirhidir. 1980°de Garrett Corporation,
%7 yakit harcamasinda diisiis saglayan ayn1 zamanda %30 giic artis1 sergileyen 100
seramik parcay1 igeren iyilestirilmis Garrett T76 motoru tiretmislerdir. 1982°de
United Turbin, sicak preslenmis silisyum nitriir seramik tiirbin ¢arki yolda basariyla

calistirildi. Benzer testleri Daimler Benz sirketi de rapor etmistir.

Bu calismalar seramik gaz tiirbinlerinin uygunlugunu goéstermesine ragmen o
tarihlerde hemen uygulanmasi pek olasi degildi. Daimler Benz firmasi ticari
otomobillerde seramik gaz tiirbinlerinin kullanimi i¢in ilk hedef olarak 1990’lar1

gostermisti.

Bir malzemenin gaz tiirbin motorlarinda ticari anlamda kullanima baslamadan 6nce

yiiksek giivenilirli saglamas1 ve yenisinin Uretilebilirligi gibi 6zellikleri saglamasi
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gerekir. Bu da mekanik ve termal gerilimler altinda minimum hasar riskiyle

parcalarim iiretimine imkan taniyan bir proses ve gelismis malzemeleri gerektirir.

3.3.2. Dizel Motorlar

Piston motorlarinda silisyum nitriiriin  kullanimi uzun zamandir diisiiniilmesine
ragmen nispeten son zamanlara dogru gelistirilmistir. 1977°den sonra
Cummins/TACOM adiabatic Motor Programi ¢alismalar1 sonucunda yapilan yaymlar
dizel motorlarda seramiklerin kullanimlarmin uygunlugunu agik¢a gostermistir
Silisyum nitriir seramiklerinin piston baglari, valfler, silindirler sicak pleytler, piston
motorlardaki manifoldlarda kullanim ihtiyac1 gaz tiirbinlerinde kullanim durumunda
daha az zorunlu olmakla birlikte sundugu avantajlar sebebiyle tercih edilebilme
potansiyeline sahiptir. Silisyum nitriir ve S1AION seramiklerinin degisik alanlarda
kullanim1 ilizerine arastirma ve gelistirmeler hizli bir sekilde devam etmektedir. Sekil

3.4’te S1AION Seramiginden yapilmis turbo motor pervanesi goriilmektedir.

Sekil 3. 4. SiIAION Seramiginden yapilmis turbo motor pervanesi

Yaygin kullanilan dizeller, %30-35 arasinda termal verimlilige sahiptir. Fakat aslinda
adiabatic dizellerin teorik verimliligi %48 olarak tahmin edilmistir. Yanma
sirasindaki enerjinin yarisindan fazlasmin soguma sirasinda ve egzoz gazlarmin 600-

700 C ¢ikmas1 sebebiyle enerji kayiplar1 olusmaktadir.
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Silisyum nitriir izolasyon yanma odasindan olusan adiabatik 1s1 motorlarmin
konsepti, su ve hava sogutma sistemleri ortadan kaldirmak ve egzoz borularini izole
ederek 1s1 kayiplarini minimize etmektir. Silisyum nitriiriin ¢ok diistik termal
genlesme katsayisina sahip olmasi sebebiyle piston ve silindir arasindaki agiklik
piston ringlerinin kullanimini ortadan kaldiracak kadar yeterince kiiclik olabilir.
Mevcut kullanilan yaglar ve yaglayicilar bu motorlarin daha yiliksek c¢alisma

sicakliklarinda yetersiz olacagi i¢in bu 6zellik 6nemli bir avantajdir.

1) Su/hava sogutma sistemlerinin ve ilave yag sofutma sistemlerinin ortadan
kaldirilmasi sebebiyle termal verimlilik gelisir.

2) Turbo bilesikler ve gelismis termal verimlilik sayesinde yakit harcamasi
azalir

3) Motor agirhigi ve ebadi azalir

4) Daha diisiik sikistirma orani kullanilabilir

5) Daha kiiciik pargalar, tamir ve bakim ihtiyacini azaltir

6) Giriiltii seviyeleri diisiir

7) Farkl tiirde yakit kullanilabilir

8) Beyaz duman, koku ve partikiil emisyonu azalir

3.3.3. Rulmanlar ve Contalar

Metal rulmanlarin kontrol edilmesi zor problemlerinden biri sicakligin artisiyla
sertlik diistisiidiir. Rulmanlarin kabul edilebilir sertlik alt sinir1 55 HRC (595HV)
Bisson (1964). Geleneksel rulman c¢elikler (SAE 52100 gibi) 240C’deki bu
gereksinimi karsilamakta basarisizdir. Takim ¢elikleri ve Ni/ Co/ Cr stiper alasimlar
540C’ye kadar kullanilabilir. Diger 6nemli problem ise ani bdlgesel ergime,
oksidasyon, uygun yaglayicr eksikligidir. Onceden seramik malzemeler,
kirilganliklar1 sebebiyle rulman alaninda kiiciik uygulama alanmna sahiptir Gugel
(1974). Giiniimiizde ise bir¢ok Onemli avantajlarindan dolayr kullanim alani
yayginlasmaya baglamistir. Sekil 3.5’te ¢esitli rulmanlar, contalar ve asindirici

bilyeler goriilmektedir.
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Cesitli rulmanlar ve contalar Seramik Bilyeler

Sekil 3. 5. SiAION seramiklerinden yapilmis_gesitli rulmanlar ve agidirici bilyeler

3.3.4. Talash isleme Takimlar

Kesici takim malzemelerinin gelisimi 80’lerde olduk¢a hizla olmustur. Bunun temel
sebebi metal kesme teknolojilerindeki gereksinimlerin artisi, proses ve malzemedeki
gelismelerdir Harkms (1982). Isleme makinelerindeki daha yiiksek mil ve tabla
hizlar1 ve bilgisayar kontrolii siklikla 6zel kesme hizlar1 ve takim malzemeleri
ihtiyacin1 dogurur. Bir¢ok seramik ve seramik temelli takim malzemeleri vardir
Burden (1982). B —SiAION, silisyum nitriir, tungsten karbiir, titanyum karbiir,

alimina, aliimina - titanyum karbiir en kullanilan takimlardan bazilaridir.

3.3.5. Silisyum Nitriir Isleme Takimlarimn Kullanmanin Avantajlarn

1) Yiiksek kesme hizlar1 ve bunun sonucunda kisalan igleme siireleri

2) Yiiksek talas kaldirma oranlari

3) Daha uzun takim 6mrii

4) Yiiksek sicakliklarda mukavemetini korumasi

5) Kimyasal inertligi

6) Daha yiiksek asinma direnci oranlarindan kaynaklanan gelismis boyut
kontrolii

7) Daha hassas yiizey isleme kabiliyeti

8) Isil islemle sertlestirilmis malzemeleri isleme kabiliyeti
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Yiiksek sicakliklarda ve sicaklik artis/azalislari, yiliksek stresler, erozyon ve korozyon
sartlarinda bir kesici takimm gorevini yerine getirebilmesi i¢in bir malzemenin sert
ve kimyasal olarak inert olan giiclii bir malzeme olmas1 gerekir. Bir takim kirilma,
asinma ve deformasyon direncine sahip olmalidir. Capraz kirilma mukavemeti,
sertligin bir fonksiyonu olarak tipik isleme malzemelerinin dagilimini

gostermektedir.

Silisyum nitriir bazli seramikler, yiiksek sertlik kimyasal inertlik ve termal ve
mekanik sok direnci sebebiyle uygulanabilir bir isleme malzemesidir. Bu
ozelliklerden otiirti  silisyum nitriir  ve p-SiAION kesici takimlar basariyla
pazarlanmaktadir. Sicak preslenmis silisyum nitriir, yaklasik 1200°C’ye kadar
mukavemetini onemli bir sekilde kaybetmez Messier (1981). Sekil 3.6’da ¢ok sayida
kesici takim malzemesi ve metallerin nispi verimlilikleri gosterilmektedir. Bu sekilde
goriildigl gibi elmas ve tungsten karbiiriin yaklagik 700°C uygulama sicakligl smir1
vardrr. Kiibilk bor nitriir ise 1000°C’ye kadar verimlidir. Bu sekilde
gosterilememesine ragmen aliimina ve aliimina-titanyum karbiirde kiibik bor nitriire
yakin sicaklik smirlamalarina sahiptir. Fakat bu malzemelerin kiibik bor nitriirden
farkli olarak zayif termal ve mekanik sok direncleri oldugu bilinmektedir. Ustelik

alimina bazli takimlar reaktif metallerin islenmesinde tavsiye edilmezler Burden

(1982).

Sialon - SX5 Grade SX9 Sialon Grade

Sekil 3. 6. Havacilik malzemelerinin artan aginma direnciyle yiiksek hizli islenmesi igin yeni bir
SiAION sinifi olan SX5 ve SX9
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3.3.6. Refrakterler

Silisyum nitriir, birkag oOzelliginden dolayr Onemli bir potansiyel refrakter
malzemedir. Bu 6zellikler:
a) Yiiksek ¢ozlinlirlik sicakligi
b) Iyi oksidasyon direnci(yiizeyde silikanmn olusturdugu pasif tabaka sebebiyle)
¢) Mikemmel termal sok direnci (ATc=1000°C; o= 3x10° °C™") Anzai (1977)
Katz (1980) dir.

TYK firmasi tiretimi termokopul kiliflar1 yiiksek sicaklik uygulamalarinin tiimiinde
mevcut kullanilmakta olan grafit esash kiliflara gore ¢ok daha yliksek performans
gostermekte ve kararli yapilar1  sayesinde dogru Olgiimler yapilmasimni
saglamaktadirlar. (Sekil 3.7). SiAION, graniir yapili, gegirgen olmayan teknik
mithendislik malzemeleridir ve SizNs ve ALO;'lin 6zel bir birlesiminden olusur.
SiAION, demir dis ergimis metalle de miikemmel temas 6zelligine saliptir. Yiiksek
termal sok direnci ve fiziksel mukavemeti ile aliiminyum ve benzeri demir dis1

metaller tarafindan islatilmaz ya da asindirilmaz.

(a) S-tipi(diiz) termokuple kilifi (b)L-tipi(saga agil1) termokuple kilifi

Sekil 3. 7. Aluminyum endiistrisinde refrakter malzeme olarak gesitli tiiplerin ve termokupllarm kilif
malzemesi olarak SiAION kullanilmistir



BOLUM 4. SiAION SERAMIKLERIN SINTERLENMESINDE
KATKI MADDELERININ ROLU

Silisyum nitriir giiglii kovalent bagli olmasi sebebiyle yiizeyden sinterlenmesi latis
difiizyonu ve tane smir1 diflizyonu ile malzeme tagmimi gerceklesmesi zordur.
Silisyum nitriir giiclii kovalent bagi nedeniyle diisiik diflizyon katsayis1 demektir. Bu
nedenle sinterleme baslamasi icin yliksek sicakliklara ¢ikilmasi gerekmektedir.
Sinterleme sicaklig1 diflizyon olusacak kadar yiikseldiginde ise silisyum nitriiriin
yapist bozunmaya basladigindan 1yi sonuglar elde etmek icin sivi faz sinterlemesi ile
sinterlenmektedir. S1v1 faz sinterlemesinde katilan sinterleme ilaveleri ile olusan sivi

faz sinterleme sicakligini diistirerek sinterlenmeye katkida bulunmaktadir.

Silisyum nitriiriin ¢esitli sinterleme ilaveleri kullanilarak sivi fazla sinterlenmesin
deki temel amag, diflizyon katsayismi ¢ok diisiik olmasindan dolayr kiitle
taginiminin, bu sinterleme katkilar1 ve ylizey silikasindan olusan sivi fazla
gerceklestirilmesine imkan tanimak ve bdylece sinterlenmeyi saglamaktir Kushan

(2006).

4.1. Metal Oksit Katkili SiAION Sistemleri

SiAION seramiklerde ALOs;’iin yani sira metal oksitlerin de sinterleme katki
maddesi olarak ilavesi bes bilesenli bir sistemi ortaya koymustur. Bu sistemin
gosterildigi faz diyagrami Janecke prizmasi olarak tanimlanmaktadir. Sekil 3.3'de
verilen Janecke prizmasi, Y-SiAION sisteminde sematik olarak a- ve B-SiAION
fazlarmi gostermektedir. Bu sistemde kullanilan sinterleme katki maddeleri genel
olarak;Yb,03, Y,03, Nd,O3, Sm;O3, Dy,03, Gd,03;, Er,0O3, MgO, Li,O, BeO, CaO
,Ba0, Sc,03;, SrCOs,La,0; kullanilir. Bunlarin arasindan en yiiksek refrakterlik

ozelligi gosteren camsi fazi olusturan katki maddeleri Y,0; veya La,Os olarak
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bulunmustur. Ayrica, hem digerlerine gére daha ucuz olmasi hem de iyi mekanik
ozelliklere sahip SIAION olusumunu arttirmasi nedeniyle Nd,Os veya CeO, daha ¢ok

kullanim1 arttirilmaya calisilan oksit grubudur Kurama (2003).

4.1.1. Mg-Si-Al-O-N sistemi

Ik ¢alismalar, magnezyum spinel, MgALO,, ve ya esit mol oranlarinda MgO  ve
ALOs3’tin - Si3N4 ile reaksiyonu sonucunda M/X oran1 3/4 olan B-Mg-
SiAION'un olusturdugunu gostermistir. Ancak, daha sonraki ¢aligmalar 15181nda bu
sonuglar tekrar gozden gegirilmistir. Ornegin, daha onceleri "Y" ve "Q" olarak
tanimlanan fazlarin 15R ve 12H politipleri oldugu bulunmustur. Sekil 3.3' te goriilen
Janecke prizmasinda Y,Os yerine katki maddesi olarak MgO konuldugunda olusacak
faz diyagraminin li¢ bilesenli MgO-Si3N4-AL 03 bolimii Sekil 4.1'de verilmektedir.
Faz diyagraminda Si;N4s-MgAl,04 ¢izgisi iizerinde olusan B-SiAION fazinin yani
stira, a-S1AION, X, 12H, 15R ve azot spinel fazlar1 da goriilmektedir Hendry (1975).

Sf;;NL ' A1203

Sekil 4. 1. 1800 C Mg-Si-Al-O-N sisteminin MgO-Si;Ny-AlLO; goriintiisii Jack (1976)
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4.1.2. Y-Si-Al-O-N sistemi

Si3N4'tin MgO katkist ile sicak preslenmesinde tane sinirlarinda olusan magnezyum
silisyum oksinitriir caminin ergime sicakligina bagl olarak yiiksek sicaklikta
mukavemet ve siirlinme direnci kotiilesmektedir, Gazza (1973) magnezyum yerine
itriyum kullanarak daha refrakter bir tane smir fazinin olusacagmi gostermistir.
Y;,03-Si0; sisteminde minimum sivi sicakligi 1660°C'dir. % 5'e kadar Y,0O; ilavesi
ile itriyum silikatlar olusurken, % 15 Y,Os Ilavesi ile Si;Ny'iin yiizeyindeki tiim SiO,
reaksiyona sokularak yiiksek sicaklik mukavemeti gelistirilmistir. Tek basina
Y,05’lin katki maddesi olarak kullanildig1 calismalar Newcastle grubu tarafindan
yapilarak Y-Si-O-N ve Y-SiAION sistemleri hakkinda genis bilgi elde edilmistir
Mitomo (1976).Tamamen yogun bir malzeme eldesi, basingsiz sinterleme veya sicak
presleme yontemlerinden biri ile MgO, CaO, Ln,O3;, Ga,0s3, BeO Al,O; ve Y,0;
kullanilarak yapilmaktadir (Sekil 4.2).
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Sekil 4. 2. Silisyum nitriir bazli seramiklerde kullanilabilecek katki maddeleri Harkins (1982)

Hampshire ve ark. 1985 yilinda, metal katyonlarin viskoziteye etkilerini %28 esdeger
M (M=Mg,Ca,Y,Nd). %56 esdeger Si. %16 esdeger Al %82 esdeger N

kompozisyonuna sahip cam kullanarak ortaya c¢ikarmiglardir. Sonug olarak,
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950°C'nin {izerinde itriyum SiAION caminin viskozitesinin biyiiklik olarak
neodmiyum SiAION caminin viskozitesinden bir kat, kalsiyum camindan 2,5 kat
yiiksek viskozitede oldugunu ve son olarak da, magnezyum SiAION caminin
viskozite biiyiikliigiinden 4 kat fazla oldugunu bulmuslardir. Bu yazarlar ayrica, cam
gecis sicakligl, TG'nin de aymi dizilimle yani Y>Nd>Ca>Mg olarak degistigini
gostermislerdir. Hampshire ve Patel yapmis olduklar1 calismalarla, %4 yiizey silikas1
ihtiva eden silisyum nitriirle degisik metal oksitleri karistirip, sivi faz olusum
baslangi¢ sicakliklarim gézlemlemislerdir. Bunun sonucunda, (Y,Ln),03-Si3N4-Si0;
sisteminin otektik sicakliginin (Te) diger Metal oksit-Si3N4-Si10, sistemlerinden daha
yliksek oldugunu gostermislerdir. Tablo 4.1°de %5 metal oksit ilavesiyle
yogunlastirilmig silisyum nitriirler i¢in sivi faz olusum sicakliklar1 verilmistir

Hampshire (1981).

Tablo 4. 1. %5 metal oksit ilavesiyle yogunlastirilmig silisyum nitriirler igin sivi faz olusum
sicakliklart Hampshire (1985)

flave Oksitler Stvi Olusum Sicakliga (°C)
Li,O 1050
MgO 1390
CaO 1485
La,0; 1480
CeOQ, 1470
Nd,O; 1460
S04 1370
Gd,04 1510
Dy,05 1500
Y,0; 1500
Yb,0; 1460

4.2. Yeni Bir Katki Malzemesi Olarak Floriiriin Si;N; Bazh Seramiklerin
Sinterlenmesine Etkisi

Silisyum nitriiriin sinterlenmesin de en ¢ok kullanilan katkilar A,Os;, MgO, Y,0s3,
CaO gibi oksitlerdir. Bununla birlikte yakin zamanda caligmaya baslanan katki

olarak florlu bilesiklerin kullanilmasinin da -Si;N4‘de de sinterlemeyi kolaylastirici,
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ve sinterleme sicakligini asag1 ¢ekici bir etki yapacagi diistiniilmektedir. Literatiirde
bu tezi destekleyen bazi caligmalar goriilmiistiir. Hanifi ve ark. yaptig1 calismada
oksinitriir yapisina floriir katkist yapildiginda floriiriin ergime noktasi diistirdiigii
ve azotun olusan sivi1 faz icerisindeki ¢oziiniirliigiinii de arttirdigi rapor edilmistir.
Ayrica floriiriin aliimino silikat yap1 icerisinde hem Al’a hem de Si’a baglanabildigi
ayrica oksijeninde yerini alabildigi ve bodylece sebeke yapisinin kararliligini

disiirdiigii belirtilmistir Hanifi (2007).

Oksinitriir camlar silikat sistemlerinde olusmakta olup 1600°C’nin altinda sividir ve
silisyum nitriir ayrisma olmaksizin ¢oziinebilir. Baglar aras1 baglant1 yogunlugunun
artis1 sebebiyle nitrojen bu camlarin gegis sicakligini, sertligi, elastik modiilii ve
kirilma toklugunu arttirirken termal genlesme katsayisini azaltir. Ayni zamanda

nitrojen ergime sicakligini asagi cekerken eriyigin viskositesini arttirir.

Bu camlarda aliiminyumun rolii cam olusum kompozisyon araligini genisletici,
ergime sicakligini distriicii, nitrojen ¢oziiniirliigiini arttirici olarak bilinir. Bununla
birlikte yalnizca birkag atomik yiizde miktarinda faz ayrismasmi sinirladigi
gozlenmistir. Ca ilavesiyle birlikte visskosite yeterli miktarda diiser dyle ki silisyum
nitriir veya diger nitriir kaynaklar1 ayrisma olmaksizin ¢6ziinebilir Hanifi (2007).

Stuart ve ark. floriir igeren oksinitriir ilavesiyle olusan oksifloronitriir sivisinin
icerisinde silisyum nitriiriin ayrisma olmaksizin ¢oziinebildigi kaydedilmistir.
Floriiriin oksinitriir yapisina girdiginde hem Al hem de Si baglanarak oksijenin
yerine gecerek bag koparici bir etki gosterdigi boylece daha kararsiz olan bu yapinin

daha diisiik sicaklikta ergiyebildigi belirtilmistir Stuart (2007).

Konuyla ilgili yapilan bir ¢alismada SizN4, SiO;, ALOs, AIN, or Y,Os tozlar1 ve
floriir kaynag1 olarak AlFs; ve topaz (ALSiO4(F,OH),)’in kullanilarak SiAION’un
1500-1800°C’de sicak izostatik preste sinterlemesi calisitlmistir. HIP(sicak izostatik
pres) cihazinda basing ve sicaklik sartlarinda yapilan sinterleme sonucunda bu
sicaklik degerlerinde ¢cok az miktarda miillitle birlikte B-SiAION elde edilebilmistir.
Bununla birlikte Floriin SiAION’un yapisma degil camsi fazin i¢ine girdigini ve
Florir katkisinin c¢ubuksu yapiya sahip B-SiAION tanelerinin aspekt oranini
artmasimi destekleyici bir etkisi de rapor edilmistir Shimada (2001).
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Bu calismada sivi faz olusturucu katki olarak Mg-Si-Al-O-F sistemlerinde
oksifloronitriir camlarinin olusturulmas1 hedeflenmektedir. Silikat camlarda, Si
daima tetrahedral olarak 4 oksijen atomuyla koordinelidir ve cam yapisinin temelini
olusturur. Bu yiizden sebeke yapicidir. Cam yapisinda sebeke modifiye edicileri
silisyumdan daha biiyiik katyonlardir ve daha kii¢iik yiikler tasirlar (Na+, K+, Ca2+,
Ba2+, Pb2+ gibi). SiO4 yapisna girince dogrudan oksijenle kovalent bag
olusturmazlar. Ag modifiye edicileri Si-O-Si arasindaki kopriiyii kirarlar. Ag
modifiye ediciler-oksitlerin birlesiminin etkisi, cam gegis sicakliginin azalmasi
ergime sicakliginin azalmasi ve camin viskositesinin azalmasi seklinde olacaktir.
Ayrica, ¢Oziiniirlik, hacim, termal genlesme katsayisi artacaktir. Mg-Si-Al-O-F
sistemlerinde MgO katkinin silikat yapidaki rolii Sekil 4.3 (a)’da goriilmektedir
Stanton (2001) Hill (1999).

Silikat camlarda floriiriin yapisal rolii ise Sekil 4.3 (b)’de goriilmektedir. Sekilde de
goriilebilecegi gibi 2 F- iyonu ile 1 O2+ yer degistirebilir. Buda camin sebeke
yapisint Onemli sekilde bozmaktadir ve Mg2+ gibi sebeke modifiye edici
katyonlarinkine benzer etkilere sahiptir Rabinovitch (1983) Maeda (1998).

O O (@) O

O0O—Si—O— S1i— 0O O0—8—0— Si— O

| | | |

>} F

0 O Mg 0

| T | B
0O—S8—0—381—0 0—8—0—281—0

O O @] Q

(@) (b)

Sekil 4. 3. Silikat camlarda; (a) Mg’un yapisal rolii (b) sebeke modifiye edici olarak F,’lin yapisal rolii

Silikat camlarda floriir genel olarak ti¢ sekilde siniflandirilabilir;

a) Mg+2 veya Ca2+ gibi modifiye edici katyonlarla kombine olur,
b) Sebeke modifiye edici olarak,
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c) Serbest floriir iyonu olarak bulunur.

Floriirtin davranisi, camdaki modifiye edici oksitlerin icerigine baghdir. Diisiik
modifiye edici i¢eriginde, floriir iyonlar1 silisyum atomlariyla kombine olur. Bununla
birlikte, yiiksek oksit iceriginde ise florlir daha cok serbest halde bulunma

egilimindedir. Bu ylizden, bu camlarda Si-F bagi bulunmaz.

Flortir ilavesi, cam sebekesinde kopriileme oksijenlerinin miktarinda bir artisa sebep
olur. Mg2+’in sebeke modifiye edici olarak rolii floriir ile baglanmasi sonucunda
zayiflar. Floro-aliimina-silikat camlarin silikat yapisi, cam sebekesinde floriir
silisyum atomlarmma baglanmadigmin  gostergesidir. Fakat Al atomlarina
baglanmaktadir. Sekil 4.4’te Aliimina-silikat caminda floriiriin rolii goriilmektedir

Maeda (1998), Wood (1991).

O O

O0— S1— O

O —Al
|~ |
Foovg' o
O |

O—g8i—O0—Al—O

O O

Sekil 4. 4. Alimina-silikat caminda floriiriin roli



BOLUM 5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Deneylerde Kullanilacak Sarf Malzeme Temini

Sekil 5.1-5.4° te deneysel calismalar i¢in gerekli olan kimyevi ve temrinlik

malzemelerin bir kismi1 yer almaktadir. Malzemeler sunlardir:

Silisyum nitriir ve bor nitriir, azot ve argon gazi, sinterleme dncesi numune hazirlama
(agat, havan, ¢esitli ebatlarda beher, kaplar, pipetler, 1s1 Olger ve glove bag,

1soporopanol alkol) metalografik sarf malzemeleri.

(b)

Sekil 5. 1. (a) Bor Nitriir tozu (b) UBE firmasindan Silisyum Nitriir
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() (b)

Sekil 5. 2. (a) Sinterleme Katki Maddeleri (Al,O3, MgO, Y,0s, AIN) (b) izopropil Alkol

(@) ()
Sekil 5. 3. (a)Agat Havan (b) 100 300y’ luk elekler

Sekil 5. 4. Beher ve pipet
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5.2. Toz Kompozisyonlarinin Hesaplanmasi ve Belirlenmesi

Silisyum nitriiriin kuvvetli kovalent baga sahip olmasi sebebiyle tek basina kat1 faz
sinterlemesi seklinde sinterlenmesi miimkiin degildir. Ciinkii sinterlenmesi i¢in
gereken yliksek sicakliklara ¢ikildiginda (6zellikle 1800°C’nin iizerinde) Si ve N
ayrismaktadir. Boylece yogunluk daha diisiik yogunluk degerlerine diismektedir. Bu
sebeplerden oOtlirii SizN4’lin sinterlenmesi i¢in sivi faz sinterlemesi yOnteminin
kullanilmasini zorunlu kilmaktadir. Sinterleme esnasinda genellikle oksit katkilar
sayesinde diisiik Otektige sahip bir sivi faz olusturularak Si;N4’iin ayrismadan
cOziinebilecegi bir sivi olusur. Olusturulacak sivi fazin hangi sicakliklarda olusacagi,
viskositesi, silisyum nitriir ¢oziiniirliigli 6nemli faktorlerdendir. Bu ylizden farkhi
katk1 malzemeleri ve farkli bilesimler denenmektedir. Bu katkilarin daha ince taneler
halinde uniform olarak dagilmasi ve silisyum nitriir tanelerinin etrafin1 sarabilmesi

¢ok onemlidir.

Tablo 5. 1. Deneysel ¢alismalarda kullanilan malzemeler ve 6zellikleri

Malzeme Kaynak Ana empiiriteler Ozellik veya XRD
SiN UBE (BET: 0 <%2, C <%0.2, C1 <100 ppm, Fe %95 a-Si3Ny
i
o 9-13m¥g) <100ppm, Al, Ca <50 ppm 5% B- SisN,
Alfa Easer %95< MgO
MgO CAS: 1309-48-4
Company 0,02 Ca, 0,2 w/o Na, 0,05 ag/o K
Alfa Easer %99.5 (metal bazli) 0,8 w/o Na20,
ALO; ) CAS: 1344-28-1
Company 0,03 w/o Si0,, 0,03 w/o CaO
Nadir toprak . ]
Y,0; Iz miktarda Si, Ca, Pb, Cu, Mg %100 Y,0;
elementleri
Alfa Easer | %32 min. N Iz miktarda C, Te, Ti, Ca,
AIN ] %100 AIN
Company Si, Zr, Mg 0,1 ag/o
Sigma CAS: 77.83-40-6
MgF, 3.15 g/ml
Aldrich
Izopropanol (20°C’de) d=0.786 g/cm* molar
Kimeks . C;H,0H
Alkol kiitle=60.10 g/mol
BN Henze Partikiil boyutu <10pum Bulk d= 0.4 HebaFill 400

Hegzagonal molekiiler w=24.82 g/mol LOT:116050
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Silisyum nitriir ve SiAION’un sinterlenmesinde sistemde MgO, ALOs ve ylizey
silikas1 ve bazen de ilave silika ile birlikte diisiik sicakliklarda (~1500°C) reaksiyona
girmesiyle diisiik sicaklikli 6tektik olusur. Bu katkilarla calisilacag sistemlerde Sekil
5.5’te goriilen diyagramu kullanilarak yapilan hesaplamalara gore sivi fazin olusacagi
minimum sicakliklarla birlikte kompozisyonun % degerleri belirlenir. Daha sonra bu
yiizdeler katyonlarin valans degerlerine boliinerek atomik yiizde degerleri elde edilir.

Yapilan deneysel calismalarda kullanilan malzemeler Tablo 5.1°deki tabloda

Ozetlenmistir.
Crystalline Phases
Notation Oxide Formula
Cristobalite
Tridymite Sio,
Protoenstatite MgQO-8i0,
Forsterite 2MgO-SI0,
Periclase MgO
Spinel MgO-Al,04
Corundum Al,0,
Mullite 3A1,0,28i0,
Cordierite 2MgO-2A1,045810,
1703°C Sapphirine 4MgO-5A1,05-25i0,
1543°C -
1557°C £Protoensrary & \
i Oloenstarite 1355
Q: e ———a, \ \
lfeslle \ \ Muliite
- v \
1370“55. MgO-ZAIZOJ'é§i0
AR,
Xi2°y V2
Sapphirine .t )
2MgO-Si0, o — _\ore 2
~1900°C VW S\
~1860°C ST T =AW SRR
[\ S -
- 1800 —— _\ WY S
~ - 3 \ gI \ )
AU, <y 1 i IR E RN Q\3A1,052Si0,
R T Vi - ™My N % ~1850°C
e ~ ~ \v? \\ - Spinel [ . (Corundum/l ~1840°C
- ~ ~ % ~ - RRY . ¥¢
~ ~ ~ ~ - >N /
- So ¥, Y . —2000 =\ T
SR ~. ~ ~ ~ p [ A \\y ! f
- . Pariclase ™ - ~ N ~ \, p 4MgQ-5A1,0,2Si0, / - |
~~ ™ SO\ 7 vt AP I
~ ~ = ~ ~ ~ \ ~ ~
\\2 S ~a ~ \\ \\ VA / \f\ \‘\
600\ oy Sy R ~ ~ ""\-\\\\ /) \\ 2000
\\\ \\ \\ \\ \\ \\ \\ 4 \“ N / ~ \\\
Ve Va) “~ SOV SN VN N/ v, y b
MgO -1850°C MgO-Al, 04 ~1825°C Al,04
~2800°C ~2135°C ~2020°C

Sekil 5. 5. Si0,-MgO-Al,05 Tglii faz diyagrami Lewin (1964)

SiAION seramiklerinin iiretimi i¢in gerekli literatur calismalar1 ve kompozisyon
hazirlama {initeleri1 kurulmus olup kompozisyonlarm belirlenme ve hazirlanma

siirecine gecilmistir. Kompozisyon belirleme ve hazirlama siirecini anlatmadan 6nce
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calisacak oldugumuz toz kompozisyonlarmin kisa ozeti asagidaki talbolarda
goriilmektedir. Tablo 5.2’°de Y,03;-MgO-SiO, Sistemi ve Y,03-MgO-SiO,
Sisteminin floriir ilavesiyle modifiye edilmesi ile hazirlanan diisiik ve yiiksek katki

oranina sahip toz kompozisyonlarmin karisim yiizdeleri verilmistir.

Tablo 5. 2.Y,0;-MgO-SiO, sistemi ile hazirlanan diisiik ve yiiksek katki oranma sahip toz

kompozisyonlari
Diisiik Katkih kompozisyonlar Yiiksek Katkilh Kompozisyonlar
Y,0:-MgO-SiO, Y,03;-MgO-SiO, Y,03;-MgO-SiO, Siz)zcgzi-slt\:rgn(i)r:in
SiAION Sistemi ile Sisteminin floriir Sistemi ile 25 .
. . . . . floriir ilavesiyle
Kompozisyon ilavesiyle modifiye Kompozisyon .
. . modifiye
Hazirlama edilmesi Hazirlama . .
edilmesi
Kodlar A B D AF BF DF M1 M3 MEF2 MF4

Si;Ng | 77,02 78,22 77,81 77,02 78,22 77,81 73,92 72,71 73,26 71,38
ALO; 816 8,28 824 8,16 828 8,24 8,06 7,93 7,98 7,78
AIN 745 7,57 7,53 7,45 71,57 7,53 6,83 6,71 6,76 6,58
SiO, 336 3,41 3,39 336 3,41 3,39 2,68 2,64 2,65 2,58

MgO 1 0,5 1 1,5 3
MgF, | — -~  — 1,55 0,775 1,55 232 4,65
Y,0; 3 2 2 3 2 2 7 7 7 7

Tablo 5.3’te MgO-Si0O, Sistemi ve MgO-SiO; Sisteminin floriir ilavesiyle modifiye
edilmesi ile hazirlanan toz Kompozisyonlarmm karisim yiizdeleri verilmistir.

Burada katki malzemesi olarak yalnizca MgO ve es degerliginde MgF, kullanilmistir.

Tablo 5. 3. MgO-SiO; sistemi ile hazirlanan toz kompozisyonlari

SiAION Kodlar Si3N4 A1203 AIN SiOz MgO MgFZ

MgO-Si0; 0S | 76.75% 837% 7.09% 2.78% 5%
Sistemi ile

Kompozisyon
Hazirlama
MgO-SiO,
Sisteminin OSF | 76,75% 837% 7,09% 2,78% - 5=(7,75)%

floriir ilavesiyle
modifiye
edilmesi

03 78,36% 8,54% 7,23% 2,84% 3% -

O3F | 78,36% 8,54% 7,23% 2,84% - 3=(4,65)%
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Bu c¢aligmada tiretimi gerceklestirilecek olan B-SiAION (silisyum-aliiminyum-oksi-
nitriir), sinterlenebilen silisyum nitriir’iin bir tiirevidir. S1AION’larda mukavemet,
sertlik, yiiksek sicakliga dayaniklilik, tokluk ve sinterlenebilme 6zelliklerini bir arada
icerirler. Si3N4 giiclii kovalent bag yapisina sahip oldugu i¢in saf halde sinterlenmesi
miimkiin degildir. B- SiAION’un silisyum nitriir, aliiminyum nitriir ve aliimina
karigiminin sivi faz sinterlemesi ile liretimi miimkiindiir. Bu yiizden, sinterlemeyi
kolaylastirict sivi faz olusturmak i¢in oksit ilave katkilari eklenir. B-SiAION
seramiklerinde sinteleme esnasinda meydana gelen camsi faz, herhangi bir basing

uygulamadan yogunlasmay1 saglayabilmektedir Jack (1983).

Seramik tiretiminde o-Si3Ny4 seramik tozlarinin B-SiAION seramigine doniismesi ve
yogunlagmanin artirilabilmesi icin  a-Si3Ny4 igerisine Al,O3, AIN ana bilesenler ve
MgO, Li,O, Y05 gibi ilave katki tozlar1 karigtirilir. Silisyum nitriir tanecikleri
arasimna giren bu katki maddeleri sinterleme sirasinda Kingery modelinde a¢iklandigi
iizere 1700°C ve iizerinde Otektik reaksiyona girerek sivi faz igerisinde ¢oziinme-
cokelme reaksiyonu ile hem yogunlagsma hemde a-Si;N4’den B-SiAION’a doniistim

gerceklesir.

MgO, SiO;, Li,O ve Y03 gibi katki maddeleri sivi faz olusumu ve o-f
transformasyonuna yardimci olur. MgO ve Y03, SizNs esash tozlarin
sinterlenmesinde en 6nemli katki maddelerindendir. Bu proje kapsaminda yapilan
calismalarda sivi  faz sinterlemeyi saglamak icin secilen oksit katki
kompozisyonlarma floriir ilavesiyle [B-SiAION’un iiretim sartlar1 gelistirilmesi
hedeflenmektedir. Kompozisyona eklenen MgO yerine MgF, katki maddesi
kullanilarak sinterleme sicakligi 100-150°C asag1 c¢ekilerek B-SiAION seramiklerinin
daha diisiik sicakliklarda yogunlasmasi, donilisiimii saglanmasiyla proses sartlari

gelistirilerek liretimi amag¢lanmaktadir.

B-SiAION seramiklerinin liretiminde iki temel hususa gore kompozisyon tasarimlari
yapilmaktadir. Bunlardan birincisi, nihai faz tahmini {lizerinden baslangic toz
kompozisyonunun belirlenmesi, ikincisi ise sivi faz olusturarak yogunlasmayi

saglayacak tekli veya ¢oklu oksit katki sisteminin ve oranlarinin tasarimidir. Bu
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calismada da bu iki hususa gore kompozisyonlar segilerek toz hazirlama islemlerine

gecilmistir.

Bu calismada B-SiAION iiretimi i¢in gesitli oksit katkilar iceren kompozisyonlar
secilmis (MgO-SiO;, Y,03-MgO-Si0;) daha sonra bu kompozisyonlarm es
degerliginde (1 mol MgO = 1.55 MgF, ile es degerlige sahiptir) floriir katkil
kompozisyonlar (MgF,-Si0,, Y,03-MgF,-Si0;) belirlenerek sinterleme caligmalar1
yapilmis elde edilen {riinler c¢esitli yOntemlerle karakterize edilmistir.
Kompozisyonlardaki SiO,, Si3Ns tanecik ylizeyinde bulunan ~ % 3,5 oksit

tabakasindan saglanmaktadir.

5.2.1. Z=1 degerlikli -SiAION seramigi iiretimi

Yogun B-SiAION seramik iiretimi ic¢in silisyum nitriir tozlar1 (yilizey silikasiyla
birlikte), aliminyum nitriir tozu ve aliiminyum oksit tozlar1 yitriya, magnezyum oksit
gibi sinterlemeye yardimei1 katki maddeleri ile birlikte yliksek sicaklikta reaksiyona
girmesiyle elde edilir. Elde edilen B-SiAION’un 6zellikleri B-SiAION genel
formiiliindeki (Sis.,Al,O,Ns.,) z degerine gore degismektedir. Formiildeki z degeri O -
4.2’ye kadar degisebilmekte olup “z” degeri arttiginda SizN4 yapisina daha fazla
aliminyum girmektedir. Boylece, malzemenin oksidasyon direnci, yiiksek sicaklik
korozyon direncine artar. Ancak aliiminyumun yapiya girmesiyle Si;N4’iin baskin
ozellikleri azalmaktadir. Aliiminyumun diger temel etkisi ise z  degerinin
degis(mes)iyle birlikte (fiberimsi uzamis B taneciklerin) aspekt oraninin degisimidir.
Z degeri arttik¢a aspekt orani azalirken, z degerinin azalmasiyla aspekt orani artar,
boylece kirilma toklugu ve mukavemet artar. Bu sebeplerden 6tiirli mevcut literatiir
bilgileri 151¢1nda z=1 degerlikli kompozisyonun daha yiiksek mukavemet ve kirilma
toklugu vermesi sebebiyle optimum bir deger olarak diisiiniilmiistiir. Bu ¢aligma
kapsaminda Sekil 3.2°de goriilen diyagrama gore [ ¢izgisinde z=1’e gore
hesaplanmis olan oranlarda SizN4, Al,O3 ve AIN karisimina sinterlemeye yardimci
siv1 faz olusturucu katkilar (MgO ve/veya Y,0s3) koyularak daha diistik sicakliklarda
swv1 faz sinterlemeyle yliksek yogunluklu B- S1AION elde edilmesine ¢alisilmaktadir.
Burada AIN tozlarinin yiizeyin %4 Al,O; ve SizN4’iin yiizeyinde bulunan %3,5
oldugu kabul edilen yiizey silikalar1 da hesaba katilmistir Thompson (1983).
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5.2.2. MgO-Si0O; sistemiyle yogunlastirma calismalar:

MgO katkismin silisyum nitriiriin yiizey silikas1 ile reaksiyona girmesi ve bu
reaksiyona yaklasik %1 oraninda SizN4’linde katilmasiyla 1390°C°de sivi faz
olusumuyla yogunlasma teorik olarak baglayabilmektedir. N ise ilave bir komponent
olarak otektik sicakligini diisiiriir. MgO ilavesiyle sivi faz olusumu 1390°C ‘de
gerceklesirken Y,0; ile 1450°C’°de ve AlyOs ile ise en diisiik 6tektik 1470°C olarak
bulunmugstur. Sinterleme sirasinda, ¢cekme genellikle, sivi olusum sicakligindaki
baslar1 ve a — P faz doniisiimiiyle eslik edilir. MgO diisiik viskositeli bir siv1 faz
vermesiyle yogunlasmay1 Y,0; ve Al,Os’ten daha fazla destekledigi Hampshire ve
Jack’in yaptig1 ¢aligmalarda ortaya koyulmustur Frank (2000), Hampshire (1981). Bu
sebeplerden otiirii MgO 1y1 bir katki maddesi olarak disiintildiigliinden SiAION
iretiminde bu calismada kullanilacaktir. Kompozisyonda farkli oranlarda MgO
katkisnin  kullanilmasinin  sebebi  sistemdeki en diisik oOtektik noktayi
yakalayabilmektir. Kesin bir miktar belirtilememesinin sebebi Mg metalinin forsterit,
enstatite gibi reaksiyonlar sonucu agiga ¢ikmasi ve yliksek buhar basinci sebebiyle
sistemden uzaklagma egilimi gostermektedir. Buda basta tasarlanan Mg oranmin
sistemde artik ayni oranda kalmamas1 demektir. Bu ylizden farkli oranlar kullanilarak

en dustik otektik noktaya yaklasilmaya calisilmistir Hampshire (1981).
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Sekil 5. 6. MgO-SiO; ikili sisteminin diyagrami Hampshire (1981)
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Sekil 5.6’da goriilen MgO-Si0; ikili sistemide g6z oniinde bulundurularak Tablo

54°te iki farkli MgO katkili z=1 degerliligine gore hazirlanan SiAION toz

kompozisyonlar1 verilmistir. Basingsiz sinterleme yontemi kullanilarak degisik

sicaklik ve siirelerde sinterleme calismalar yapilmaistir.

Tablo 5. 4. MgO-SiO; ikili sisteminden yararlanilarak hazirlanan z=1 degerlikli SIAION toz

kompozisyonlar
Kodlar SizNy4 ALO; AIN MgO SiO,
OS 76,75% 8,37% 7,09% 5% 2,78%
03 78,36% 8,54% 7,23% 3% 2,84%

5.2.3. MgO-SiO; sisteminin floriir ilavesiyle modifiye edilmesi

Silisyum nitriiriin sinterlenmesinde yeni denenen bir katki sistemi ise oksit (MgO)

yerine Florlir (MgF,) kullanilarak yiizey silikasiyla birlikte baska oksitlerde

ekleyerek veya eklemeden olusacak olan oksinitriir ile sivi faz sinterlemesidir.
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Floriir iceren camsi sivismin sebeke (ag) yapisini bozarak boylece daha diisiik
sicakliklarda sivi faz olusumu saglanarak silisyum nitriir ve S1IAION seramiklerinde
daha diistik sicakliklarda (yaklagik 100-150°C daha diisiik) sinterlenmesine imkan
saglanmas1 beklenmektedir. Floride (MgF, formunda) tek basina 1263°C civarinda

ergirken S13Ny4 bilesiminde 1400°C civari ergir.

Si3N4, AL O3, AIN, MgO, SiO, sisteminde MgO c¢ikarilarak yerine MgF, ilavesiyle
olusacak camsi faza floriir ilavesi saglanmistir. Boylece yogunlasma, dolayisiyla
iiretim sartlarinin gelistirmeye calisilacaktir. S1vi faz sirasinda olusan cam sisteminin
floriir ilavesiyle modifiye edilerek Mg-Si-O-N-F sistemi haline getirilmesiyle ilk
amag olarak yogunlastirilmasi ikinci amag olarak yogunlasma sicakligmi daha diisiik
sicakliklara ¢ekebilmesinin basarilmasidir. Bu calismada sivi faz olusturucu katki
olarak Mg-Si-Al-O-F sistemlerinde oksifloronitriir camlarmm olusturulmasi
hedeflenmektedir. Silikat camlarda, Si daima tetrahedral olarak 4 oksijen atomuyla
koordinelidir ve cam yapisinin temelini olusturur. Bu yiizden sebeke yapicidir. Cam
yapisinda sebeke modifiye edicileri silisyumdan daha biiyiik katyonlardir ve daha
kiigiik yiikler tagirlar (Na*, K*, Ca®", Ba®", Pb*" gibi). SiO4 yapisma girince dogrudan
oksijenle kovalent bag olusturmazlar. Ag modifiye edicileri Si-O-Si arasindaki
kopriiyli kirarlar. Ag modifiye ediciler-oksitlerin birlesiminin etkisi, cam gegis
sicakliginin azalmasi ergime sicakliginin azalmasi ve camin viskositesinin azalmasi
seklinde olacaktir. Ayrica, ¢oziinilirlilk, hacim, termal genlesme katsayisi artacaktir.
Mg-Si-Al-O-F sistemlerinde MgO katkinin silikat yapidaki roli Sekil 4.3(a)’da
goriilmektedir. Silikat camlarda floriiriin yapisal roli ise Sekil 4.3(b)’de
goriilmektedir. Sekilde de goriilebilecegi gibi 2 F iyonu ile 1 O*" yer degistirebilir.
Buda camin sebeke yapismi 6nemli sekilde bozmaktadir ve Mg®™ gibi sebeke

modifiye edici katyonlarinkine benzer etkilere sahiptir.

Tablo 5.5’te MgO katki ilavesi yerine ayni es degerlige sahip floriir katki ilavesi
kullanilarak z=1 degerliligine gore hazirlanan SiAION toz kompozisyonlari
verilmistir. Basingsiz sinterleme yontemi kullanilarak degisik sicaklik ve siirelerde
sinterleme caligmalar yapilarak floriir katkisinin yogunlagsma ve faz doniisimii

iizerine etkileri arastirilacaktir.



52

Tablo 5. 5. MgO-SiO, sisteminin floriir ilavesiyle modifiye edilmesi ile hazirlanan z=1 degerlikli
SiAION toz kompozisyonlari

Kodlar Si3N4 Alz 03 AIN MgO/MgFZ SiOz
OS / OSF 76,75% 8,37% 7,09% 5=(7,75)% 2,78%
03/ 03F 78,36% 8,54% 7,23% 3=(4,65)% 2,84%

5.2.4. Y,03-MgO-SiO; sistemiyle yogunlastirma ¢alismalari

Y03 ve MgO katkilarmin tek basalarina SiAION sistemine ilave edilmesi
durumunda iistiin 6zelliklerinin yani sira doniisiim, yogunlasma {izerine olan farkl
ozellikleri sebebiyle bir ara kullanimi ise son zamanlarda denenen fakat cam sistemi
ve olusan ikinci fazlar acisindan heniiz yeterince agiklifa kavusmamis bir konudur.
Giachello ve arkadaglar1 sinterleme katkisi olarak yitriya ve magnezyum oksit
kombinasyonu kullanarak Si;N4 seramiklerinin yogunlastirilmasinda denemislerdir.
Tane simirlar1 camst fazi MgsY¢SisOo4, olusturarak kristallendirilebilir ve nihai
malzemenin yliksek sicaklik mukavemeti (1000°C’deki) gelisir. MgO’le birlikte a—
B doniisiimiinde neredeyse bir artis olmazken yogunlagsmada Onemli bir artis
olmustur. Kristallendirilebilir ikincil faz gerekliligine ek olarak, B-Si3N4 tanelerinin
morfolojileri yiiksek sicaklik mukavemetinin belirlenmesinde 6nemlidir.

Tablo 5.6’da Y»03 ve MgO katkil1 z=1 degerliligine gore hazirlanan SiAION toz
kompozisyonu verilmistir. Basingsiz sinterleme yontemi kullanilarak degisik sicaklik

ve silirelerde sinterleme ¢aligmalar yapilmistir.

Tablo 5. 6. Y,03;-MgO-SiO, iiglii sisteminden yararlanilarak hazirlanan z=1 degerlikli SiAION toz

kompozisyonlari
Kodlar Si3N4 A1203 AIN MgO Y203 SiOz
M1 73,92% 8,06% 6,83% 1,5% 7% 2,68%
M3 72,71% 7,93% 6,71% 3% 7% 2,64%

5.2.5. Y,03-MgO-SiO; sisteminin floriir ilavesiyle modifiye edilmesi

Stv1 faz sirasinda olusan cam sisteminin floriir ilavesiyle modifiye edilerek Mg-Y-Si-

O-N-F sistemi haline getirilmesiyle ilk amag¢ olarak yogunlastirilmas: ikinci amacg
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olarak yogunlasma sicakligini daha diisiik sicakliklara ¢ekebilmesinin basarilmasidir.
Asagidaki tabloda MgO katki ilavesinin es degerliginde sisteme MgF, katkisi ilave

edilerek sinterleme ¢alismalar1 yapilmstir.

Floriirtin davranisi, camdaki modifiye edici oksitlerin icerigine baghdir. Diisiik
modifiye edici i¢eriginde, floriir iyonlar1 silisyum atomlariyla kombine olur. Bununla
birlikte, yiiksek oksit iceriginde ise florlir daha cok serbest halde bulunma
egilimindedir. Bu yiizden, bu camlarda Si-F bagi bulunmaz. Floriir ilavesi, cam
sebekesinde kopriilleme oksijenlerinin miktarinda bir artisa sebep olur. Mg*”in
sebeke modifiye edici olarak rolii floriir ile baglanmas1 sonucunda zayiflar. Floro-
alimina-silikat camlarmn silikat yapisi, cam sebekesinde floriir silisyum atomlaria
baglanmadiginin gostergesidir. Fakat Al atomlarmma baglanmaktadir. Sekil 4.4’te

Aliimino-silikat caminda floriiriin rolii goriilmektedir.

Tablo 5.7°de MgO katki ilavesi yerine ayn1 es degerlige sahip floriir katk: ilavesi
kullanilarak z=1 degerliligine gore hazirlanan SiAION toz kompozisyonlari
verilmistir.Basingsiz sinterleme yontemi kullanilarak degisik sicaklik ve siirelerde
sinterleme caligmalar yapilarak floriir katkismin yogunlagsma ve faz doniisimi

iizerine etkileri arastirilacaktir.

Tablo 5. 7. Y,03;-MgO-SiO, Sisteminin floriir ilavesiyle modifiye edilmesi ile hazirlanan z=1
degerlikli SiAION toz kompozisyonu

Kodlar Si3N4 A1203 AIN Mng Y203 SiOz
MF2 73,26% 7,98% 6,76% 1,5=(2,32)% 7% 2,65%
MF4 71,38% 7,78% 6,58% 3=(4,65)% 7% 2,58%

5.2.6. Diisiik katki oramiyla Y,03-MgO-SiO; sisteminde yogunlastirma
calismalan

Silisyum nitriir esasli seramiklerin sinterleme prosesinde yogunlastrma ve doniisim
gerceklesebilmesi i¢in gereken sivi fazm olusumu i¢in secilen katki kompozisyonu
tiirli ve oran1 olduk¢a 6nem tagimaktadir. Bu yiizden silisyum nitriir tanelerini iyi bir

sekilde 1slatacak yani 1slatma agis1 diisik olan, a—f doniisimii yliksek oranda



54

destekleyecek, olusan B tanelerinin morfolojilerinin nispeten daha yiiksek aspekt
oranli olacak sekilde gelismesini destekleyen, sinterleme sonrasi yapida kalan kalint1
tane sinir1 camsi fazi miimkiinse kristallendirilebilme potansiyeline sahip olan ve sivi
fazin 6tektik sicakligi diisiik olan bir katki kompozisyonu secilmelidir. Bu ¢alismada
bu 6zellikleri igeren katki maddeleri olarak Y,0s3 ve MgO katkilar1 se¢ilmistir. Y,03
ve MgO katkilarinin tek baslarma SiAION sistemine ilave edilmesi durumunda tistiin
ozelliklerinin yan1 sira doniisiim, yogunlagma iizerine olan farkl 6zellikleri sebebiyle
bir ara kullanimi ise son zamanlarda denenen fakat cam sistemi ve olusan ikinci

fazlar ag¢isindan heniiz yeterince agikliga kavugsmamis bir konudur.

Tablo 5.8’de daha diisiik Y,03 ve MgO katki oranlariyla z=1 degerliligine gore
hazirlanan SiAION toz kompozisyonu verilmistir. Hazirlanan bu kompozisyonlar
daha sonra basingsiz sinterleme yontemi kullanilarak degisik sicaklik ve siirelerde

sinterleme caligmalar yapilmaistir.

Tablo 5. 8. Y,03;-MgO-SiO, iiglii sisteminden yararlanilarak hazirlanan z=1 degerlikli 3-SiAION toz
kompozisyonlari (% ag.)

Kodlar Si;Ny ALO; AIN MgO Y,0; SiO;
A 77,02 8,16 7,45 1 3 3,36
B 78,22 8,28 7,57 0,5 2 3,41
D 77,81 8,24 7,53 1 2 3,39

5.2.7. Diisiikk katki oramyla Y,;03-MgO-SiO; sisteminin floriir ilavesiyle
modifiye edilmesi

Diger bélimlerde ayrmtisiyla verildigi iizere floriirin Mg™ veya Ca®" gibi modifiye
edici katyonlarla kombine olmasi, sebeke modifiye edici olmasi, serbest floriir iyonu
olarak sistemde bulunabilmesi, cam olusum bdlgesini genisletmesi, olusan sivi fazin
hacmini arttirmasi, viskoziteyi diisiirmesi, refraktiv indeksi arttirmasi, tane smiri
cams1 fazmin kristalizasyonuna yardim etmesi, faz ayrisma potansiyelini arttirmasi,
otektik olusum sicakligini asagi ¢ekebilmesi Hill (1999) Maeda (1998), Genson
(2007) dolayisiyla sinterlemeyi daha kisa siirelerde ve sicakliklarda daha diisiik
miktarlarda saglayabilme potansiyeli bununla birlikte sertlik ve elastik modiil gibi

mekanik oOzellikleri olumsuz yonde etkilemeden bunu basarabilme potansiyeli
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sebebiyle daha diisiik katki oranlariyla yapilan c¢alismalarda oksit katkili
kompozisyonlarm es degeri olan floriir katkili kompozisyonlar c¢aligilmistir. Bu

kompozisyonlar Tablo 5.9’da verilmistir.

Tablo 5.9’da MgO katki ilavesi yerine ayn1 es degerlige sahip floriir katki ilavesi
kullanilarak z=1 degerliligine gore hazirlanan SiAION toz kompozisyonlari
verilmistir. Basingsiz sinterleme yontemi kullanilarak degisik sicaklik ve siirelerde
sinterleme caligmalar yapilarak floriir katkisinin yogunlagsma ve faz doniisimii

iizerine etkileri arastirilacaktir.

Tablo 5. 9. Y,03;-MgO-SiO, Sisteminin floriir ilavesiyle modifiye edilmesi ile hazirlanan z=1
degerlikli B-SiAION toz kompozisyonu (% ag.)

Kodlar Si; Ny ALO;3 AIN MgF, Y,0; SiO,
AF 77,02 8,16 7,45 1,55 3 3,36
BF 78,22 8,28 7,57 0,775 2 3,41
DF 77,81 8,24 7,53 1,55 2 3,39

5.3. Toz Hazirlama islem Basamaklar

Sekil 5.7°deki diyagramda onceki bolimlerde anlatildigi gibi hesaplanan toz
kompozisyonlarinin hazirlanmasindan sinterlenme siirecine kadar gergeklestirilen
islem siras1 gosterilmistir. Sinterleme prosesini basarili bir sekilde gerceklestirmek,
yani yiiksek yogunluklu bulk malzemeler elde edebilmek i¢in buradaki her bir islem
basamagimin yiiksek hassasiyetle gergeklestirilmesi biiyiik 6neme sahiptir. Sinteleme
oncesi toz hazirlama yogun bulk malzemelerin iiretimi i¢in yiiksek 6neme sahip
olmakla birlikte ayn1 zamanda nihai malzemenin mekanik 6zelliklerinide 6nemli bir

sekilde etkileyebilmektedir.
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Kompozisyon Tasanmi ve
Tozlarnn Hazirlanmasi

/)

Tozlann Kansurnlmasi

S

{n Sekillendirme

S

Soijuk izostatik Presleme

)

Basingsiz Sinterleme

/)

Karakterizasyon
Sekil 5. 7. Toz hazirlama islem basamaklari diyagrami

Kalsinasyon; maddelerin ergime sicakligmin altindaki yiiksek sicakliklara 1sitildigi
bir prosestir. Tozlara uygulanan kalsinasyon islemiyle ugucu maddeler ve nem
uzaklastirilir. Oksitler 5 saat boyunca 900°C kamara tipi 1s1l islem firmlarinda diger
malzemeler ise etiiv firminda yaklasik 3 saat siireyle 100°C’de bekletilerek

gerceklestirilmistir.

Bilyali Degirmende Karistirma; Onceden belirlenen kompozisyonlarda tartilan
seramik tozlar1 daha sonra plastik siselere konulup sivi olarak isopropanol alkol
kullanilmasiyla Sekil 5.8’de goriilen bilyali degirmende homojen bir karisim elde
etmek i¢in 24 saat karistirma islemine tabi tutuldu. Bu islem Oncesi Onemli
parametrelerden biri olan bilya-sivi-toz oranna dikkat edilmistir. Bu oran optimum
olarak hacimsel agidan 1/3 toz karigimi, 1/3 isopropanol alkol ve 1/3 bilya olacak
sekilde ayarlanmistir. Yine kullanilan bir diger oran agirlik olarak tozun 6 kati
agirhiginda bilya kullanmaktir. Her iki yontemde yaklasik olarak ayni miktarlarda
bilyaya tekabiil etmektedir. Sistemde kontaminasyon olmamasi i¢in SiAION ve

Si3N4 bilyalar kullanilmistir. Burada dikkat edilmesi gereken baska bir hususta ball
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millin devir hizidir. Bu hiz ne ¢ok yiikksek olmali ne de yavas olmalidir. Toz
kompozisyonun homojen olarak karistirabilmek i¢in doniisii hiz1 bilyalarin santrifiij
etkisiyle yukar1 c¢ikip serbest diisme yapabilecegi seviyede olmalidir. Daha hizli
olmasi durumunda yine santrifiij etkisiyle bilyalar savrulacak gereken karistirma
ve/veya Ogiitme islemi yeterince basarilamayacaktir. Daha diisiik devirlerde ise
bilyeler serbest diisme yapabilecek yiikseklige ulasamadiklarindan yine karigtirma

ve/veya 0giitme islemi yeterince basarilamayacaktir.

Sekil 5. 8. Toz hazirlamada kullanilan bilyali degirmen cihazi ve Si;Ny bilyalar

Ball milden alinan seramik tozlar1 ve isopropanol alkolden olusan soliisyondan
bilyalar1 ayirmak icin siizek ve cam balonlar kullanildi. Cam balonlarin igerisine
stiziilerek bilyalarda ayristilan soliisyon daha sonra Sekil 5.9’da goriilen rotary
evaporater cihaziyla 92°C sicaklikta yaklasik 1 saat 30 dk siirede isopropanolden
ayristirildi. Daha sonra igerisindeki kalan az miktarda isopropanol alkoliinde

uzaklagtirilmasi igin standart etiiv firininda 100°C’de yaklasik 3 saat bekletilir.



58

Sekil 5. 9. Rotary evaporater

5.4. Hazirlanan Tozlarn Sekillendirilmesi i¢cin Kalip Dizaynlarinin Yapilmasi

Onceki kisimlarda da anlatildig1 iizere hazirlanan toz kompozisyonlar1 kompakt hale
getirilebilmek i¢in ilk adim olan hidrolik preste manuel olarak yiizeyi sertlestirilmis
metal kaliplar kullanilarak sekillendirilecektir. Daha sonraki adim olan soguk
izostatik preste sekillendirme i¢in ilk seklinin verilmis olmasi gerekmektedir. Kalip
tasarimlarinda iretilecek B-SiAION malzemelerin muhtemel 6nemli kullanim
alanlarindan birisi olan metal isleme endiistrisinde kullanilan kesici takim sekilleri
baz alinarak iki farkli kalip tasarimi yapilmistir. Bunlar, dairesel kesitli
ENGN130704 T02025 tanimli ve es eksenli SNGN 060300 T01525 tanimli kesici ug

standart sekilleridir.

Sekil 5.10’da dairesel kesitli ve Sekil 5.11°de es eksenli kesici ug¢ standartlarinda

kalip sekilleri tasarimlar1 gosterilmistir.
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Sekil 5. 10. Dairesel kesitli kalip sekli
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5.5. Tozlarin Kahplarda ilk Sekillerinin Verilmesi

Sekil 5.10-5.11°de verilen kaliplar kullanilarak kompozisyonlar kompakt hale
getirilmistir. Toz kompozisyonlarina ilk sekillerinin verilmesinde optimum sikistirma
basinci yapilan presleme islemleri sonucunda belirlenmistir. Diisiik basinglarda
seramik partikiillerin sikistirma 6zelliklerinin kotii olmasindan dolayi tozlar dagilmas,
yiiksek basinglarda ise ¢cok zayif plastik sekil verilebilme sebebiyle sikigma sirasinda
delaminasyon olarak parcalara ayrilmistir. Optimum bir degere ¢ok sayida presleme
islemi sonunda ulasilabilmistir. Asagida hazirlanan tozlarin (a) sikistirilmadan dnce
(b)dairesel kalipla sikistirildiktan sonraki hali (c) es eksenli kalipla sikistirildiktan

sonraki hali goriilmektedir.

(©)

Sekil 5. 12. Hazirlanan tozlarin (a) sikistirilmadan 6nce (b)dairesel kalipla sikistirildiktan sonraki hali
(c) es eksenli kalipla sikistirildiktan sonraki hali
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5.6. Soguk Isostatik Presleme (CIP) Cahsmalarimin Yapilmasi

Ham kompaktlarin tek yonlii presle sekillendirilmesinden sonra, (geleneksel olarak
hazirlanan tozlar sekillendirilmesi igin 200 bar basing altinda Sekil 5.10°de goriilen
18 mm ¢apindaki dairesel kalip kulanilarak manuel preste sikistirildi) yas yogunlugu
arttirmak ve homojen bir basing dagilimi saglamak igin yapilan bu iglemde Sekil
5.13’te goriilen Stansted Fluid Power firmasina ait FPG2330A-40 model soguk
isostatik kullanilmistir. Buradaki sivinin basing iletim sistemi, Pascal kanununa gore
calismaktadir ve buna gore sivi, uygulanan basinct numuneye aynen ve homojen

olarak iletmektedir.

Sekil 5. 13. Seramik peletlerin yogunluklarinin arttirilmasinda kullanilan soguk izostatik pres

Sinterleme oncesi ham yogunlugu artirmak igin Tablo 5.10°da gdriilen basing zaman
iligkisi incelenmistir. Bunun sonucunda hem ham yogunlugu en yiiksek seviyede
tutmak hemde CIP cihazina zarar vermemek i¢in en uygun basing olarak 250 MPa
secilmis olup siire ise 210 sn olarak belirlenmistir. 250 MPa {izeri basiglarda CIP
cihazmin émri kisaldigr ve 210 sn siireden sonra ham yogunlukta 6nemli 6lgiide bir

degisim olmadigi i¢in bu aralik uygun goriilmiistiir.
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Tablo 5. 10. Soguk izostatik presin (CIP) verimliligi lizerine zaman ve basincin etkisi

Yogunluk(g/cm®)
Basing(MPa) 30 sn 60 sn 90 sn 120 sn 150 sn 210 sn 240 sn
50 1,70 1,70 1,71 1,72 1,72 1,74 1,74
100 1,70 1,72 1,73 1,73 1,74 1,75 1,75
150 1,72 1,75 1,76 1,77 1,78 1,79 1,80
200 1,74 1,80 1,80 1,82 1,86 1,88 1,90
250 1,75 1,81 1,85 1,89 1,91 1,92 1,92
250 ve iizeri 1,76 1,88 1,90 1,91 1,92 1,93 1,94

Sekil 5.14’te sinterleme oncesi ham yogunluk 250 MPa basingta zamana gore artis
gdetermistir. 210 sn sikistrma sonunda ham yogunluk 1,7 g/em’® den 1,92 g/em’ e
cikartilmistir. Bu yogunluk sinterleme sonrast yogunlugu Onemli derecede

etkilemistir.

250 (MPa)

1,95
1,92

=
©o
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1,85 1
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=
~

30 60 90 120 150 210 240
Zaman (sn)

Sekil 5. 14. 250MPa basingta sikistirilan kompaktlarin zamana bagli ham yogunluk degerindeki artis

5.7. Basingsiz Sinterleme Calismalan

Bu metot, ucuz bir teknik olmasi, otomasyona uygunlugu ve kompleks parca

iiretimine imkan vermesi nedeniyle ilgi ¢cekmektedir. Ayrica bu yontemle kontinytis
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iretime uygundur. Bu teknikte, toz karisimlarina sikistirma yoluyla, sinterleme

oncesi istenen sekil verilir.

Basingsiz sinterleme yontemi, ekonomik ve oldukc¢a yaygin kullanim potansiyeli
olan bir tekniktir. Basingsiz sinterlemenin one ¢ikan diger avantajlar1 ise geometri
smirt olmamasi, yatirim maliyetinin ve Uretim maliyetinin diisiik olmasidir.
Sinterlemede kullanilacak st sicaklik Si3N4’tin - bozunmasmin baglayacagi
sicakliktir. Yogunlagma siireci sicak preslemeyle aymidir. Sicak preslemedeki gibi
katkir malzemeleri siv1 faz yogunlasma icin gereken sartlari saglar. Sinterleme igin
itici gli¢ yiizey enerjisindeki azalmadir. Bu yilizden de yiiksek yiizey enerjili tozlarin
kullanilmas1 gereklidir. Tane boyutundaki azalma oksijen igeriginin artmasina sebep
olur. Si3N4 tanelerinin igerdigi bu yiizey silikas1 da daha sonra siv1 faz olusumunda

onemli bir rol tistlenmektedir Lee (2004).

Bu proje kapsaminda yapilacak ¢alismalarda basingsiz sinterleme metodunun
yukarida bahsedilen karmagik parga lretimi, ekonomikli gibi temel avantajlari

sebebiyle basingsiz sinterleme metodu kullanilmistir.

5.8. Sinterleme Parametreleri

Basingsiz sinterleme i¢in Sekil 5.15°te goriilen Thermal Technology firmasina ait
1000-4560-FP200 kodlu atmosfer kontrollii yiiksek sicaklik firmi kullanilmigtir.
Peletlerin birbirinden ve 1sitict elemanin neden olabilecegi karbon bilesiklerinden
etkilenmemesi i¢cin BN tozuyla kaplanmistir. Daha sonra grafit bir potaya
yerlestirilmiglerdir.  Nitriir  seramiklerinin  sinterlenmesinde havanin  menfi
etkilerinden hem numuneleri hem firin1 korumak i¢in koruyucu atmosfer olarak azot
gaz1 kullanilmaktadir. Sinterleme islemleri 1550-1750°C'de 30-240dk bekleme
siirelerinde yapilmistir. Firin saatte 800°C ile istenilen sicakliga ¢ikmis ve bekleme
siiresinden sonra ayni hizla 30°C ye sogutulmustur. Sinterleme atmosferi olarak
kullanilan azot gazi grafit firmin vakum pompasiyla havasi alindiktan sonra firin
icerisine verilmis ve grafit firmin igersine hava girisine engel olacak seviyede akis1

saglanmigtir.
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Sekil 5. 15. Yiiksek sicaklik grafit firini

5.9. Sinterlenmis Malzemelerin Karakterizasyonu

5.9.1.Yogunluk 6l¢ciimii

Sinterlemeden sonra nihai yogunlugun 6lgiilmesi i¢in Sekil 5.16°da goriilen Precisa
marka 1/1000 gr hassasiyetli hassas terazi kullanilarak Arsimet prensibine gore
yogunluk Olglimleri yapilmistir. Malzemenin mekanik Ozelliklerini ve termal
iletkenligini porozite miktar1 belirlemektedir. Dolayisiyla farkli malzemelerin
iletkenliklerinin karsilastirilabilmesi i¢in hazirlanan numunelerin tam yogun olmalar1
gerekmektedir. Bu amagla sinterlenen numunelerin yigmsal yogunluk o&lgiimii
Arsimet, su ile yer degistirme, prensibine gore yapilmistir. Bir maddenin bir sivi
icindeki agirliginin, o maddenin kuru agirlig: ile batmaya kars1 gosterdigi direng
kuvvetinin farkma (ya da yer degistiren sivi miktarma) esit oldugu prensibine
dayanan bu yontem, ASTM standartlarinda C373 olarak gegmektedir Kushan (2000).
Bunun i¢in iki ayr1 agirlik tartilmaktadir: kuru agirlik ve askida agirlik. Hesaplama

da su sekilde yapilmaktadir:
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Yogunluk hesaplamasi asagidaki gibidir;

Numune Kiitlesi Wi
Yiginsal yogunluk = =
Yiginsal Hacim W1-W2

W1= Kuru numune agirligi

W2= Siv1 i¢inde asili haldeki agirlik

Sekil 5. 16. 1/1000 gr hassasiyetli hassas terazi

5.9.2. X-Isinlan difraktometresiyle faz analizi

Yontemde prensip olarak numune yiizeyine diisiik enerjili (uzun dalga boylu, sz
konusu x-1sinlar1 atom yapismi etkilemez) x- 1ginlar1 gonderilerek kristal fazlarin
atom diizlemlerinde geri yansittiklar1 (Difraksiyon - Beugung) isinlarin agilari
dedektorle tespit edilmektedir. Difraksiyonun olusmasi i¢in 1sinlarin aymi fazda
olmalar1 gerekmektedir. Bunun i¢inde 1sinlarin Brag agis1 0 olarak ifade edilen bir ag1
ile atom diizlemine gelmesi gerekir. Bragg bagintis1 yardimi ile atom diizlemleri

arasindaki mesafe dhkl degerleri hesaplanarak kristal fazlar tespit edilmektedir.
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dni= 4 /2510 2dSind = n. A,

Sekil 5.17°de goriilen Rigaku D/MAX/2200/PC marka X-isinlar1 difraktometresi
yardimiyla yapilan faz analizinde CuK,, 1s1mas1 kullanilmistir. Bragg kanununa gore
isleyen bu sistemde, a¢1 sapmalarina ve dolayisiyla hatali sonuglara engel olmak i¢in
numune yiizeyinin diizgiin olmasma dikkat edilmistir, bunun i¢in numuneler elde
kaba parlatmaya tab1 tutulmuslardir. 26 agilar1 20-60 arasinda tutulmus ve elde edilen
desenler JCPDS indeksindekilerle karsilastirilarak faz analizi yapilmistir. SIAION
sistemine ait dort temel tip 32-38 20 ac¢ilarinda olugsmaktadir. Ancak tarama agismin
genis tutulmasiyla politip olusumunun kontrolii saglanmistir. o ve B-SiAION
fazlarinin yaklasik orani pik siddetlerinden hesaplanmistir. a-SiAION’un (102) ve
(210) diizlemlerinden ve B- SiAION’un (101) ve (210) diizlemlerinden gelen
yansimalar biitiinlestirilmis siddetleri asagidaki formiil kullanilarak hesaplanmistir:

I 1

Ip+ la 1+ K x[(1/Wp) -1]

o ve IP swrasiyla elde edilmis olan a ve PB-SiAION piklerinin siddetlerini
gostermektedir. W, B-SiAION’un sistemdeki agirlik¢a oranini ifade etmektedir K,
(101) - a (102) yansimalar1 i¢in 0.518, B (210) - a (210) yansimalar1 i¢in ise 0.544
degerinde esitlik sabitleridir. XRD ¢ekimlerinde yonlenmenin etkisini azaltmak ve
piklerinin kayma oranlarmi belirlemek amaciyla numuneler halkali degirmende
kirilarak toz haline getirilmis ve % 20 oraninda metalik Si ilave edilmis ve bu

karisim agat havanda homojenlestirilerek 6l¢iim yapilmistir Kushan (2000).
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Sekil 5. 17. XRD cihazinin genel goriiniimii

5.9.3. Metalografik numune hazirhk islemleri

Numuneler, taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ile mikro yap1 analizi i¢in standart
zimparalama ve elmas soliisyonlariyla parlatma islemlerine tabi tutulmuslar
sonrasinda ultrasonik cleaner ile temizlenerek incelemeye hazir hale getirilmiglerdir.
Parlatma isleminin kolay yapilabilmesi i¢in numuneler bakalite alinmislardir. Kaba
parlatmalar elde yapildiktan sonra sirasiyla metale ve polimere gomiilii diizgiin bir
yiizey elde edilmistir. Parlatma islemi sirasiyla 180, 320 ve 1000 pm'lik zimparalama
disklerinde, I0um'uk ve 3 pm'luk elmas pastalarla yapilmigtir. Daha sonra parlatma
islemi biten numuneler altin kaplama islemine tabi tutulmustur. Bunu yapmadaki
amag, iletken olmayan seramik malzemenin yiizey iletkenligini saglamak ve bdylece
elektronlarin yiizeye sarj olmasini engellemektir. Sekil 5.18’de Struers Labopol-

25marka numune hazirlama ve parlatma cihazi goriilmektedir.
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Sekil 5. 18. Struers Labopol-25 parlatma ve zimparalama cihazi

5.9.4. Taramah elektron mikroskobuyla mikroyapi analizi

Optik mikroskobun yetersiz kaldig1 biiyiitmelerde dogrudan basvurulan inceleme
yontemidir. Sekil 5.19° da sematik resmi goriilen taramali elektron mikroskobunda
numune iizerine gonderilen elektron demeti numune ile etkilesime girerek degisik
sinyaller olusturur. Bu sinyaller (ikincil elektronlar, geri yansiyan elektronlar, x
isilar1 v.b.) Uygun dedektorlerle toplanarak goriintii eldesinin yaninda elementel

bilgi de saglanabilmektedir.

Bir 1s1 kaynagi (flaman) tarafindan hizlandirilmis elektronlar numuneye c¢arptirilarak
geri sacinimli elektronlar (BSE) ve ikincil elektronlar (SE) elde edilir. ikincil
elektronlar numunenin yiizeyinden koparilan elektronlar olup, numunenin yiizeyi
(morfolojisi) hakkinda bilgi verir. Geri saginan elektronlar ise, numuneden yansiyan
elektronlar olup, atom numarasina gore farkli yansimalara sahiptir. Atom numarasi
yiiksek olan atomlar daha fazla elektron yansitir ve daha agik renkli goriirliirler. Bu
ozellikleri nedeniyle BSE numunenin kimyasi hakkinda bilgi verir. SEM ydnteminde
numune altin veya karbonla kaplandiktan sonra incelenmektedir. Bunun nedeni
elektron iletmek (gelen elektronlar1 gonderip, yeni elektronlar alma) iletken bir

madde kullanilmasindan kaynaklanmaktadir Tatli (2008).
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Flaman {151 kaynadi)

Vakum

|, Hizlandinimig
elektronlar

Ikincil elektron
dedektorl

Ekran

gdasi -|0mek

SE (Secondary electrons)
Ikincil elektronlar

BSE (Back-scattered electrons)
Elektron ! Geri sacinimli elektronlar
bombardimant Altin kaplama

| | vapilmus ornek

Sekil 5. 19. Taramal1 elektron mikroskobunun sematik gériiniimii Tatli (2008)

Sekil 5.20°de JEOL JSM 6060LV serisi taramali elektron mikroskobuyla, mikroyap1
analizi disinda mikroskoba bagli olarak calisgan IXRF systems Inc. 500 Processing
model enerji sagilimli x-1smlar1 (EDX) cihaziyla da elementel analizler yapilmistir.
Mikroyap1 goriintiileri geri yansiyan elektronlarla (BEI) goriintiileme yOntemi

uygulanmistir.



4l

Sekil 5. 20. SEM cihazinin genel goriiniimii

5.10. Mekanik Ozelliklerinin Ol¢iilmesi

5.10.1. Mikro sertlik deneyi

Seramik malzemelerin mikro sertlik deneyi i¢in iki standart u¢ kullanilmaktadir.
Bunlardan biri 136°’lik tabani kare olan elmas piramit u¢ (mikro Vickers), digeri ise
National Bureau of Standarts tarafindan gelistirilen ve Knoop diye bilinen iki farkl1
tepe agisina sahip 130° ve 172°30' elmas piramit ucu kullanir. Vickers ya da Knoop
sertlik degeri, batict ucun belirli bir yiik altinda, belirli bir siire uygulanmasi ile
malzeme ylizeyinde meydana getirdigi izin biiyiikligi ile ilgili bir degerdir. Vickers
sertlik degeri Hy Denklem 5.1, Knoop sertlik degeri Hk ise Denklem 5.2 ile kgf/mm’
olarak hesaplanir Kayal1 (1996). Sekil 5.21°de Vickers sertlik 6l¢iimiinde kullanilan

ug ve izin sematik resmi verilmistir.

Vickers sertlik 6lgme metodu birka¢g gramdan birkag kilograma kadar degisebilen
yiiklerde (P) test yapilabilir. Her bir numuneye bir yiikte genellikle toplam on iz

yapilarak bu degerlerin ortalamasi almir. Olusan izin ¢apraz uzunlugu d; ve d



72

mikroskop kullanilarak 6l¢iiliir ve iki ¢capraz uzunlugun ortalamasi alinir. Daha sonra
Denklem 5.1 kullanilarak mikro vickers sertlik degeri hesaplanir. Sertlik ve kirilma
toklugu olgiimleri 10-1000gr aras1 yiikk uygulayabilen ASTM E384 normuna gore
Olciim yapabilen Future Tech. — Corp. marka FM-700 model mikro sertlik cihazinda
yapilmistir (Sekil 5.22). Kirilma toklugu olusturulan catlak boyu kullanilarak 5.3
Denklemine gore hesaplanmistir Evans (1976).

P = Uygulanan kuvvet (kgf) Hy = Vickers sertlik
S = Olusan izin yiizey alan1 (mm?) d=(di*+dy) /2 (mm)
1,854 P
HV = 85 , d=(d, +d,)/2 (5.1)
2
a
14,229 P
HK = ? , d = uzun késegen (5.2)
ViK

Sekil 5. 21. Vickers mikro sertlik testinin sematik goriintiisii a) kesit b) {istten goriintiisi
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Sekil 5. 22. Future-tech corp. FM-700 mikrosertlik 6lgme cihazi

5.10.2. Kirilma toklugu 6l¢iimii (indentasyon teknigi)

Seramiklerde en genel kullanilan kirilma toklugu Olgiim yontemi Vickers veya
Knoop sertlik deneylerinde elde edilen sertlik degerleri ve olusturulan ¢atlak boylar1
(ortalama ¢ degeri) kullanilarak asagidaki formiil (Denklem 5.3) yardimiyla
seramiklerde kirilma toklugu hesaplanir Sergejev (2006).

EcD
=0,15zk = (c/ay
Hola e (5.3)
Kc: Kirtlma Toklugu (MPa'?) ®: Sabit (=3)
Hv: Vickers Sertligi (GPa) k: Diizeltme faktorii (yiiksek c/a degerleri icin =3,2)
¢: Catlagn ortalama uzunlugu (m) a: Diagonalin yatay uzunlugunun yarisi (m)

Mikro sertlik ile kirilma toklugu belirlenmesinde genellikle Mikro Vickers ug
kullanilir. Ucun biraktigi iz bolgesinde malzeme tiiriine bagli olarak farkli ¢atlak
tiirleri ortaya ¢ikar (Sekil 5.23). Bunlardan birisi Sekil 5.23 (a)’da goriilen diisiik
yiikklerde ve tok malzemelere batirilan ucun izinin kose noktalarindan bagslayarak

yiizeye yakin bir sekilde radyal olarak ¢ogalan Palmqvist ¢atlaklari, digeri ise Sekil
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5.23 (b)’de goriilen daha yiiksek yiiklerde ucun battig1 yerin hemen altinda altyiizey
cekme gerilmeleri ile baslayan radyal ve yanal ¢atlaklardir Szutkowska (2005).

Sekil 5. 23.Indentasyon testi ile olusturulan catlaklar a) Palmqvist b) Radyal ve yanal ¢atlaklar.
Szutkowska (2005)

Evans ve Charles, Lawn, Anstis indentasyon metodu ile olusturulan catlaklarla ve
uygulanan yiikii hesaba katarak kirilma toklugunu belirlemislerdir. Bununla birlikte,
Sergejev gliniimiizde kullanilan tiim kirilma toklugu hesaplarini derlemistir Sergejev

(2006).

5.11. Kesici U¢ Formunda Uretilen B-SiAlON Seramiklerinin Performans
Testleri

Takim tezgahlarinda kullanilan kesici takimlar, kesme performansma ve birim parca
maliyetine dogrudan etki etmektedir. Dogal olarak bu konu, yillardan beri
arastirmacilarm 1ilgisini ¢ekmis, hakkinda yiizlerce arastirma yapilmis ve halende
yapilmaktadir. Is parcasmin geometrik yapisi ve is parcasit malzemesinin dzellikleri
cok sayida kesici takim c¢esidinin ortaya c¢ikmasmna neden olmustur. Torna
tezgahlarindaki her kesici takim kendi sekil ve yapisia gore talas kaldirdig: i¢in ¢ok
sayida kesici kullanilmasmi ve her kesicinin yerinde kullanilmasint zorunlu
kilmaktadir. Torna tezgéhlar1 ile makine parcalar1 imalatinda kesici dmriiniin maliyet

ve isleme siiresi bakimmdan miimkiin oldugunca uzun olmasi istenmektedir. Bu
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amagla islenen malzemeye gore en uygun kesici malzemesi, en uygun kesici
geometrisi ve kesme parametrelerinin secilmesi gerekmektedir. Kesici maliyetinin
disiiriilmesi, isleme siirelerinin kisaltilmasi ve giivenli ve saglikli calisma agisindan

son derece 6nem arz etmektedir.

Metalik malzemelerin sekillendirilmesinde yaygin olarak kullanilan kesici takimlarda
en Onemli husus, islemin miimkiin olan en diisiik maliyetle, gerekli kalite
beklentilerine en uygun sekilde gergeklestirilmesidir. Bunu gergeklestirebilmek igin
ise islenecek metalik malzemenin 6zelliklerine ve kesme hizina bagh olarak, kesici
takim malzemesi dogru se¢ilmelidir. Metal esasli takimlar, maliyeti diisiik fakat daha
diistik sicakliklarda ve hizlarda kullanilmaktadir. Karbiir esasli takimlar, yiiksek kizil
sertlikleri ve yiiksek kesme hizlar1 ile karakterize edilmektedir. Seramik malzemeler
ise tokluk dezavantajlarina ve maliyetlerine karsin ytliksek sicakliklardaki mekanik ve
kimyasal kararliliklar1 sayesinde is parcasi ile takim malzemesi arasindaki etkilesimi

minimize etmektedir.

Nihai takim secimi ise malzemenin kolay temin edilebilirligi ve ekonomikligine
baghdir. Hiz celikleri sinterlenmis karbiirlere gore iki kat, sinterlenmis karbiirler ise
seramiklere gore {i¢ kat daha tok malzemelerdir. Cok kristalli elmas ¢ok kirilgan
ancak ¢ok sert bir malzemedir. Seramik sinterlenmis karbiire gore daha serttir ve
daha iyi bir 1s11 ve kimyasal kararliliga sahiptir. Ideal takim malzemesi su 6zelliklere

sahip olmalidir (Baykasoglu,1995).

1) Sert olmali, serbest yiizey asinmasina ve deformasyona dayanmalidir.

2) Yiiksek tokluga sahip olmali, catlaklara ve kirilmaya direng gostermelidir.
3) 1is parcasi ile kimyasal reaksiyona girmemelidir.

4) Kimyasal agidan karali olmali, oksidasyona mukavemeti yiiksek olmalidir.

5) Isil soklara kars iyi bir dirence sahip olmalidir.
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5.11.1. Performans testi 6ncesi kesme parametrelerinin belirlenmesi

Kesici takimlar bir takim tezgahina tespit edilerek is malzemesine sekil veren aletler
olduklarindan bu sekil verme islemi, genellikle, malzemeden talas kaldirilarak
gerceklestirilir. Talas kaldirma islemlerinde ya tornalama isleminde oldugu gibi tek
noktali takimlarla siirekli kesme islemi yapilir. Siirekli kesme isleminde kesici ucta
yiiksek sicakliklar olusurken siireksiz kesme isleminde ise kesici uglar darbeli
yiiklere maruz kaldigindan daha biiyiik kuvvet ve sicaklik degisimleri meydana gelir.
Islenen malzemelerin i¢ yapisma ve istenilen yiizey kalitesine gdre uygun kesme ve

ilerleme hizlarinda caligmasi gereklidir.

5.11.1.1. Kesme parametreleri

Islem icin tiim fiziksel faktorlerin belirlenmesinden sonra kesme parametrelerinin
belirlenmesi islemi gergeklestirilir. Bir tezgahmn etkili ¢alistirilmasi; kesme hizi,
ilerleme miktar1 ve talas derinligine baghdir. Tornalama isleminde uygun fener mili
hiz1 ve uygun ilerleme miktar1 se¢ilmezse ¢ok zaman kaybedilebilir, isleme maliyeti
artabilir ve ylizey kalitesi bozulabilir. Bu nedenle is parcasinin devir sayisi, talas
hacmi, talas derinligi hesaplanmalidir. Kaba ve finis islem i¢in uygun ilerleme
miktarmin belirlenmesi, giic gereksinimi ve parcanin isleme zamanin hesap edilmesi

gerekir (Cakir, 1999).

Kesme parametrelerine bagli olarak islemlerin basarisi, belirlenmis olan uygun kesici
takimlara ve operasyonlara baghdir. Kesme parametreleri, istenilen performansi elde
edecek sekilde secilmelidir. Istenilen yiizey kalitesi, boyutsal dogruluk ve kolay talas
kaldirmaya ilave olarak minimum fiyat ve maksimum f{retim orani goz Oniinde
bulundurulmalidir. Tornalama islemi i¢cin kesme parametreleri; talas derinligi,
ilerleme miktar1 ve fener milinin dénme sayisi, devir sayist olup, devir sayisimnin
degeri kesme hizinin se¢gimine baghdir. Kesme hizi ise ilerleme ve talas derinligi
yaninda diger bircok faktore bagl olup en iyi kombinasyonu belirlemek i¢in daha
fazla tecriibe veya deney gereklidir. Uygun degerler icin cizelgeler olusturulabilir.
Bu cizelgelerde kullanilan isleme parametreleri; islenecek malzeme, sertlik, isleme

kalitesi, uc kalitesi ve kesici takim malzemelerine gore diizenlenir. Kesme hizi ve
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ilerleme miktar1 optimum kesme sartlarmi elde etmek i¢in operatdr tarafindan
ayarlanabilen ¢ok onemli iki parametredir. Talas derinligi par¢anin ilk boyutu ve

istenen Ol¢giiye gore tespit edilir (Kayacan,1997).

5.11.1.2. Kesme hizi

Her tiirlii tiretim seklinde oldugu gibi talash {iretim sekillerinde de en 6nemli nokta,
isin maliyetini diisiirmektir. Bu isin yapim zamanmi kisaltmak ve isi en uygun
ekonomik sartlarda yapmakla miimkiin olur. Bir isin yapim zamanin kisaltirken ayni
sekilde calisma sartlarinin da teknik ve ekonomik kurallara uygun olmasina dikkat
edilir. Bunu yaparken kesme hizi en 6nemli degiskendir. Kesme hizi, sabit bir kesici
takima gore 15 parcasmin donme hizi ile ilgili hareketi olup parga lizerindeki bir
noktadan takimin dakikada metre cinsinden aldig1 yol olarak tanimlanir. Kesme hizi,
V, ile gosterilir ve birimi m/min dir. Kesme hiz1 asagidaki yaygin formiille ifade
bulur. Formiilde D, mm cinsinden tornada is parc¢asi ¢capini, frezede ¢aki capini, N ise

rev /min cinsinden devir sayisini ifade eder (Mendi,1999).

Formiilden de anlasilacagi gibi kesme hizi is parcasi ¢capindan ve devir sayisindan
dogru orantili olarak etkilenir. Bunun disinda kesme hizi par¢a malzemesi, takim
malzemesi, ilerleme miktari, kesme sivisi ve tezgah rijitligi v.b. faktorlerden
etkilenir. Pratikte genellikle kesme hiz1 teknik ve ekonomik kosullara gore belirlenir
veya bu hususta hazirlanmis cetvellerden segilir. Kesme hizi, kesme zamanini ve
dolayistyla isleme zamanini belirler. Ureticiler kesme isleminin miimkiin oldugunca
cabuk yapilmasimi isterler. Bu nedenle de islenecek malzeme cinsleri i¢in dogru
kesme hizlar1 kullanilmalidir. Kesme hizi ¢ok yiiksek secilirse kesici takim ucu hizl
asinarak bozulur, kesici takimi tekrar eski konumuna getirmek i¢in ya bilemek ya da
yeni kesici takim hazirlamak gerekir ki bunlarda zaman kaybina yol agar ve maliyeti
arttirrr. Kesme hizi ¢ok diisiik se¢ilir ise kesme islemi i¢in daha ¢ok zaman harcanir.

Bunun sonucu olarak da parga iretim miktar1 diiser (Kandemir,1998).
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5.11.1.3. Talas derinligi

Talas derinligi, talas kaldirma isleminde ii¢lincii boyutu gostermekte olup takimin is
parcas1 i¢ine dikey olarak aldig1 mesafedir. ilk cap ile son ¢ap arasmdaki farkin
yarisina esittir mm olarak ifade edilir ve genellikle ap, ile gosterilir. Baska bir
ifadeyle kaldirilan malzemenin kalinlig1 olarak da tarif edilebilir. Kesmeyi etkileyen
faktorlerden, kesme hizi ve ilerleme miktarinin herhangi biri degistirildigi zaman,
bunun sonucu olarak talas kaldirma miktar1 da degisir. Yapilan deneysel ¢aligmalara
gore; talag derinliginin normalden %50 oraninda artirilmasi halinde takim 6mriinii
%15 oraninda azaltmaktadir. Ilerleme miktarmin normalden %50 oraninda
arttirilmasi halinde, takim omriinii %60 oraninda azaltmaktadir. Kesme hizinin %50
oraninda arttirilmasi ise takim omriiniin %90 oraninda azalmasina neden olmaktadir.
Imalat¢1 firmalarm is pargast malzemelerinin kalitelerini arttirmast ve bu is
parcalarm talagl imalat1 yiiksek rijitlige ve liretim hizina sahip yliksek hizli CNC
takim tezgahlar1 tarafindan gerceklestirilebilir. Yiiksek hizli CNC takim
tezgahlarinda ise, yiiksek ilerleme hizlarinda ve diisiik talas derinliklerinde talag

kaldirma islemi yapilir (Avuncan, 1998).

5.11.1.4. Kesici Takim Omrii

Takimm omrii, kesici kenarin is pargasini, is parcasina ait sinirlar igerisinde kalmasi
kosuluyla, islemesi i¢cin gerekli olan zamandir. Clinkii bu durum isleme zamanini ve
tezgahin gereginden fazla caligmasindan kaynaklanan amortisman ve enerji
maliyetini arttirmaktadir. Bu deger dakika olarak ifade edilir ve T ile gosterilir.
Kesici bir kenar i¢cin takim 6mrii, takimin gergeklestirmesi gereken bir islemede
belirlenen sartlar1 yerine getiremeyecek derecede asinmasi ile smirhidir. Bir takimin
omrii genellikle kesici kenarin veya ucun kirilmasi ile sona erer. Ya da belirleyici
unsur olarak, bir kenar istenilen ylizey kalitesini saglayamiyorsa veya 6l¢liyli belirli

bir tolerans araliginda tutamiyorsa artik bu iste kullanilamaz (Akkurt,1996).

Takim dmrii, isleme sartlarinin belirlenmesinde ¢cok dnemli bir rol oynar. Ozellikle

kaba talas islemede, takimin kesme agilari, kesme hizi, ilerleme, talas derinligi,
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sogutma sartlari, i parcasinin geometrisi vb. gibi temel faktorler dikkate alinarak
ozgil bir takim omriiniin kesici takim {iretimi yapan firmalar tarafindan belirlenmesi
gerekir. Talagli imalatta kullanilan kesici takimlarin 6mrii ve maliyeti gerek iiretilen
parcanin kalitesi, gerekse toplam iiretim maliyeti agisindan biiylik 6nem tasir. Talasl
imalat alaninda en 6nemli hususlardan biri, en ekonomik imalat ve en ideal takim
omrii icin en uygun kesme parametrelerinin belirlenmesi iglemidir. Firmalar
tarafindan belirlenen kesme parametreleri, belirli bir takim dmrii siiresi i¢indir ve bu
deger lizerinde yapilacak bir degisiklik temel faktorleri de direk etkileyecektir
(Akkurt,1996).

Dakika cinsinden giliniimiiz sartlarinda ortalama bir takim 6mrii 15 dakika olarak
kabul edilir. Fakat bu, daha uzun Oomiirlii takimlar yoktur anlamma gelmez. Bu
anlatimdan hareketle 6zellikle kesme parametrelerinin takim Omriine ne olgiide
etkidigi daha iyi anlasilmaktadir. lyilestirilmis kesme parametreleri, uygun takim,
malzeme, ilerleme, kesme hiz1 ve talag derinligi verileri uzun bir takim 6mrii, hassas

bir isleme ve ekonomik bir imalat i¢in en dnemli etkendir (ilkaz, 2002).

Kullanilan kesici ucun cinsinin de islenebilirlik {izerine ¢ok etkisi bulunmaktadir.
Orta sertlikteki bir malzemeden talas kaldirma yapmak i¢in ¢ok pahali bir ug
secilmesi akil 151 degildir. Kesme deneylerinde takimin aginma cinsinin ve miktarinin
da belirlenmesi gerekmektedir. Bu takim 6mrii acgisindan ¢ok 6nemli bir kriterdir.
Takim 0mrii agisindan flank wear ismi verilen yanak asinmasi ¢ok onemlidir. Sekil

5.24 ‘te bir kesici takimda meydana gelen yan ylizey yanak asinmasi gosterilmistir.

Sekil 5. 24. Bir kesici takimda meydana gelen yan yiizey yanak asinmasi Ding et al. (2005).
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Kesici takim performansi ve maliyet bakimindan en 6nemlisi takim dmriidiir. Kesme
islemine etki eden faktorlerin etkisi Sekil 5.25 ‘te 0zetlenmistir. Verilen bu grafige

gore;

1) Talas derinliginin % 50 oraninda arttirilmasi1 halinde takim omriinii %15
oraninda azaltmaktadir.

2) Ilerleme miktarmin % 50 oraninda arttirilmasi halinde takim émriinii % 70
oraninda azaltmaktadir.

3) Kesme hizinin % 50 oraninda arttirilmasi da takim omriini % 90 kadar
azaltmaktadir.

Kesme Sartlar

Y ' Y

Kesme FizZl llerleme miktar Talas derinlidi
+550 +5050 +%050
Takim drrriinde Talkim dmrindg Talkim émrinde
—%90) —{% 70 —(% 145

Sekil 5. 25. Kesme islemine etki eden faktorler (Sahin 2003)

Biiyiik talas, yiiksek ilerleme hizi ve orta kesme hizi kullanarak verim optimize
edilebilir. Eger gii¢ smirlayict bir faktor ise, kesme hizi, operasyonu tezgah isleme
kabiliyet smirlarina sokacak sekilde, disiiriilmelidir. Sekil 5.26°da kesme
parametrelerinin takim Omriine olan etkileri goriilmektedir. Grafikte kesme
parametreleri arttikca takim Omriinde bir azalma meydan gelmektedir. Kesme
parametrelerinin artmasi takim talas ara yiliziinde meydana gelen 1sinin artmasina

sebep olacaktir. Bu durumda takim 6mriinde azalma meydana gelmektedir.
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Kesme parametresi

Sekil 5. 26. Takim émrii — Kesme parametreleri iliksisi(Gok,2006)

5.11.1.5. isleme zamam

Esas isleme zamani, operatoriin direkt katkis1 olmadan sadece tezgah enerjisi ile
kesici takimin talas kaldirmak i¢in harcadigi zamandir. Tornalama isleminde genel
olarak isleme zamani; Takimin ilerleme f yoniinde yol aldigi mesafe L ile ifade
edilirse, esas isleme zaman devir sayisina yani kesme hizina bagh olacak sekilde
asagidaki formiildeki gibi ifade edilebilir. Goriildiigii gibi kesme hizinin artmasi ile
isleme zaman1 azalmaktadir. Kesme hizinin biiylimesi ile, takim1 daha ¢abuk asindigi
ve belirli bir zaman icerisinde daha ¢ok degistirilecegi diisiiniiliirse, kesme hizinin

artmast ile takimin degistirme zamanin artacagi sOylenebilir.

T= cooeeee

Bu ¢alismamizda kesme parametresi olarak, 0,11-0,16-0,18 mm torna ilerleme hizlar1
kullanilmistir. Ayn1 zamanda 500-710-1000 devir/dakika torna devir sayisina ve
parca capma(R=26 mm) baglh olarak bulunan 39-52-76 m/dk kesme hizlar1
uygulanmistir. Takim Oomriinii uzatmak icin parcaya talas derinligi 1 mm olarak

verilmistir. Kesme parcasmna her seferinde 50 mm boyunca kesme islemi
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uygulanmustir. isleme zamani kesme ve ilerleme hizia bagl olarak 30 ila 60 dakika

arasinda degismektedir.

5.11.2. Takim asinmasi

Talas kaldirma esnasinda kesici takim ile is parcasi malzemesi siirekli olarak temas
halindedir. Iki cismin siirekli temas halinde olmas1 sonucu cisimler arasmda
sirtlinme meydana gelmektedir. Bu siirtiinme sonucu takim iizerinde bir takim

asinmalar meydana gelir.

Asmma kesme hiziyla dogrudan iliskilidir. Isleme esnasida bir ucun kesici kenar1
asinir. Bu durum is parcasmin ylizey kalitesini etkiler. Bu duruma asinma ismi
verilmektedir. Uygun secilmemis kesme parametreleri, takim geometrisi, takim

malzemesi ve ¢aligma sartlar1 takim aginmasina davetiye ¢ikaracaktir.

Takim asmmasi, hassasiyet, yiizey kalitesi, verimlilik ve maliyete olan etkisinden
dolay1; talagl imalatta g6z Oniinde bulundurulmasi gereken en onemli kriterlerden
birisidir. Takim 6mrii analizlerinde en sik kullanilan modelleme Taylor tarafindan
onerilmistir. Takim iizerinde meydana gelen asmma tiirlerinde biri olan yanak

asmmasi ile Taylor’ in takim 6mrii denklemi kullanilmaktadir.

5.11.2.1. Asinma mekanizmalari

a) Abrasiv Asmma: En yaygm asmma tiplerinden birisidir. Genellikle is
malzemesine ait sert parcaciklar nedeniyle ortaya ¢ikar. Bu durum, is parcasi yiizeyi
ile takim arasina giren sert parcaciklarin neden oldugu taslama islemine benzer bir
durumdur. Bu asinma tipi kesici ucun serbest yiizeyinin aginmasina yol agar Cakir

(2006).
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b) Difiizyon Asmmast: Bu asinma tipi kesme islemi esnasinda daha ¢ok kimyasal
yiikten etkilenir. Takim malzemesinin kimyasal 6zellikleri ile takim-is pargasi
malzemesi arasindaki etkilesim diflizyon asinmasi mekanizmasinin ortaya ¢ikmasina
neden olur. Malzemeler arasindaki metaliirjik iliskiler asinma miktarimi belirler.
Ornegin tungsten karbiir ile ¢elik arasinda bir etkilesim s6z konusudur. Bu ise
diflizyon asmmas1 mekanizmasinin ortaya ¢ikmasina neden olur ve asinma sonucu
kesici ucun talas yiizeyi lizerinde bir krater asinma meydana gelir. Bu asmnma
mekanizmas1 6nemli dl¢lide sicakliga baghidir. Asinma yiiksek kesme hizlarinda en

biiyiik deger ulagir Cakir (2006).

¢) Yorulma Asmmasi: Termo-mekanik bir kombinasyonun sonucudur. Sicakliktaki
dalgalanmalar ve takima etkiyen kesme kuvvetlerinin sifir ile maksimum degerler
arasinda degismesi kesici kenarin catlamasina ve kirilmasma yol agar. Aralikli kesme
islemi ucun siirekli olarak 1sinip sogumasma ve talas ile temasta olan kesici kenarda
sok etkisine neden olur. Mekanik yorulma kesme kuvvetlerinin kesici takim

mukavemetinden yiiksek oldugu durumlarda goriilmektedir Cakir (2006).

d) Adheziv Asmma: Genellikle takimin talas yiizeyindeki diisiik isleme
sicakliklarindan dolay1 ortaya ¢ikar. Celik, aliiminyum ve dokme demir gibi uzun ve
kisa talas olusumunun s6z konusu oldugu malzemelerde goriiliir. Bu asinma
mekanizmas1 genellikle kenar ile talag arasinda yigma kenar olusumuna neden olur.
Yigma kenar olusumu talas tabakalarinin siirekli olarak kesici kenar iizerine kaynak

olup kenarm bir parcasi haline gelmeleri islemidir Cakir (2006).

Yukarida verilen asinma mekanizmalarma bagli olarak kesici ugta farkli asimmma
tipleri meydana gelmektedir. Bunlardan en baslicalari; yan yiizey yanak asinmasi,

krater aginmasi, ¢entik olusumudur.
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5.11.2.2. Takim asinma tiplerinin siniflandirilmasi

a)Yanak ve centik asinmasi: Takim talas yiizeyinde siirekli bir kesmeden dolay1
takim-talas ara yiiziindeki siirtiinme artacaktir. Siirtlinmenin artmasi ile takimda yan
serbest yiizeyinde asimmalar goriilecektir. Sekil 5.27 ‘de Yan ylizey yanak asinmasi

goriilmektedir.

a- Hizli serbest yiizey asinmasi kotii yiizey kalitesi veya tolerans disi liretime neden
olur.

b- Centik asmmas1 kotii yiizey kalitesi ve kenar kirilma riskini ortaya ¢ikarir.

Yan Yiizey Yanak
Asmmasi

P

Yan Yiizey Yanak
Agmmas1

Sekil 5. 27. Yan yiizey yanak asinmasi

b) Krater asinmasi: Yiiksek sicaklik artislarinda ve kesme gerilmeleri talas yiizeyinde
bir siire sonra krater olusmasina sebep olmaktadir. Asinma, kesme kenarma dik
olarak kraterin kesit alaninin 6l¢timii ile degerlendirilebilir. Krater asinmasi aginma,
difiizyon veya 1s1 yumusama ve plastik deformasyonun etkisi altinda siirekli bir
sekilde artarak devam ederek zayiflamis kenara yol acar. Sekil 5.28 ‘de bir krater

asinmasi goriilmektedir.
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Erater Asmmas:

Krater
Asmimasi

Sekil 5. 28. Krater asinmasi Nouari and Molinari (2005)

¢) Kiigiik tanecik kopmasi: Kiiciik kesme kenar1 catlaklar1 kotii yiizey kalitesi ve asirt
serbest ylizey asmmasma yol acar. Takim Omrii ¢ok cabuk azalmaktadir. Ug

geometrisinin uygun se¢ilmemesi durumlarinda ortaya ¢ikmaktadir

d) Termal catlaklar: Isil yorulma kirilgan takimlarda kesici kenara paralel ve dik
yonlerde catlak tesekkiiliine sebep olabilir. Kesme kenarma dik kiiciik catlaklar

kii¢iik tanecik kopmasina ve kotii ylizey kalitesine sebep olur.

e) Ucun kirilmast: Kirilgan malzemelerden imal edilen takimlar ani kirilma riski
tasirlar.Bu olaya 6zellikle seramik ve sinter karbiir gibi kirillgan malzemelerden imal
edilen kesici takimlarla gerceklestirilen siireksiz kesme tipi operasyonlarda sikca
rastlanir. Yalnizca kesici uca degil ayni zamanda altlik ve is parcasina da zarar verir

Gok (2006).

f) Plastik deformasyon: Asinma sonucu kesici kenar yuvarlak hale gelir ve kesme
giderek artan negatif bir talas acist ile kesmenin kokiine kadar devam eder.
Deformasyona ugramayan talas kalinlig1 azaldigr zaman enerjinin tiimii plastik ve

elastik deformasyona harcanir.

a. - kenar ¢okmesi

b. - serbest ylizey baskis1
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Bu durumlar, kotii talas kontroliine ve kotii ylizey kalitesine yol agar. Asin serbest
yiizey asmnma riski kesici u¢ kirilmasma yol acar. Sekil 5.29 ‘da bu asmmalar

goriilmektedir.

(b) (©)

(d)

(2

Sekil 5. 29. Kesici takim tizerindeki asinmalarin sematik gdsterimi, (a) Yanak ve ¢entik asinmasi, (b)
Krater agmmasi, (c) Yigma kenar (BUE) Talas yigilmasi, (d) Kiiciik tanecik kopmasi, (e)
Termal catlaklar, (f) Ucun kirilmasi, (g) Plastik deformasyon (Gdk, 2006)

5.11.3. Seramik kesici u¢ formlarinin se¢imi

Seramik takimlar sert, yliksek sicak sertlige sahip, is parcast malzemesi ile
reaksiyona girmeyen takimlardir. Uzun bir takim Omriine sahiptirler ve yliksek
kesme hizlarinda talag kaldirabilirler. Dogru uygulamalarda ¢ok yiiksek talas

debilerine erigebilirler. Seramiklerle biitiin malzemeler islenmez, en belli bash
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uygulama alanlari: gri dokme demir, 1s1l direncli alasimlar, sertlestirilmis celikler,
sfero dokme demir ve bazi durumlarda g¢eliktir. Seramik kesme takimi kullanirken is
parcasint sogutmakta baska sogutucuya ihtiya¢ yoktur. Seramik kullanarak, sert
madenlere gore 2-3 misli daha fazla kesme hizlar1 kolayca elde edilir. Sekil 5.30° da

degisik formlarda tiretilen seramik kesici uglar1 goriilmektedir.

v

.._uq

a/ =

Sekil 5. 30 SiAION kesici ug formlari

Calismalarimiza ilk olarak SiAION kesici ug¢larmin hangi kesici u¢ formunda
iretilecegine  karar vererek baslamamiz  calismalarimizin daha  saglikli
yiiriitiilebilmesi i¢in gereklidir. Takim tutucular ve kartuslar i¢in ISO tarafindan
standart kodlar olusturulmustur. Bu kodlar ISO 5609’a dayali olarak
hazirlanmaktadir. Kartuj genelde bir¢ok kesme islemini ayni anda yapmak i¢in 6zel
amaclh govde iken takim tutucu ise geleneksel tornalama islemleri i¢in kullanilir.
Hemen hemen her kesici takim iiretici firmasmin takimlar ve tutucular i¢cin kendi
gosterimleri mevcuttur. Ancak bu gosterimlerin biiyiik bir ¢ogunlugu hafif
farkliliklarda olsa ISO kodlama sistemine gore yapilmaktadir. (Tablo 5.11 ‘de ISO

kodlama sistemine gore ug tiplerinin gosterimi goriilmektedir.)

Yukaridaki bilgilerden de faydalanilarak hangi takim segilecegi, hangi kesiciden

maksimum faydalanilacagi ve ayni zamanda bos islem zamanm azaltilmasi ig¢in
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miimkiin olan olduk¢a genis isleme sartlarini icerecek sekilde takimlar secilmelidir.
Bu ¢alismamizda hem tiim kenarlarinin ayn1 agida olmasi hem de sekiz yiizeyinin de
kullanilabilmesi sebebiyle ISO 5609 tarafindan belirtilen S kodlu kesici u¢ formatina
gore kalip tasarlanarak sinterleme oncesi gerekli 6n sekil manuel preste verilmistir.
Piyasada kullanilan u¢ formlarma gore kodlayacak olursak SNGN veya SNGA tipi
uclarla ayn1 geometriye sahip u¢ formu segilmistir Bohler (2005). Sekil 5.31 ‘de
kesme performansi testleri icin drettigimiz es eksenli seramik kesici takimlar

goriilmektedir.

Tablo 5. 11. ISO kodlama sistemine gore ug tiplerinin gdsterimi

I[SO Kodu A B C D E H K L
Sematik D I] 5 O
Gosterimi O Q U C’
U¢ Acist 85° 82° 80° 55¢ 75° 120° | 55° 90°
ISO Kodu M O P R S Vv \\%
e [OIOIGIOIIAI= A
Gosterimi
Ug agisi 86° 135° | 108° - 90)° 60° 35¢ 80°

Sekil 5. 31. Kesme performansi testleri i¢in iirettigimiz es eksenli seramik kesici takimlar

Secilen u¢ formuna gore kesici takimin tornaya baglama aparati olarak Sekil 5.32 ‘de

goriilen negatif agil1 dis tornalama kateri kullanilmistir.
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Sekil 5. 32. Negatif acili dis tornalama kateri

5.12. SiAION Kesici Takimin Yiizeylerinin Taslanarak islemeye Hazir Hale
Getirilmesi

Sinterleme sonrasi elde edilen S1AION kesici takimlarin; sinterleme esnasmda oksit
katkilarmmin bir miktar u¢gmasi sebebiyle parcada carpilmalar goriilmesi, yatak
malzemesi olarak kullanilan BN tozu ve/veya packing powder tozunun parca
yiizeyinde bir miktar bulunmasi ve parca yiizeylerinde kaliptan kaynaklanan bazi
hatalar kesici takimlarin  kesme performansini etkileyecektir. Bu yiizey
puriizliiliiklerini ortadan kaldirmak kusursuz bir ylizey elde etmek i¢in elmas taslama
diski ile kesici takimlarin yilizeyleri % 0,2 hassasiyetle Sekil 5.33(a)’da aparat
yardimiyla, Sekil 5.33(b)‘de goriilen torna tezgdhinda 1400 devir/dakika hizla
islenmistir. Diabor firmasindan sert seramik malzemelerin ince taslamasini yapmak
(FEPA standartlarina gére D54 Tane iriligine sahip) ve kuru taslama islemi
gergeklestirmek icin Resinoid (recine) baglantili sentetik elmas taglama diski temin

edilmistir (Sekil 5.34).
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(a) I ' (b)

Sekil 5. 33. a) Seramik kesici takim baglama aparat1 b) Yiizey taslama i¢in kullanilan torna tezgahi

Sekil 5. 34. Seramik kesici takim taglamak i¢in kullanilan elmas taglama diski



BOLUM 6. DENEYSEL SONUCLAR VE DEGERLENDIRILMESI

6.1. Yogunluk Karakterizasyonu

03-0O3F Kompozisyonlar1 Yogunluklari

03 : %93 B- S1IAION z=1 kompozisyonu + %3 MgO
O3F : %093 B- S1AION z=1 kompozisyonu + %(3=) 4,65 MgF,

Z=1 degerlikli SIAION iiretiminde MgO-Si0O; sisteminden yararlanilarak hazirlanmis
olan kompozisyonlarin yogunluk degerleri Tablo 6.1° de verilmistir. Burada siv1 faz
olusumunu saglayacak katki maddesi orani (%3) diisiik tutulmustur. Bunun sonucu
olarak diisiik sicakliklarda (1550 ve 1600°C) yogunlasma degerleri beklenenin
altinda gerceklesmistir. Ciinkii sinterleme icin yeterli sivi faz olusumu
gerceklesmemistir. Ancak 1650°C’de mevcut sivi fazin miktar1 bir miktar daha
artmis ancak temelde viskositenin daha da diismesi sebebiyle daha yiiksek

yogunlagsma degerlerine ulagilmistir.

Tablo 6. 1. Grafit firinda sinterlenen %3 MgO katkili (O3) ve %4,65 MgF, katkili (O3F) SiAION toz
kompozisyonlarmnin sicaklik ve zamana bagl yogunluk davranislari

« Sicakhik 30dk 60dk 90dk 120dk
od °O) d(g/cm” ;l:%‘; d(g/cm” ;l:%‘; d(g/cm” ;l:%‘; d(g/cm” ;l:%‘;
03 1550°C 2,98 94,01 3,00 94,64 3,02 95,27 2,99 94,32
O3F 3,00 94,32 3,01 94,64 3,02 95,02 2,97 93,06
03 1600°C 3,00 94,64 3,03 95,43 2,99 93,47 2,97 93,38
O3F 3,01 94,95 3,04 95,80 3,06 96,62 3,00 94,64
03 1650°C 3,01 94,95 3,08 97,10 3,10 97,79 3,00 94,64
O3F 3,02 95,39 3,12 98,42 3,09 97,48 3,00 94,64

Sinterleme sicakliginin artigiyla birlikte yogunluk degerleri artis gostermekte olup

MgF, katkili toz kompozisyonunu MgO katkili toz kompozisyonuyla hemen hemen
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benzer sonuglar verdigi goriilmektedir. Yogunluk sonuglarmma bakildiginda en iyi
yogunlasma 3,12 g/em’ ile 1650 °C 60 dk’da gerceklesmistir. Yogunlasma
grafiklerine bakildiginda (Sekil 6.1-6.3) genel olarak floriir katkisinin yogunlasma

iizerine etkisi belirgin sekilde goriilmektedir.

3,10
3,05

,.I,*E* 3,00 t :'f.’\;

2,90 -
2,85 -
2,80 -
2,75 - —e—03 —m—O3F

(o]
N
©
(@)]
!

Yogunluk (g

2,70 \ \ !
30 60 90 120

Zaman (dk)

Sekil 6. 1. 1550°C” de basingsiz sinterlenen %3 MgO (03) ve %3(4,65) MgF, (O3F)katkili SiAION
toz kompozisyonlarinin zamana bagl yogunluk grafigi

3,10 ~

3,05
3,00
2,95

2,90 ~
2,85 ~

2,80 -
——03

2,75 -
—— O3F
2,70 \ T \
30 60 90 120

Zaman (dk)

Yogunluk (g cm-3)

Sekil 6. 2. 1600°C” de basingsiz sinterlenen %3 MgO (03) ve %3(4,65) MgF, (O3F)katkili SiAION
toz kompozisyonlarinin zamana bagli yogunluk grafigi
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3,15
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2,90
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2,70 T T 1
30 60 90 120
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Sekil 6. 3. 1650°C” de basingsiz sinterlenen %3 MgO (03) ve %3(4,65) MgF, (O3F)katkili SiAION
toz kompozisyonlarinin zamana bagli yogunluk grafigi
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OS-OSF Kompozisyonlarmin Yogunluklar

OS : %95 B- S1AION z=1 kompozisyonu + %5 MgO
OSF : %95 B- S1AION z=1 kompozisyonu + %(5=)7.75MgF»

Z=1 degerlikli SIAION iiretiminde MgO-SiO; sisteminden yaralanilarak hazirlanmis
olan kompozisyonlarin yogunluk degerleri Tablo 6.2°de verilmistir. Burada siv1 faz

olusumunu gergeklestirecek olan katki maddesi (%5) biraz daha arttirilmistir.

Tablo 6. 2. Grafit firinda sinterlenen %5 MgO katkili (OS) ve %7,75 MgF, katkili (OSF) SiAION toz
kompozisyonlarmnin sicaklik ve zamana bagli yogunluk davranislari

Kod Sicaklik 30dk 60dk 90dk 120dk

0 “°C) d(g/cm” ;l:%)‘; d(g/cm” ;l:%)‘; d(g/cm” ;l:%)‘; d(g/cm” ;l:%)‘;
oS 1550°C 2,920 92,11 3,035 95,74 3,040 95,90 3,010 94,95
OSF 2,970 93,69 3,046 96,09 3,068 96,78 3,047 96,12
oS 1600°C 2,950 93,06 3,113 98,20 3,100 97,79 3,040 95,90
OSF 3,000 94,64 3,135 98,90 3,116 98,30 3,080 97,16
oS 1650°C 3,013 95,05 3,120 98,42 3,080 97,16 3,068 96,78
OSF 3,062 96,59 3,140 99,05 3,160 99,68 3,070 96,85

Yogunluk degerlerindeki artista bunu desteklemektedir. Sinterleme sicakliginin
artistyla birlikte yogunluk degerleri artis gostermekte olup MgF, katkili toz
kompozisyonunu MgO katkili toz kompozisyonundan daha 1yi sonuglar verdigi
goriilmektedir. Sinterleme sonucu en iyi yogunlasma 3,16 g/cm’ ile 1650 °C 90 dk da
gerceklesmistir.
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Sekil 6. 4. 1550°C” de basingsiz sinterlenen %5 MgO (OS) ve %5(7,75) MgF, (OSF)katkili
SiAION toz kompozisyonlarinin zamana bagli yogunluk grafigi

1550°C°de basingsiz sinterlenen MgF, katkili OSF kompozisyonunun 90 dk

siiresince  sinterlenmesinde en iyi yogunlagsmayr 3,068 g/em’ ile sagladig
goriilmektedir. MgO katkili olan OS kompozisyonu ise diisiik sicakliklarda daha az

siv1 faz olusumu gerceklestirdigi icin yogunlagma tam saglanamamastir.
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Sekil 6. 5. 1600°C” de basingsiz sinterlenen %5 MgO (OS) ve %5(7,75) MgF, (OSF)katkili
SiAION toz kompozisyonlarinin zamana bagli yogunluk grafigi
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1600°C’de basingsiz sinterlenen MgF, katkili OSF kompozisyonunun 60 dk
siiresince  sinterlenmesinde en iyi yogunlasmayr 3,135 g/em’ ile sagladigi
goriilmektedir. Ayni sicaklik ve stirede MgO katkili olan OS kompozisyonu ise diisiik
sicakliklarda daha az sivi faz olusumu gerceklestirdigi i¢in yogunlasma tam

saglanamamustir.
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Sekil 6. 6. 1650°C” de basingsiz sinterlenen %5 MgO (OS) ve %5(7,75) MgF, (OSF) katkili
SiAION toz kompozisyonlarinin zamana bagli yogunluk grafigi

1650°C°de basingsiz sinterlenen MgF, katkili OSF kompozisyonunun 90 dk
siiresince  sinterlenmesinde en iyi yogunlasmayi 3,16g/cm’ ile sagladig
goriilmektedir. Ayni sicaklik ve siirede MgO katkili olan OS kompozisyonu ise
diisiik sicakliklarda daha az sivi faz olusumu gerceklestirdigi i¢cin yogunlagsma tam

saglanamamustir.

M1-MF2 ve M3-MF4 Kompozisyonlarinin Yogunluklari

M1 : %93 B- S1IAION z=1 kompozisyonu + %7 Y,03 +%1,5 MgO

MF2  : %093 B- SiAION z=1 kompozisyonu +%7 Y03 + %(1,5=)2,32 MgF,
M3 : %90 B- SIAION z=1 kompozisyonu + %7 Y,03 +%3 MgO

MF4  : %90 B- SiAION z=1 kompozisyonu +%7 Y203 + %(3=)4,65MgF,

Tablo 6.3-6.4’te 1450°C’de 30-150dk siireyle yapilan basingsiz sinterleme sonucu

elde edilen yogunluklar goriilmektedir. Yogunluk degerlerinin bu sicaklik i¢in 2.92—
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3.09g cm™ araliginda oldugu relatif yogunluklarma bakildiginda ise %88-94 arasinda
teorik yogunlugun basarildigi goriilmektedir. Y,03;-MgO-SiO,-S13N4 sisteminde
otektik yaklasik 1350°C civarinda oldugu rapor edilmistir. Buna gore sivi fazin
olusmasi, viskositesinin azalmasi ve bdylece silisyum nitriir tanelerini sarmasi i¢in
otektik sicakligina ulasmasi yetmez. Bunun icin daha yiiksek sicakliklara ihtiyag
vardir. 1350-1400°C civar1 otektik s1vi olugsmaya baslayarak sinterlemeye baslamasi
beklenir. Sistemde Si-Al-O-N’u olusturan komponentlerden biri olan ALOj; siv1 faz
olusumunda gecici olarak sivi faz olusumuna yardimci olabilir. C6zlinme ve ¢okelme

asamasinda yeni tane olusumuna kristal yapiya girecektir.

1450°C i¢in genel olarak sicaklikla yalniz oksit katkili olan sistemler i¢in siirenin bir
fonksiyonu olarak yogunluk degerlerinde artis oldugu sdylenebilir. Ancak en yiiksek
degerler floriir katkili sistemler icin elde edilmistir (MF2 icin 3,093 g cm™, MF4 i¢in
3,1¢g cm'3). MF2 ve MF4 kompozisyonlar1 karsilastirildiginda ise floriir katkisi
yiiksek olan MF4 kompozisyonu daha yiiksek yogunluk degerleri vermistir. Bununla
birlikte, floriir katkili sistemler i¢in 120dk sonra yogunluk degerlerinin artisinda bir
miktar duraklama goriilmiistiir. Floriiriin siv1 faz sisteminde 6n goriilen otektigi
diisiirme etkisi sonucu beklenen daha 6nce yogunlasmaya baslama etkisi bu sicaklik
icin Sekil 6.7-6.8’deki yogunluk grafiklerinde de goriilecegi lizere oldukca nettir.
SiAION kompozisyonlarmin sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk egrileri
yalniz oksit katkilar1 olan kompozisyonlardan elde edilen yogunluk egrilerinden daha

yiiksek degerler vermistir.

1500°C°de yapilan sinterleme islemlerinde de Mg-Si-Al-O-N-F katki sistemiyle
sinterlenen kompozisyonlar Sekil 6.9-6.10°da goriilecegi gibi daha yiiksek yogunluk
degeri vermistir. Zamanin bir fonksiyonu olarak yogunluk degerleri 120dk’ya kadar
artmis sonrasinda biraz diisiis goriilmiistiir. 1500°C icin en yiiksek degerler yine
floriir katkil1 sistemler i¢in elde edilmistir (MF2 i¢in 3,126 g cm”, MF4 icin 3,09 g
cm™). Sekil 6.44-6.45’te SEM resimlerinde otektik olustuktan sonra viskositeninde
bir miktar azalarak yogunlagsmanm 6nemli miktarlara ulasmasma yardimci oldugu

gOriilmiistiir.
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Tablo 6.7-6.8’de 1550°C’deki sinterleme sonucu elde edilen yogunluk sonuclari
verilmistir. Sekil 6.14-6.15’te daha ac¢ik sekilde anlasilacagi lizere 1550°C yogunluk
3.169 g cm™ (MF4 i¢in) degerlerine ulasmistir. Benzer yogunluklara es deger oksit
kompozisyonuyla ancak daha uzun siirelerde ulasilabilmistir (MF4 i¢in 1550°C’de
90dk 3,169 g cm™, M3 icin 3,167 g cm™). Buda floriir katk: sistemiyle sinterleme
siiresinin ~ kisaltmay1 basarilabildiginin  gostergesidir. Yogunluklar sinterleme
siiresiyle genel olarak artis gdstermistir. Ancak daha yiiksek oranda floriir iceren
MF4 kompozisyonunun yogunluk egrisi 90dk sonrasi diisiis e§ilimindedir. Bu da
sistemden  floriir katkismm kaybmimn  bagladigini  gostermektedir. MF2
kompozisyonunda floriir miktar1 az oldugu i¢in kayip hacimsel cekme ile

dengelendiginden yogunlukta belirgin bir diisiis olmamastir.

Sinterleme sicakligi 1600°C’ye arttirildiginda yogunluk degerleri 3.2 g cm-3’nin
iizerine ¢ikmaya baslamistir ki buda %98-99 teorik yogunluk degerlerine tekabiil
etmektedir. %99 ve iizeri yogunluklar fonksiyonel parg¢a tiretimi i¢in kabul edilebilir
degerlerdir. Yogunluk degerleri zamanin bir fonksiyonu olarak daha az katki igeren
M1 ve MF2 kompozisyonlar i¢in artis gosterirken daha yiiksek miktarda katki iceren
M3 ve MF4 kompozisyonlarinda 120dk’dan sonra diisiise ge¢cmistir. Bunun sebebi
daha yiiksek miktarda icerdikleri Mg metalinin ve SiO’in reaksiyonlar sonucu
yapidan uzaklagsmaya baslamasi sebebiyledir. MF2 ve M1 numunelerindeki kayip ise
daha az oldugu i¢in yogunluktaki diisiiste cok hafif olmustur. Bu sicaklik i¢in yine en
yiiksek degerler MgF; igeren numunelerde elde edilmistir (MF2 i¢in 90dk’da 3,207 g
cm”, MF4 icin 90dk’da 3,247 g cm™). Mg ve SiO kaybi cesitli reaksiyonlarla
meydana gelmekle birlikte en olast kayip reaksiyonlar1 asagidaki denklemlerle

verilmistir.

IMgO(k) + SisN4(k) — 6Mg(g) T + 3MgSiOs(s) + 2Na(g) T (1557°C)

6MgO(k) + SisN4(k) — Mg,SiO4(s) + 4Mg(g) T +2Si0(g) T + 2Ny(g)T (1525 °C)

Bu reaksiyonlarla birlikte cam fazi igerisinde serbest kalan Mg metali diisiik ergime

sicaklig1 (1107°C), yiiksek buhar basinci sebebiyle sistemden uzaklasabilmektedir.
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Sinterleme sicakligir 1650°C’ye arttirildiginda ise MF2 numunesi i¢in 90dk ve 150
dk’da ful yogunluklar basarilabilmistir. MF4 i¢cin de 120dk’da neredeyse ful
yogunluk elde edilebilmistir. (%99.6) Oksit katkili numunelerde ise M1’i¢in en
yiiksek 150dk’da 3.245 g cm™’e ulasirken M3 numunesi i¢in 120dk’da 3.248g cm™
degerine ulasilabilmistir. Sicaklik artisiyla birlikte ilk olarak MF2 katkili sistemde
sinterlenen numuneler ful yogunluga ulasabilmistir. Sicakligm artisiyla birlikte her
iki kompozisyon i¢in gecerli olan Mg kaybimnin yani sira floriir kayb1 da s6z konusu
oldugu i¢in floriirlii numunelerde sicaklik artisiyla uzun siirelerde oksit katkili
numunelere gore hafif daha fazla yogunluk diisiisleri kaydedilmistir. Ancak
yogunlagsmaya olan kuvvetli katkis1 sebebiyle yiiksek sicakliklara kadar bu kaybi

onemli Olciide karsilayabilmistir.

Sekil 6.17-6.18’de ise 1700°C’de oksit ve floriir katkili sistemdeki yogunlagma
egrileri tlizerine etkisi goriilmektedir. MF2 kompozisyonu 60dk’da ve MF4
kompozisyonu ise 90dk’da tam yogunluga ulagsmay1 basarmistir. Bu sicaklikta da
genel olarak floriir katkili numuneler daha yiiksek yogunluk degerleri vermistir.
Bununla birlikte, tiim kompozisyonlar icinde icerikteki artan Mg miktar1 ayni
zamanda daha fazla Mg kaybi anlamina geldiginden sinterleme siiresiyle birlikte

sistematik bir yogunluk diisiis egilim ortaya ¢ikmistir.

1750°C’de yapilan sinterlemelerde ise kayip sicakligin bir fonksiyonu olarak
siddetlendiginden kayip mikyar1 artarak yogunluk degerleri diismiistiir. Bu sebepten
otiuri M1, MF2, M3 ve MF4 numuneleri i¢in siirenin artmasiyla sistematik bir
yogunluk diislisi s6z konusudur. Mg kaybinin yani sira SiO veya SiO, olas1 kayip
maddelerindendir. Bununla birlikte Mg-Si-Al-O-N-F katki sistemiyle sinterlenen
numunelerde Mg kaybma ek olarak floriir kaybida oldugu i¢in ve bu sicaklikta artik
siddetlenerek yapidan kayb1 daha yiiksek olmus yogunluk degerleri Mg-Si-Al-O-N
katk1 sistemiyle sinterlenen kompozisyonlardan daha diisiikk degerler vermistir.
Ancak Mg-Si-Al-O-N-F katki sistemine sahip kompozisyonlarda ful yogunluk
degerleri zaten 1650 °C ve 1700°C’lerde elde edilebilmistir. Floriiriin cam sistemine
katilmasiyla camin viskositesi diigiirerek, hacmini arttirarak, ara baglantilari
zayiflatmasiyla 6tektik noktasini daha asagilara ¢ektigi Hanifi (2007), Stuart (2007),
Hill (1999), Maeda (1998) yaptiklar1 ¢galismalarda cam ergime sicakligini 100-150°C
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asag1 disiirebildigi ve ayn1 zamanda cam bélgesini genislettigi ortaya koyulmustur.
Bu caligmada floriir katkili kompozisyonlar oksit katkili olanlarla karsilastirildiginda
floriir katkili sistemlerde MF2 kompozisyonunda 1450°C’de 90dk sinterleme
siiresinde ulagilmasi basarilan 3,093 g cm™ (>%93 T.Y.) yogunluk degerine oksitli es
deger olan M1 kompozisyonunda ancak 1550°C’de ulasilabilmistir. Bu katk:
miktarinda sinterleme sicakligi yaklasik 100°C asagi cekilebildigi goriilmiistiir.

MF4 kompozisyonunda 1450°C’de 90dk sinterleme siiresinde ulagilmasi basarilan

31 g cm®

(>%94 T.Y.) yogunluk degerine oksitli es deger olan M3
kompozisyonunda ancak 1600°C’de ulasilabilmistir. Floriir katkisinin arttirildig:
MF4 kompozisyonunda ise sinterleme sicakligi yaklasik olarak 150°C asagi
cekilmesi basarilmistir. Bu sonuglarda literatiirde cam sisteminde floriiriin etkisini -
S1AION’un sinterlenmesinde kullanarak literatiirle uyumlu bir sekilde ilk defa MgF,
ilavesiyle B-SiAION 100-150°C kadar daha diisiikk sicakliklarda sinterlenmesi

basarilabilmistir.

Florir kaybmin Mg kaybindan daha siddetli olmasi bununla birlikte Gtektigi
disiirmedeki basarili etkisi yogunlasma davranisina daha kuvvetli bir etki
saglamistir. Kayip ve yogunlagsma dengesinde her sicaklik i¢in optimum parametreler

tespit edilmesiyle en iyi yogunluk degerleri elde edilmistir.

Floriir katkisiyla Y,03-MgO-Si0,-S13Ny4 katkilart Mg-Y-Si-Al-O-N-F cam sistemini
olusturup aymi zamanda Mg-Y-Si-Al-O-N sisteminin cam olusum bdlgesini
genisletmistir. Hanifi ve ark. yaptig1 calismada oksinitriir yapisina floriir katkisi
yapildiginda floriiriin ergime noktasini dislrdiigii ve azotun olusan sivi faz
icerisindeki ¢Ozinirligiini de arttirdig1 rapor edilmistir.  Silisyum ile Si-F,
aliminyum ile Al-F seklinde baglanmaktadwr. Fakat Si ile baglanmasi durumunda
sistemden uzaklasabilmektedir. Boylece yapidan malzeme kaybi gerceklesmektedir
Hanifi (2007), Hampshire (2008). Stuart ve ark. floriir i¢eren oksinitriir ilavesiyle
olusan oksifloronitriir sivismnin igerisinde silisyum nitriiriin ayrigsma olmaksizin
¢oziinebildigi kaydedilmistir. Floriiriin oksinitriir yapisina girdiginde hem Al hem de
Si baglanarak oksijenin yerine gegerek bag koparici bir etki gosterdigi boylece daha

kararsiz olan bu yapmin daha disiik sicaklikta ergiyebildigi belirtilmistir. Stuart
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(2007) Hanefi (2007). Bu ¢aligmada bu literatiir bilgileriyle benzer olarak Si;N4
tanelerinin katki sistemi olarak kullanilan oksifloronitriir sivisinda ¢oziindiigii ve
boylece yogunlasma ve doniisimiin basarilabildigi yogunluk, SEM, XRD

sonuglariyla desteklenmistir.

Yogunluk sonuglarmi 6zetleyecek olursak floriir ve oksit katkili sistemler her ikisi
icin sicaklik arttirildiginda lineer bir yogunluk artis1 sergilemistir. Sicaklik
1600°C’lere arttirildiginda yiiksek yogunluk degerlerine ulasilmistir. Sicaklik ve
siirenin artis1 genel olarak sistematik artan bir yogunlagsma saglamistir. 1650°C’de
her iki kompozisyon i¢in tam yogunluk elde edilebilmistir. Bununla birlikte, 6zellikle
disiik sicakliklarda dominant sekilde floriir katki sisteminin daha yiiksek
yogunlasma davramsi sergiledigi goriilmiistiir. Otektik reaksiyonun daha diisiik
sicaklikta olusarak Si3;N4, AIN ve ALO; tanelerinin etrafin1 saracaktir. Boylece
Kingery modeline gore ilk asama olan lineer hacimsel ¢cekme gercekleserek onemli
miktarda yogunlasma gerceklesecektir. Yiiksek sicakliklara ¢ikildiginda ise oksit
katkili kompozisyonlarla karsilastirildiginda bu daha 6nce baglayan yogunlasma
yiliksek yogunluklara daha kisa siirelerde ulasilmasina ve XRD c¢alismalarinda da
goriilecegi gibi daha yiiksek doniisiim oranlarina sebep olmustur. Bununla birlikte
AL O3 ayn1 zamanda sivi faza da destek olmaktadir. Cozlinen Si3N4 tanelerinin Si ve
N olarak ayrigsmasi ve sivi fazda yeni S1AION yapisinin olusumunda kafes yapisina
girerek SiAION’u olusturan temel bilesenlerden olur. Daha erken Sinterleme
sicakligr 1650°C ve iizeri oldugunda ise her iki katki sistemi i¢in yogunluk sonuglar1
genel olarak benzer kabul edilebilir. Yiiksek sicakliklarda (>1700°C) ve uzun
stirelerde her iki s1v1 faz sistemi i¢in s1v1 igerisinden Mg elementinin sistemden kayb1
yapida geriye gozenek birakmasi sebebiyle yogunluk degerlerinde sistematik bir

diisiis davranigt sergilemistir.

Bu calisma kapsaminda oksit katki sistemleriyle elde edilen yogunluk degerleri genel
olarak literatiirde ulasilan yiliksek yogunluklara benzerdir Demir (2000), Hampshire
(1981).

Fliioriir kayip olmasindan korunmak i¢in aliiminyumun fliioriirle baglanmasi gerekir.

Si-F bagi olusumunun desteklendigi sartlar altinda floriir kaybi olusmaktadir.
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Floriirtin aliiminyuma baglanmas1 cam eriyiginden SiFs; olarak floriir kaybini
engelleyebilir. Si-F yerine Al-F bagmni desteklemek i¢cin Al:F orani 1’den daha biiyiik
olmalidir (Grene, 2003). MgF, bir oksit olmay1p ve bir silikat sebekeye eklendiginde,
MgF, bir sebekeye yerlesecek katyon ve iki kopriileme yapmayan fliioriir vermekte
olup F sebeke modifiye edici gibi olarak davranir. Bdylece, yapilan deneysel
calismalarda diisiik sicakliklarda Otektik sivi olusarak yogunlagsma baslamasi
saglandigindan 1500°C’de 3.12 g/cm™ gibi yogunlasma degerleri elde edilmesi
basarilabilmistir. Floriirlii numunelerdeki Mg kaybima ek olarak floriir kayb1 diisiik
sicakliklarda ve daha erken ve daha hizli yogunlasma sebebiyle poroziteler daha
cabuk kapanacak, daha diisiik acik gdozenek orani sebebiyle yapidan malzeme kaybi1
da sinrrlanacaktir. Boylece kayip oranlari1 deneylerin geneline bakildiginda oksit
katkili sistemle yaklasik olmakla birlikte biraz daha yiiksektir. Bu c¢alismada
kullanilan Mg-Y-Si-Al-O-N-F cam kompozisyondaki Al:F oranlar1 yaklasik 1
oldugu i¢cin F, stabil AI-F bagi olusturma egilimi olmasinin yani sira Si-F bagida
olusabilecegi i¢in ugarak uzaklasma bir miktar olacaktir. Sinterleme iglemleri
sonunda Ozellikle yiiksek sicakliklarda ve uzun siirelerde floriiriin yapidan uctugu
yogunluk degerlerindeki diisiis (1650°C 150dk 3.235 gem™, 1700°C 150dk 3.10 gem™
3 1750°C 150dk 3.08 gem™) ve EDS’lerdeki F pikleri ve oraniyla kanitlanabilmistir.
Floriir B-SiAION yapisina girmemektedir. Buda zaten sadece camsi fazi olusturan
elementlerin goziiktiigli EDS’lerde 6zellikle Mg, Y oldugu yerlerde (6zellikle “line
EDS” elementel piklerin c¢akistigi yerlerde) artmakta olup buda tane sinirinda
oldugunu gostertir.

Tablo 6. 3. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarmin 1450°C’de farkli siirelerde (0-60dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri

1450°C 0dk 30dk 60dk
< 3 | RY. - 3 | RY. - 3, |RY.
Kodu |Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,9 60 2,920 88,7 2,990 90,8
MF2 1,9 60 2,960 89,9 3,079 93,6
M3 1,9 60 2,941 89,6 3,012 91,8
MF4 1,9 60 2,973 90,6 3,068 93,5




Tablo 6. 4. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarimin 1450°C’de farkli siirelerde (90-150dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri
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1450°C 90dk 120dk 150dk

< 3, [RY. - 3, |RY. - 3 |RY.

Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)

M1 3,034 92,2 3,050 92,7 3,049 92,7

MF2 3,093 94,0 3,090 93,4 3,087 93,8

M3 3,069 93,5 3,056 93,2 3,080 93,9

MF4 3,100 94,5 3,077 93,8 3,081 93,9

——— =
%
£
o
2
=
=]
s
=
D
5]
>

—o— M1 —B—MF2
1,80 f T T T T 1
0 30 60 90 120 150
Zaman (dk)

Sekil 6. 7. M1, MF2 kompozisyonlarinimn 1450°C’de farkls siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglari
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Sekil 6. 8. M3, MF4 kompozisyonlarmnimn 1450°C’de farkls siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk sonuglari

Tablo 6. 5. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarinin 1500°C’de farkli siirelerde (0-60 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri

1500°C 0dk 30dk 60dk
o 3, | RY. . 3, | RY. - 3, | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,9 60 2,953 89,7 3,084 93,7
MF2 1,9 60 3,002 91,2 3,107 94,4
M3 1,9 60 2,960 90,2 3,019 92,0
MF4 1,9 60 3,000 91,4 3,066 93,4

Tablo 6. 6. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarinin 1500°C’de farkli siirelerde (90-150 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri

1500°C 90dk 120dk 150dk
o 3, | R.Y. - 3, | RY. . 3, | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 3,068 93,25 3,074 93,4 3,065 93,1
MF2 3,124 94,9 3,126 95,0 3,112 94,5
M3 3,058 93,2 3,059 93,2 3,015 91,9
MF4 3,090 94,2 3,080 93,9 3,024 92,2
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Sekil 6. 9. M1, MF2 kompozisyonlarmnm 1500°C’de farkli siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglar1
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Sekil 6. 10. M3, MF4 kompozisyonlarinin 1500°C’de farkl: siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi
sonucu elde edilen yogunluk sonuglari



Tablo 6. 7. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarinin 1550°C’de farkli siirelerde (0-60 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri
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1550°C 0dk 30dk 60dk
< 3, | RY. - 3, | RY. - 3, | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,9 60 3,020 91,8 3,101 94,2
MEF2 1,9 60 3,050 92,7 3,125 95,0
M3 1,9 60 3,007 91,6 3,094 94,3
MF4 1,9 60 3,069 93,5 3,132 95,5
Tablo 6. 8. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarinin 1550°C’de farkli siirelerde (90-150 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri
1550°C 90dk 120dk 150dk
< 3, | RY. - 3, | RY. - 3, | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 3,125 60 3,143 95,5 3,141 95,4
MF2 3,149 60 3,149 95,7 3,136 95,3
M3 3,134 60 3,157 96,2 3,162 96,4
MF4 3,169 60 3,162 96,4 3,144 95,8
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Sekil 6. 11. M1, MF2 kompozisyonlarmm 1550°C’de farkli siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi

sonucu elde edilen yogunluk sonuglari
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Sekil 6. 12. M3, MF4 kompozisyonlarmin 1550°C’de farkl: siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglari

Tablo 6. 9. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarinin 1600°C’de farkl: siirelerde (0-60 dk)

sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri

1600°C 0dk 30dk 60dk
o 3, | RY. - 3, | RY. . 3 | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,9 60 3,096 94,1 3,13 95,1
MF2 1,9 60 3,142 95,5 3,196 97,1
M3 1,9 60 3,10 94,5 3,147 95,9
MF4 1,9 60 3,172 96,7 3,224 98,3

Tablo 6. 10. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarmmimn 1600°C’de farkl: siirelerde (90-150 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri

1600°C 90dk 120dk 150dk
o 3, | RY. - 3, | RY. . 3, | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 3,152 95,8 3,164 96,2 3,165 96,2
MF2 3,207 97,5 3,200 97,2 3,165 96,2
M3 3,175 96,8 3,194 97,4 3,150 96,0
MF4 3,247 99,0 3,219 98,1 3,167 96,5
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Sekil 6. 13. M1, MF2 kompozisyonlarmm 1600°C’de farkli siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi
sonucu elde edilen yogunluk sonuglari
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Sekil 6. 14. M3, MF4 kompozisyonlarmm 1600°C’de farkli siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi
sonucu elde edilen yogunluk sonuglari



Tablo 6. 11. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarmin 1650°C’de farkli siirelerde (0-60 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri
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1650°C 0dk 30dk 60dk
< 3 | RY. - 3 | RY. - 3, |RY.
Kodu |Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,9 60 3,080 93,6 3,134 95,2
MF2 1,9 60 3,183 96,7 3,149 95,7
M3 1,9 60 3,143 95,8 3,194 97,4
MF4 1,9 60 3,177 96,8 3,227 98,4

Tablo 6. 12. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarmimn 1650°C’de farkl: siirelerde (90-120 dk)

sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri

1650°C 90dk 120dk 150dk
< 3, |RY. - 3, | RY. - 3 |RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 3,223 97,9 3,242 98,5 3,245 98,6
MF2 3,280 99,7 3,256 98,9 3,285 99,8
M3 3,247 99,0 3,248 99,0 3,245 98,9
MF4 3,265 99,5 3,270 99,7 3,235 98,6
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Sekil 6. 15. M1, MF2 kompozisyonlarinin 1650°C’de farkli siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk sonuglar1
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Sekil 6. 16. M3, MF4 kompozisyonlarmin 1650°C’de farkl siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglar1

Tablo 6. 13. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarmin 1700°C’de farkli siirelerde (0-60 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri

1700°C 0dk 30dk 60dk
. 3. | RY. o 3. | RY. . 3, | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,9 60 3,28 99,7 3,29 100
MF2 1,9 60 3,25 98,8 3,28 99,7
M3 1,9 60 3,24 98,8 3,27 99,7
MF4 1,9 60 3,15 96,0 3,19 97,2

Tablo 6. 14. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarmin 1700°C’de farkl siirelerde (90-150 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri

1700°C 90dk 120dk 150dk
. 3. | RY. o 3. | RY. » 3, | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 3,26 99,1 3,25 98,8 3,20 97,3
MF2 3,29 100 3,24 98,5 3,19 97,0
M3 3,28 100 3,28 100 3,17 96,6
MF4 3,21 97,9 3,24 98,8 3,10 94,5
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Sekil 6. 17. M1, MF2 kompozisyonlarmm 1700°C’de farkli siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi
sonucu elde edilen yogunluk sonuglari
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Sekil 6. 18. M3, MF4 kompozisyonlarmm 1700°C’de farkli siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi
sonucu elde edilen yogunluk sonuglari



Tablo 6. 15. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarmin 1750°C’de farkli siirelerde (0-60 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri
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1750°C 0dk 30dk 60dk
< 3| RY. - 3| RY. . 3, | R.Y.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,9 60 3,26 99,1 3,23 98,2
MF2 1,9 60 3,25 98,8 3,18 96,6
M3 1,9 60 3,26 99,4 3,20 97,5
MF4 1,9 60 3,20 97,5 3,17 96,6
Tablo 6. 16. M1, MF2, M3, MF4 kompozisyonlarimin 1750°C’de farkl: siirelerde (90-120 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri
1750°C 90dk 120dk
Kodu Yogunluk (g cm™) R.Y. (%) Yogunluk (g cm™) R.Y. (%)
M1 3,20 97,3 3,15 95,7
MF2 3,16 96,0 3,11 94,5
M3 3,16 96,3 3,13 95,4
MF4 3,11 94,8 3,08 93,9
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Sekil 6. 19. M1, MF2 kompozisyonlarmmn 1750°C’de farkli siirelerde (0-120 dk) sinterlenmesi

sonucu elde edilen yogunluk sonuglari
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Sekil 6. 20. M3, MF4 kompozisyonlarmm 1750°C’de farkli siirelerde (0-120 dk) sinterlenmesi
sonucu elde edilen yogunluk sonuglari

A-B-D ve AF-BF-DF Kompozisyonlarmin Yogunluklar

A : %96  B- SiAION z=1 kompozisyonu +%3 Y03 +%1 MgO

AF  :%96 - S1AION z=1 kompozisyonu +%3 Y,03; + %(1=) 1,55 MgF,
B : %97 B- S1AION z=1 kompozisyonu +%2 Y,03 +%1 MgO

BF  :%97 B- SiAION z=1 kompozisyonu +%2 Y,03; + %(1=) 1,55MgF,
D : %97,5 B- SiAION z=1 kompozisyonu +%2 Y,0s3 +%0,5 MgO

DF : %97,5 B- SiAION z=1 kompozisyonu +%2 Y,0s3 + %(0,5=) 0,775MgF,

Diistik katki oranlariyla z=1 B-S1AION kompozisyonlarinin 1700-1750°C araliginda
sinterlenmesi sonucunda elde edilen bulk numunelerin yogunluklar1 dlgiilerek katki
kompozisyonlarmin ve farkli katki miktarlarmmin yogunlagsma davranislarma etkisi

incelenmistir.

Sekil 6.22-6.24’te  1700°C’de diisiik katkili oksit ve floriir sistemlerindeki
yogunlagma egrileri ilizerine etkisi goriilmektedir. AF BF DF kompozisyonlarinda
90dk’da en yiiksek yogunluga teorik olarak %95,6 ile ulasilmistir. Bu sicaklikta da
genel olarak floriir katkili numuneler daha yiiksek yogunluk degerleri vermistir.

Bununla birlikte, tiim kompozisyonlar i¢inde igerikteki artan Mg ve floriir miktar1
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aynt zamanda daha fazla Mg ve floriir kaybi anlamma geldiginden sinterleme

siiresiyle birlikte sistematik bir yogunluk diisiis egilim ortaya ¢ikmustir.

Tablo 6. 17. A, B, D, AF, BF, DF kompozisyonlarinin 1700°C’de farkli siirelerde (0-60 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk sonuglari

1700°C 0dk 30dk 60dk
- 3 R.Y. - 3 R.Y. - 3 R.Y.
Kodu Yog (gcem™) %) Yog (g cm™) %) Yog (g cm™) %)
A 1,9 60 2,90 90,6 2,93 91,6
AF 1,9 60 2,98 93,1 3,03 94,7
B 1,9 60 2,88 90,0 2,92 91,1
BF 1,9 60 2,95 92,2 3,02 94,4
D 1,9 60 2,84 88,8 2,90 90,6
DF 1,9 60 2,95 92,2 2,99 93,4

Tablo 6. 18. A, B, D, AF, BF, DF kompozisyonlarmin 1700°C’de farkl: siirelerde (90-120 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk sonuglari

1700°C 90dk 120dk

Kodu Yog (g cm'3) R.Y. (%) Yog (g cm'3) R.Y. (%)
A 3,03 94,7 3,07 95,9
AF 3,05 95,3 3,04 95,0
B 3,00 93,4 3,03 94,7
BF 3,06 95,6 3,02 94,4
D 2,95 92,2 3,00 93,4
DF 3,04 95,0 3,01 94,1
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Sekil 6. 21. A, AF kompozisyonlarinin 1700°C’de farkli siirelerde (0-120 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglar1

Diisiik katki oranlar1 kullanilarak hazirlanan toz kompozisyonlarinda 1700 C de 30-
120 dk siireyle sinterleme caligmalar1 yapilmistir. En iyi yogunluk degeri A
kompozisyonunun 120 dk siire sinterlenmesiyle 3,07 g/cm’, AF kompozisyonu i¢in
ise 90 dk siire sonunda 3,05 g/cm’ olarak gerceklesmistir. Sekil 6.22°deki grafikte te
goriildigi gibi floriir katkili AF kompozisyonunun 30 -90 dk sinterlenmesi
sonugunda yogunluk degerleri artis gostermis fakat 120 dk sinterlenmesi sonucunda
bu deger diisme egilimine ge¢mistir. Bunun sebebi floriir katkisinin 90 dk dan

sonraki siirelerde ugarak sistemi terk etmesinden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 6. 22. B, BF kompozisyonlarmin 1700°C’de farkl: siirelerde (0-120 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglari
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Sekil 6. 23. D, DF kompozisyonlarmin 1700°C’de farklt siirelerde (0-120 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglar1

Oksit katkili A kompozisyonunda ise 30- 90 dk arasinda bir yogunluk artisi

gozlenmekte fakat yogunluk degerleri floriir katkili kompozisyona gore daha az bir

seviyede gergeklesmistir. 120 dk sonunda ise oksit katkisinin floriire gore daha az

ucma egilimi gostermesinden dolayr yogunluk degeri floriir katkili kompozisyonun
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iizerinde bir artis gostermistir. Bu da bize basingsiz sinterleme teknigi kullanilarak
yapilan ¢alismalarda diisiik sicaklik ve sinterleme siirelerinde floriir katkisinin oksit
katkisima gore daha iyi sonuglar verdigini gostermektedir. Bu sonug¢ iiretimde
ekonomik acidan pek ¢ok avantaji beraberinde getirmektedir.

Tablo 6. 19. A, B, D, AF, BF, DF kompozisyonlarinin 1750°C’de farkl siirelerde (0-60 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk sonuglari

1750°C 0dk 30dk 60dk
- 3 R.Y. - 3 R.Y. - 3 R.Y.
Kodu Yog (gcm™) %) Yog (g cm™) (%) Yog (g cm™) (%)
A 1,9 60 2,95 92,2 3,03 94,7
AF 1,9 60 2,98 93,1 3,07 95,9
B 1,9 60 2,99 93,4 3,04 95,0
BF 1,9 60 3,01 94,1 3,08 96,3
D 1,9 60 2,94 91,2 2,99 93,4
DF 1,9 60 2,97 92,8 3,03 94,7

Tablo 6. 20. A, B, D, AF, BF, DF kompozisyonlarmin 1750°C’de farkl: siirelerde (90-150 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk sonuglari

1750°C 90dk 120dk
Kodu Yog (g cm™) R.Y. (%) Yog (g cm™) R.Y. (%)
A 3,06 95,6 3,10 96,9
AF 3,10 96,9 3,07 95,9
B 3,10 96,9 3,09 96,6
BF 3,12 97,5 3,08 96,3
D 3,05 95,3 3,06 95,6
DF 3,07 95,9 3,04 95,0

1750°C’de yapilan sinterlemelerde ise kayip sicakligin bir fonksiyonu olarak
siddetlendiginden kayip miktar1 artarak yogunluk degerleri diismiistiir(Tablo6.19-
6.20). Bu sebepten otiirii A, AF, B, BF, D, DF numuneleri i¢in siirenin artmasiyla
sistematik bir yogunluk diisiisii s6z konusudur. Mg kaybinimn yani sira SiO veya Si10,
olas1 kayip maddelerindendir. Bununla birlikte Mg-Si-Al-O-N-F katk1 sistemiyle

sinterlenen numunelerde Mg kaybmna ek olarak floriir kaybida oldugu i¢in ve bu
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sicaklikta artik siddetlenerek yapidan kaybi daha yiiksek olmus yogunluk degerleri

Mg-Si-Al-O-N katki sistemiyle sinterlenen kompozisyonlardan daha diisiik degerler
vermistir.
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A, AF kompozisyonlarinin 1750°C’de farkl siirelerde (0-120 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglari
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Sekil 6. 25. B, BF kompozisyonlarmin 1750°C’de farkl: siirelerde (0-120 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglar1
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Sekil 6. 26. D, DF kompozisyonlarmin 1750°C’de farkl siirelerde (0-120 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglar1
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6.2. Mikro Yapisal Karakterizasyon

M1-MF2 Kompozisyonlarinin SEM Calismalari

Stvi faz sinterlemesi icin Y-Mg-Si-Al-O-N-F ve Y-Mg-Si-Al-O-N sistemleri
kullanilarak B-SiAION tesekkiil ettirecek kompozisyonun sinterlenmesi sonucu elde
edilen yogunlasmis bulk numuneneler standart metalografik islemlerle hazirlanip
hassas bir sekilde parlatilmistir. Yapilan hesaplamalar elde edilen yogunluk sonuglar1
ve SEM resimleri 1yi bir uyum gostermistir. Elde edilen numunelerin miko yapisal
incelemeleri yogunlagsma davranislarina aciklama saglamistir. SEM cihazinda mikro
yapmin elementel karakterizasyonu i¢in yapilan EDS yapmin ¢dziimlenmesine
yardimc1 olarak farkli tekniklerle (line EDS, noktasal EDS, genel EDS)
gerceklestirilmistir.

Camdaki floriir icerigindeki artis sivinin molar hacminde, termal genlesme
katsayisinda artisa sebep oldugu K. Grene ve ark yapmis oldugu calismada ortaya
cikarilmistir. Buna paralel olarak bu c¢alismada da artan floriir katkisi igerigiyle
birlikte (MF2—MF4) ozellikle diisiik sicakliklarda (1450-1500°C) SEM
fotograflarindan da goriilecegi iizere daha yogunlagsma sicakligi daha asagilara
diiserek daha erken yogunlagma baslamis ve boylece daha yogun yap1 elde edilmistir.
Bu camin 6tektik sicakligindaki diisiis temelde AI-O—-Si baglarinin Al-F baglariyla
yer degistirmesi sebebiyle cam sebeke baglantisindaki zayiflama sebebiyle oldugu
bunun ayn1 zamanda cam yapisinin rijitligini de distirdiigii K. Grene ve ark., Hanefi
ve ark., Hampshire ve ark., Annaik ve ark.’nin Si-Al-O-N cam sisteminde floriir
ilavesinin etkisi {izerine yaptiklar1 caligmalarda ortaya koymuslardir. Bu ¢alismada
da elde edilen yogunluk sonuglari, SEM resimleriyle yapmin yogunlagmasinin
incelenmesiyle literatiir ¢alismalariyla paralelinde sonuclar elde edilmis olup bu
sistem MgF, sayesinde ilk defa SizN;s ve SiAION sistemi i¢in bu calisama da
denenmis ve floriir olmadan elde edilen cam sisteminin ara baglantilarini degistirip
viskositesini diislirerek sivi faz sisteminde daha diisiik sicakliklarda yogunlasma

basarilabilmistir.



121

1450°C’de  Sekil 6.27°de goriilen oksit katkili numunede heniiz yeterli
yogunlagmanin olmadigi (%92 R.Y.) Sekil 6.28teki floriir katkili olan numunede ise
floriirtin cams1 s1vi hacmini arttirmasi, viskositeyi diisiirmesi sebebiyle yogunlagma
oraninin net bir sekilde daha yiiksek (%94,5 R.Y.) oldugu goriilmekte buda Si3Ny4
tanelerinin daha yiiksek oranda islatilmas1 demektir. Bununla birlikte heniiz yeterli
yogunluk seviyelerine her iki kompozisyon i¢inde ulasilmamistir. Sicakligin
artmastyla azalan camsi faz viskositesiyle sivi faz bu bolgelere kapiler etkisiyle
yayilarak bu alanlarda da yogunlasmanin baslamasina ve ardindan da doniisiime
imkan saglayacaktir. 1500°C yapilan sinterleme sonucunda Sekil 6.29°daki oksitli
numunede yogunlagmanin arttig1 ancak sicakliginda etkisiyle floriir katkili
numunelerde viskosite daha da diiserek daha yiiksek yogunlasma saglamakta ve agik
porozitelerin olmadig1r yogunluk sonuglarindan anlagiimaktadir. Oksit katki i¢in
matriks yapist halen poroziteler sergilemektedir. 1550°C-1600°C’de ise floriir katkil
sistemde porozitelerin minimize oldugu yapmin yiiksek yogunlagma degerlerine
ulastig1 goriilmektedir (Sekil 6.31-6.34). Oksit katkili numunede ise hala gozenekler
mevcuttur. Sinterleme sicaklig1 olarak 1650°C’ye ulasildiginda floriir katkili numune
artik ful yogunluga ulasmis kapal1 yapidaki kapali gozeneklerde neredeyse tamamen
kaybolmustur (Sekil 6.36). Oksit katki numune ise yiiksek yogunlasma oranlarma
ulagsa da heniiz kapal1 porozitelerin kaybolmasi tamamen gerceklesmemistir. Floriir
icin ful yogunluk degerleri 1700°C’de de stabil kalmistir. Oksit katkili numune i¢in
ise ancak 1700°C’de %99 yogunluga ulasilabilmistir.

Y-Mg-Si-Al-O-N-F sisteminin 6tektik sicakligi Y-Mg-Si-Al-O-N sisteminden daha
diisiik olmasi1 beklendiginden diisiik sicakliklarda (1450-1500°C) kapiler etkiyle daha
fazla alana yayilarak daha fazla alanda yogunlagsmayi1 baslatmistir. Ancak oksit
katkil1 sistemde daha ge¢ basalayan sivi faz olusumu sebebiyle kuru alan daha faz
kalmis yogunlagma katki konsantrasyonunun yogun oldugu bdlgelerde baslamistir.
Katki konsantrasyonu yeterli veya yogun oldugu bolgelerde SizNs matriks
yogunlagsmaya devam ederek poroziteler kapanacak ve yiliksek yogunluklara
ulasacaktir. Bununla birlikte katki konsantrasyonunun zayif oldugu bolgelerde
yogunlagsma diisiik olacak ve bdylece bu bdlgeler poroziteli olarak kalacaktir.
1500°C’de oksit katkili numunede gézenek biiyiikliigli ~4um civariyken floriir katkil

numune de gozenek biiyiikliigii ~1-2pum civarindadir.
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1650-1700°C’de goriilen mikro yapilar yogunluk sonuglarmin paralelinde olup
neredeyse ful yogun bir yap1 sergilemektedir. 1700°C’de her iki numune de yeterince
yogun bir yap1 sergilemektedir. Floriir diisiik viskositeli bir sivi faz verdiginden
sinterleme daha erken baslamakta ve sivi fazin daha hizli olarak Si;N4 tanelerinin
etrafin1 sarmasiyla birlikte daha az kuru bolge olacak yani daha fazla 1slatilmis tane
ve daha iyi yogunlagmig mikro yapi1 verecektir. 1600-1650°C’de oksit katkilt
kompozisyon sistemine gore daha yiiksek yogunluklu floriir katk: sisteminden elde
edilen SEM resimlerinde daha kiiciik ¢apli ve daha az porozite iceren mikro yapi

goriilmektedir.

Floriir katkili numunelerin SEM resimlerinde diisiik sicakliklarda daha az porozite,
daha az siv1 faz tarafindan islatilmamig kuru bdlge dolayisiyla daha yiiksek yogunluk

elde edilmistir.

Sekil 6. 27. M1 [% 91,5 SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5Mg0O)] kompozisyonunun
1450°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 28. MF2 kodlu [% 91,5 SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %2,32 ag. MgF,
(=%1,5MgO)] kompozisyonunun 1450°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde
edilen numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii

ZAKM

Sekil 6. 29. M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 1500°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen
numunenin X2000 bilyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 30. MF2 kodlu [% 91,5 SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; +%2,32 ag. MgF,
(=%1,5MgO)] kompozisyonunun 1500°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde
edilen numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii

ZHE kL

Sekil 6. 31. M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 1550°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen
numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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18 mm

Sekil 6. 32. MF2 kodlu [% 91,5 SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; +%2,32 ag. MgF,
(=%1,5MgO)] kompozisyonunun 1550°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde
edilen numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii

1B

Sekil 6. 33. M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 1600°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen
numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii



126

188m

Sekil 6. 34. MF2 kodlu [% 91,5 SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; +%4,65 ag. MgF,
(=%1,5MgO)] kompozisyonunun 1600°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde
edilen numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 35. M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 1650°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen
numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 36. MF2 kodlu [% 91,5 SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; +%2,32 ag.% MgF,
(=%1,5MgO)] kompozisyonunun 1650°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde
edilen numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii

1700°C M1 ve MF2 numunelerin line EDS lerinde Si, Al, O ve N elementlerinin
taneleri olusturan ana bilesenler oldugu icin genel olarak ¢izgi boyunca vardir.
Ancak bazi yerlerde bu elementlerin pikleri zayiflamis veya kaybolmus oldugu
yerlerde Mg, O, F, Y elementlerinin pikleri siddetlenmistir. Bu dar pik bdlgelerinin
camsi faz oldugu diisiiniilmektedir. 1700°C’de daha yiiksek katki iceren M3 ve MF4
numunelerinden alinan line EDSlerde de belirgin olarak ta sivi fazi olusturan
elementlerden olan Mg’un siddetlendigi yerlerde SiAlON’u olusturan ana
elementlerden olan Si'un pik siddetitinin azalmistir. Camsi fazi olusturan
elementlerle ana yapiyr olusturan elementlerin pikler tamamen ters orantil
degillerdir. Ciinkii ana yapiy1r olusturan Si camsi fazda da az da olsa vardur.
Dolayisiyla Mg un pik siddetinin arttig1 yerlerde Si tamamen kaybolmamaktadir. Mg
ve Y sadece camsi fazda oldugu i¢in daha ayirt edilebilirdir. Bununla birlikte,
floriiriin piklerinin oldukg¢a zayif olmasi bir miktar floriiriin SiF, bilesigi olusturarak
yapidan uzaklastigini desteklemektedir Gren (2003), Hampshire (2007), Hanefi
(2009).
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M1 numunesinin 1700°C’de sinterlenmesi sonunda elde edilen mikro yapidan alinan
Sekil 6.37-6.39°da goriilen SEM, line EDS’ler ve 1 ve 2 nolu noktalardan alian
noktasal EDS’lerde de ana SiAION’u olusturan ana elementlerden olustugu igin bu
noktanin SiAION tanesi oldugunu gostermektedir. Sekil 6.40-6.42°de goriilen MF2
SEM ve EDS analizleri verilmistir. Bu numunede 1 ile gosterilen nokta Si,Al,O ve N
elementlerinden olustugunda bu noktada SiAION tanesi vardir. Beyaz goriiniise
sahip 2 noktasinda alinan noktasal EDS’te ise bu noktada ¢ikan yiiksek 6zellikle Y,
Mg gibi elementler SiIAION’un kristal kafesine giremeyip camsi faz olarak tane
sinirlarinda kalan cams1 faz komponentleri oldugu igin beyaz olarak goriilen bu nokta
taneler arasinda kalan yiiksek sicaklik refrakterlik Ozelliklerini etkileyen kalmnti

camsi faz oldugunu anlasilmaktadir.

HE . HEE 18k

Sekil 6. 37. M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen
numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 38. M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen
numunenin line EDS analizi
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Sekil 6. 39. M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y203 + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen
numunenin noktasal EDS analizi
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Sekil 6. 40. MF2 kodlu [% 91,5 SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; +%2,32 ag.MgF,
(=%1,5MgO) kompozisyonunun 1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde
edilen numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 41. MF2 kodlu [% 91,5 SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; +%2,32 ag.% MgF,
(=%1,5MgO)] kompozisyonunun 1650°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde

edilen numunenin genel EDS analizi
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Sekil 6. 42. MF2 kodlu [% 91,5 SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; +%2,32 ag.% MgF,
(=%1,5MgO0O)] kompozisyonunun 1650°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde
edilen numunenin noktasal EDS analizi

18 mm

Sekil 6. 43. M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 1750°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen
numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 44. MF2 kodlu [% 91,5 SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; +%2,32 ag. MgF,
(=%1,5MgO)] kompozisyonunun 1750°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde
edilen numunenin X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii

M3- MF4 Kompozisyonlarinin SEM Resimleri

Sekil 6. 45. M3 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7 Y,0; + %3MgO] kompozisyonunun
1450°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 46. MF4 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %4,65 ag. MgF, (=%3MgO)]
kompozisyonunun 1450°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii

ZakLl HE, 18k

Sekil 6. 47. M3 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7 Y,05+ %3MgO] kompozisyonunun
1500°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 48. MF4 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7 Y,0; + %4,65 ag. MgF, (=%3MgO)]
kompozisyonunun 1500°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii

1B

Sekil 6. 49. M3 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7 Y,0; + %3MgO] kompozisyonunun
1550°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 50. MF4 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %4,65 ag. MgF, (=%3MgO]
kompozisyonunun 1550°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii

1B

Sekil 6. 51. M3 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %3MgO] kompozisyonunun
1600°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 52. MF4 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %4,65 ag. MgF, (=%3MgO)]
kompozisyonunun 1600°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 53. M3 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %3MgO] kompozisyonunun
1650°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 54. MF4 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %4,65 ag. MgF, (=%3MgO)]
kompozisyonunun 1650°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii

M3 numunesinin 1700°C’de sinterlenmesi sonunda elde edilen mikro yapidan alinan
Sekil 6.55-6.57°de goriilen SEM, line EDS’ler ve 1 ve 2 nolu noktalardan alman
noktasal EDS’lerde de ana SiAION’u olusturan ana elementlerden olustugu igin bu
noktanin SiAION tanesi oldugunu gostermektedir. 2 noktasinin daha koyu
goziikkmesinin sebebi muhtemelen bu bolgenin yeni kapanmis bir kapali porozite
olmasindan kaynaklanmistir. Sekil 6.58-6.61’de goriilen MF4 bu numunesinde ise 1
ile gosterilen nokta Si, Al, O ve N elementlerinden olustugundan bu noktada SiAION
tanesi vardir. Mg, F, Y gibi elementlerin ¢ok az miktarda da olsa EDS’te gdziikmesi
muhtemeldir ki EDS alinan nokta tane sinirma yakin oldugundandir. MF4
numunesinde elde edilen EDS’lerde 1 noktasiyla gdsterilen beyaz bdlgenin camsi
fazin ana bilesenleri olan Y, Mg elementlerinin yiiksek pikleri bu noktanin “triple
point” olarak adlandirilan taneler tarafindan sarilmis kalinti camsi faz oldugu
anlasilmaktadir. 2 noktasinda alinan noktasal EDS’te ise SiAION tanelerine denk
geldigini gostermektedir. Herhangi diger fazlardan g¢ikmamasi (Mg, Y) EDS’in

tanenin ortasina dogru alindigmi gostermektedir.
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Sekil 6. 55. M3 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %3MgO)] kompozisyonunun
1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 56. M3 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %3MgO)] kompozisyonunun
1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin line EDS analizi
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Sekil 6. 57. M3 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %3MgO)] kompozisyonunun
1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin noktasal EDS

analizi

Sekil 6. 58. MF4 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %4,65 ag. MgF, (=%3MgO)]
kompozisyonunun 1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin

X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 59. MF4 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,03 + %4,65 ag. MgF, (=%3MgO)]
kompozisyonunun 1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
line EDS analizi
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Sekil 6. 60. MF4 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %4,65 ag. MgF, (=%3MgO)]
kompozisyonunun 1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
noktasal EDS analizi
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Sekil 6. 61. M3 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %3MgO)] kompozisyonunun
1700°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiyiitmedeki SEM goriintiisii

Sekil 6. 62. MF4 kodlu [% 90SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %4,65 ag. MgF, (=%3MgO)]
kompozisyonunun 1750°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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A-AF, B-BF, C-CF Kompozisyonlarinin SEM Calismalari

Stvi faz sinterlemesi icin Y-Mg-Si-Al-O-N-F ve Y-Mg-Si-Al-O-N sistemleri
kullanilarak B-SiAION tesekkiil ettirecek kompozisyonun sinterlenmesi sonucu elde
edilen yogunlagmis bulk numuneler standart metalografik islemlerle hazirlanip
hassas bir sekilde parlatilmistir. Yapilan hesaplamalar elde edilen yogunluk sonuclar1
ve SEM resimleri iyi bir uyum gostermistir. Elde edilen numunelerin mikro yapisal

incelemeleri yogunlagma davranislarina agiklama saglamistir.

Kompozisyonlardaki katki miktarlar1 asagi cekildiginde yogunlasmayi1 dolayisiyla
sinterlemeyi saglayacak sivi fazin miktar1 da asagiya cekilecek buda sinterlemenin
daha zayif bir sekilde ger¢eklesmesine sebep olacaktir. Hi¢ katki kullanilmadiginda
ise sinterleme Ozellikle basingsiz sinterleme yontemiyle miimkiin olmamaktadir.
Ayrica MgO=F sinterleme sicakligi daha diisiik olan viskozitesi diigiik bir siv1 faz
olusumunu desteklerken uguculugu sebebiyle yiiksek sicakliklarda 6zellikle uzun
siireli ¢aligmalarda tek katki sistemi olarak uygun degildir. Yitriya ise daha yiiksek
swv1 faz olusum sicakligmin yaninda doniisiimii daha fazla desteklemesi sebebiyle
kullanilmis ancak kullanilan katki oranlarinin da diisiik olmasi1 sebebiyle olusacak
sivi fazin viskozitesinin diiserek akiskanhiginin artacagi daha yiiksek sicakliklar

gerekecektir.

Katki miktar1 toplamda %2,5-4 civarinda calisilmistir. Sekil 6.63-6.69’daki SEM
resimlerine bakildiginda floriir katki sisteminde olan numunelerin farkli katki
oranlarinda da ayni sekilde oksit katkili olan katki sisteminden daha iyi yogunlagma
davranis1 sergiledigi goriilmektedir. Oksit katkili olan numuneler daha biiyiik daha
heterojen gézenek dagilimi varken, floriir katkili sistemlerde daha az miktarda ve
daha kiiciik boyutlu porozite dagilimi sergilemektedir. Buda katki miktar:
disiiriildiigiinde bile floriir katkisinin sivi faz olusum sicaklhigini diisiiriicii, siv1 faz
hacmini arttiric1 vb. etkilerini giiclii bir sekilde siirdiirdiigiinii ve bdylece silisyum
nitriir tanelerini daha c¢ok islattigini, daha fazla merkezden merkeze c¢ekme

saglayarak daha iyi yogunlasma sagladigini gostermektedir.
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Genel olarak  katki  miktarlarmin = degisimiyle  yogunlagsma  davranisi
degerlendirildiginde ise daha yiiksek katki iceren A ve AF kompozisyonlarmin daha
yiiksek yogunluk ve daha yogun mikro yap1 verdigi goriilmiis bununla birlikte katk1
miktar1 azaldiginda D ve DF kompozisyonlarinda ise en ¢ok porozite icerdigi, en az
yogunlagmanin gercgeklestigi goriilmektedir. Buradan da anlasilacagi iizere basingsiz
sinterleme ile katki miktarlar1 belli bir degerin altina inmesi halinde yogunlasma
davranig1 zayiflamakta ve daha poroziteli bir mikro yap1 vermektedir. Boyle bir
mikro yapiya sahip malzemenin de mekanik 6zellikleri kotiilestigi i¢in kullanim alan1
oldukg¢a daralmaktadir. Dolayisiyla bu ¢calismada da goriildiigl tizere %4’lin altindaki
katki oranlarinda sivi faz yetersiz olup yogunlasma tam gergeklesememektedir.
Literatlirde bu degerin altinda yogunlasma saglanan ¢alismalar ancak basincin eslik
ettigi proseslerden pahali bir yontem olan sicak izostatik presleme gibi yontemlerle

miimkiin olabilmektedir. Bu yontemlerde zaten olduk¢a pahalidir.

A-AF Kompozisyonlarinin SEM Caligmalar1

ZEk L

Sekil 6. 63. %3 Y,05 %1 MgO katkili z=1 degerlikli f-SiAION kompozisyonunun 1750°C’de 90dk
basingsiz sinterlenmesiyle elde edilen numunenin parlatilmis yiizeyinin SEM resimleri
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Sekil 6. 64. %3 Y,0; + %(1=) 1,55 MgF, katkih z=1 degerlikli B-SiAION kompozisyonunun
1750°C’de 90dk basingsiz sinterlenmesiyle elde edilen numunenin parlatilmis ylizeyinin
SEM resimleri

B-BF Kompozisyonlarinin SEM Calismalar1

HEE 18k

Sekil 6. 65. %2 Y,05; +%1 MgO katkili z=1 degerlikli B-SiAION kompozisyonunun 1750°C’de 90dk
basingsiz sinterlenmesiyle elde edilen numunenin parlatilmig yiizeyinin SEM resimleri
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ZAE L . 18 mm

Sekil 6. 66. %2 Y,0; + %(1=) 1,55MgF, katkili z=1 degerlikli f-SiAlION kompozisyonunun
1750°C’de 90dk basingsiz sinterlenmesiyle elde edilen numunenin parlatilmis ylizeyinin
SEM resimleri

D-DF Kompozisyonlarmin SEM Caligmalar1

18 km

Sekil 6. 67. %2 Y,05; + %0,5 MgO katkili z=1 degerlikli B-SiAION kompozisyonunun 1750°C’de
90dk basingsiz sinterlenmesiyle elde edilen numunenin parlatilmis ylizeyinin SEM
resimleri
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Sekil 6. 68. %2 Y,0; + %(0,5=) 0,775MgF, katkili z=1 degerlikli B-SiAION kompozisyonunun
1750°C’de 90dk basingsiz sinterlenmesiyle elde edilen numunenin parlatilmis ylizeyinin
SEM resimleri

6.3. XRD Analizleri

M1-MF2, M3-MF4 Kompozisyonlarinin XRD Analizi

B-SiszAl;0zNg 7z formiiliindeki z=1 degerine gore hazirlanan kompozisyonlarin
farkli oksit ve es degerligi floriir katki kompozisyonlariyla farkli sicaklik ve
siirelerde sinterlenmesi sonucunda X-Ray analiziyle nihai iriinlerdeki fazlarin
karakterizasyon islemi gergeklestirilmistir. Tim kompozisyonlar i¢in diisiik
sicakliklarda (1450-1600°C) sinterleme sonunda doniisiim orani sicaklikla birlikte bir
miktar artsa da heniiz yetersiz 3 doniisiimii olmug bununla birlikte sistemde ikincil
fazlar tesekkiil etmistir. Sinterleme siiresinin artmasiyla doniisim miktar1 artmistir.
Tim kompozisyonlar i¢in maksimum 1600°C’de en yiiksek %32’lerde (MF4 i¢in
150dk’da) doniisiim elde edilirken bu sicakliklardan sonra doniisiim giderek hizli bir
hal almaktadwr. Bunun sebebi Kingery Modelinde de aciklandigi tizere
yogunlagmanin sinterlemenin ilk agamasinda temel fenomena sivi fazin olugsmasi ve

tanelerin  merkezsel  yaklagmasidir. Bu  asamada  ¢Oziilme  ¢okelme
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gerceklesmemektedir. Ikinci asamada ise yogunlasma devam etse de ¢dziilme ve
¢okelme gergeklesmeye basladigi i¢in doniisiim artmaya baslar. Ugiincii kisimda
yogunlasma neredeyse tamamlanirken doniisim ise hala devam etmektedir.
Dolayisiyla yogunluk sonuglarinda ve SEM incelemelerinde bu sicakliklarda 6nemli
Olciide yogunlagsma oldugu goriilse de doniisiim i¢in heniiz daha yiiksek sicakliklara
ve daha uzun siireye ihtiya¢ oldugu goriilmektedir. Ikincil fazlarin olusumu bu
sistemde S1AION sisteminin ve sivi faz olusturucu katki sisteminin kompleks olmasi
sebebiyle olas1 ara fazlardir. Literatiirde Kuang (1994), Sreekumar (2009) ve Izevsky
(2000) yaptig1 ¢alismalarda da benzer fazlar bu sistemde goriilmiistiir. Bu fazlar O,
12H, 21R gibi SiAION fazlariyla forsterit, miillit gibi ara fazlardir. Ayrica floriir

katkili kompozisyonlarda AlF, bilesigi de ara faz olarak sistemde olusmustur.

1600°C’nin lizerinde tiim kompozisyonlar i¢in hizli bir doniisiim ger¢eklesmis en
yiiksek olarka 1650°C’de MF2 i¢in 150dk’da %55 MF4 i¢in 150dk’da %59 oraninda
dontistim elde edilmistir. Sicakligin artisiyla 1700°C’de 150dk’da MF2 i¢in %67,
MF4 icin %73 doniisiimii gergeklesmistir. 1750°C’de floriir katkilh MEF2
kompozisyonu i¢in 90dk’da tam doniisim gergeklesirken oksit katkili M1
kompozisyonu i¢in bu 120dk’da gergeklesmistir. Tiim kompozisyonlarda maksimum
1750°C 120dk sinterleme siiresinde tam doniisim gerceklesirken genel olarak
bakildiginda tiim sicaklik ve siirelerde floriir katkili numuneler daha 6ncne ve hizli
yogunlagmasinin yani sira bunun bir getirisi olarak daha hizli donilisim oranlari
verdigi, donilisiimii olumlu anlamda destekledigi bulunmustur. Tam doniisiimiin
saglandig1 1750°C sicakliginda sistemde ikincil faz olusmamis olmas1 monolitik bir

B-SiAION iiretildiginin gostermektedir.

B-SiAION sisteminde olusan ara fazlar ve kisaltmalart:

21R:S1AlcO,Ns, O:Si; 3Aly 201N 30-siaion) T: SIAIO, 12H: SiAlsO,N5

C: AlsO3N4 E: AlsY304; K: ALO3 M: AlgS1,013 (muniry L: AlF, Qz: S10,

D: 581,07 G: Y3Ab(AIO4); Y: YAIO; H: Ya(SiAlOsN) P: Y3AL(AIO)s

X: Y5(S19.75A12500.75N15.25) F: Mg2S104 (Forsteritey N: Mgs5Y 6515024 H: MgSiN,
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Tablo 6. 21. M1 ve MF2 kompozisyonlarmm 1450°C’de farkl siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M1 MF2
% a / (a+f) Ikincil faz % a / (a+f) Ikincil faz
30dk 3 21R, O' 4 21R, O'
60dk 4 21R, Q 5 2IR, Q
90dk 7 Q, 0 8 Q, O
120dk 9 Q, O 11 Q, O
150dk 11 Q, 0 13 Q, 0

Tablo 6. 22. M3 ve MF4 kompozisyonlarmim 1450°C’de farkli siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M3 MF4
% a / (a+f) Ikincil faz % a / (a+f) Ikincil faz
30dk 3 21R, O' 5 21R, O'
60dk 4 21R, O' 6 21R, O'
90dk 8 C,Q,0 8 C,Q,0
120dk 10 Q,2IR 12 Q,2IR
150dk 11 Q,21R, O’ 14 Q,21R, O’
1500°C

Tablo 6. 23. M1 ve MF2 kompozisyonlarmm 1500°C’de farkl siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M1 MF2
% a / (a+f) Ikincil faz % a / (a+p) Ikincil faz

30dk 5 T, Q 8 T,Q

60dk 7 T 9 T

90dk 10 Q.F 12 Q.F

120dk 10,9 F,M 14,9 F,H

150dk 15 - 21 M

Tablo 6. 24. M3 ve MF4 kompozisyonlarmin 1500°C’de farkl siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M3 MF4
% a / (a+f) Ikincil faz % a / (a+f) Ikincil faz

30dk 6 T 7 T

60dk 8 21R 10 2IR

90dk 11 Q,21R 14 Q,2IR

120dk 14 0', 21R 16 O, 21R

150dk 16 20
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Tablo 6. 25. M1 ve MF2 kompozisyonlarmm 1550°C’de farkli siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglari

M1 MF2
% f / (a+f) Ikincil faz % f / (a+f) Ikincil faz
30dk 7 Q 9,2 Q
60dk 11 F,H 12 F, H
90dk 10,9 E 17 E
120dk 20,6 E 24 E
150dk 21,6 T 25,6 T

Tablo 6. 26. M3 ve MF4 kompozisyonlarmm 1550°C’de farkli siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M3 MF4
% f / (a+f) Ikincil faz % f / (a+f) Ikincil faz
30dk 8 Q 9 Q
60dk 12 Y 16 Y,L
90dk 18 D, Q 18 D, Q
120dk 20 K 25 L
150dk 21 Q 25 Q
1600°C

Tablo 6. 27. M1 ve MF2 kompozisyonlarmm 1600°C’de farkli siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M1 MF2
% f / (a+f) Ikincil faz % f / (a+f) Ikincil faz
30dk 9 Q 12 Q
60dk 14 M 16 M
90dk 20 M 23 M
120dk 24 21R 26,9 21R
150dk 26 - 29 -

Tablo 6. 28. M3 ve MF4 kompozisyonlarmm 1600°C’de farkli siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M3 MF4
% f / (atf) Ikincil faz % f / (a+f) Ikincil faz
30dk 12 Q 13 H
60dk 18 H, K 22 G, F
90dk 23 K 27,4 Y,N
120dk 25 Q 31,3 Y
150dk 26 G 32 Y
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Tablo 6. 29. M1 ve MF2 kompozisyonlarmm 1650°C’de farkli siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M1 MF2
% f / (a+f) Ikincil faz % f / (a+f) Ikincil faz
30dk 25 C 292 C
60dk 35 12H 38 L
90dk 42 T,Q 47,1 -
120dk 45 - 52,6 L
150dk 48 X 55,1 G
60 -
55,1
50 1 48
3
E 40
wn
2
2 30
8
[}]
m 20
2
10
—— M1 —=— MF2
0 T T T T 1
30 60 90 120 150
Zaman (dk)

Sekil 6. 69. 1650 °C de degisik siirelerde sinterlenen M1 ve MF2 kompozisyonlarinin % 8 doniisiim

grafigi

Tablo 6. 30. M3 ve MF4 kompozisyonlarmm 1650°C’de farkl siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglari

M3 MF4
% f / (a+f) Ikincil faz % f / (a+f) Ikincil faz
30dk 28 Q 30 Q
60dk 41 E 45 L,E
90dk 47,4 M 52 M
120dk 49 - 54,5 Q,L
150dk 56 N 59 N
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Sekil 6. 70. 1650 °C de degisik siirelerde sinterlenen M3 ve MF4 kompozisyonlarinin % [ doniisiim

1700 °C

grafigi

Tablo 6. 31. M1 ve MF2 kompozisyonlarmm 1700°C’de farkl siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M1 MF2
% f / (a+f) Ikincil faz % f / (a+f) Ikincil faz
30dk 32 12H 36,6 12H
60dk 48 T 51 T,L
90dk 52,3 K 57,5 K
120dk 56 T 61,7 T
150dk 58,5 21R 67 21R




~
o
]

[<2]
o
I

[32]
o
I

% Beta Do niis iimii

w
o
L

152

67

58,5
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60 20
Zaman (dk)
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Sekil 6. 71. 1700 °C de degisik siirelerde sinterlenen M1 ve MF2 kompozisyonlarinin % [ doniisiim

grafigi

Tablo 6. 32. M3 ve MF4 kompozisyonlarmm 1700°C’de farkl siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M3 MF4
% f / (a+f) Ikincil faz % f / (a+f) Ikincil faz
30dk 37 Q 40 Q
60dk 50 C,Q 54 C,Q
90dk 60 X, Q 66,3 X, Q
120dk 63 Q 70,5 Q
150dk 65 K, Q 72,9 K, Q
80 -

% Beta Donuistimii

72,9

65

—=-MF4 ——M3

60 90
Zaman (dk)

120 150

Sekil 6. 72. 1700 °C de degisik siirelerde sinterlenen M3 ve MF4 kompozisyonlarinin % [ doniisiim

grafigi
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Tablo 6. 33. M1 ve MF2 kompozisyonlarmm 1750°C’de farkl siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

% Beta Doniisiimii

60 -

M1 MF2
% f / (a+f) Ikincil faz % f / (a+f) Ikincil faz
30dk 72 Q 74 Q
60dk 79 - 82 -
90dk 97 - 100 -
120dk 100 21R 100 -
150dk 100 - 100 12H
-+66 #l 100

—— M1 ——MF2

50
30

60

90

Zaman (dk)

120

150

Sekil 6. 73. 1750 °C de degisik siirelerde sinterlenen M1 ve MF2 kompozisyonlarinin % 8 doniisiim

grafigi

Tablo 6. 34. M3 ve MF4 kompozisyonlarmm 1750°C’de farkl siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle

elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M3 MF4
% f / (a+f) Ikincil faz % f / (a+f) Ikincil faz
30dk 80 - 83 -
60dk 85 - 90 -
90dk 100 - 100 -
120dk 100 12H 100 12H
150dk 100 - 100 -
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% Beta Doniisiimii

60

50
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—#-166 # 100

—a—MF4 —e—M3

30

60

90
Zaman (dk)

120 150

Sekil 6. 74. 1750 °C de degisik siirelerde sinterlenen M3 ve MF4 kompozisyonlarinin % 3 doniisiim

3 8

85338

Déniistimii (%)

B
8

RN
o
|

grafigi

—A— M —8—MF2

1550 1600

Sicakiik (°C)

1650 1700 1750

Sekil 6. 75. Farkli sicakliklarda M1 ve MF2 kompozisyonlarmin 60dk sinterlemesi sonucu

gergeklesen B dontlisiim oranlari



155

100

80 -

60 -

40 -

B Doniisiimii (%)

20

—A— M = MF2

0 I T T T T T !
1450 1500 1550 1600 1650 1700 1750
Sicaklik (°C)

Sekil 6. 76. Farkli sicakliklarda M1 ve MF2 kompozisyonlarinin 120dk sinterlemesi sonucu
gergeklesen B dontlisiim oranlari

—4— M3 - MF4

0 [ T T T T T 1
1450 1500 1550 1600 1650 1700 1750

Sicaklik (°C)

Sekil 6. 77. Farkli sicakliklarda M3 ve MF4 kompozisyonlarmin 60dk sinterlemesi sonucu
gergeklesen B dontlisiim oranlart
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Déniistimii (%)

@ op-

1450 1500 1550 1600 1650 1700 1750
Sicaklik (°C)

Sekil 6. 78. Farkli sicakliklarda M3 ve MF4 kompozisyonlarmin 120dk sinterlemesi sonucu
gergeklesen B dontlisiim oranlari

6.4. Mikro Vickers Sertlik Deneyi

B-SiAION(z=1) formiiliine gére hazirlanan farkl: katk: oranlarindaki kompozisyonlar
farkli sicakliklarda (1450-1750°C) sinterlenmesiyle elde edilen bulk numunelerin
mekanik oOzelliklerini belirlemek ve yeni gelistirilen Mg-Y-Si-Al-O-N-F katki
sisteminin yogunlasma ve doniisiim {izerine olan 6nemli etkisine ek olarak iiretilen -
SiAION seramiginin mekanik 6zelliklerine etkisi incelenmistir. Sertlik deneyleri
Vickers sertlik cihazinda 1 kg yiikk altinda gergeklestirilmistir. Kirilma toklugu
deneyleri ise ayni cihazda Indentasyon teknigiyle olusturulan catlak boylar1

iizerinden ilgili formiil kullanilarak hesaplanmistir.

M1 ve MF2 numunelerinin sertlik ve tokluk sonuglar1 Tablo 6.35’te M3 ve MF4
numunelerininki ise Tablo 6.36’da verilmistir. Genel olarak tiim numuneler igin
sicakligin artisiyla sertlik ve kirilma toklugu degerlerinde sistematik bir artis egilimi
goriilmiistiir. Bununla birlikte, her kompozisyon i¢in maksimum sertlik ve tokluktan
sonraki diisiis egilimi gosterdigi sicaklik farkli olmustur (Sekil 6.79-6.82). 1700-
1750°C araliginda en yiiksek sertlik ve kirilma toklugu degerleri elde edilmistir.

Sicakligin artmasiyla 6zellikle kirilma toklugunda elde edilen agamali ytikseligin bir
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sebebi yapmin gittikce yogunlagmasit iken asil sebebi a—f doniisiimiiniin
gerceklesmesiyle yiiksek aspekt oranlarina sahip fiberimsi f tanelerinin olugmasiyla
in situ kompozit gibi kendinden takviyeli bir sistem gibi bu taneler yapiy1
destekleyeceklerdir. Sicakligin artisiyla doniisiim orani arttiindan kirilma toklugu
degerler1 Sekil 6.80 ve Sekil 6.82°de goziiktiigi gibi gittik¢e yiikselmistir. Bununla
birlikte sertlik degerleri diisiik katkili M1 ve MF2 numuneleri icin yiiksek
sicakliklarda (>1700°C) duraganlia gecmis, yiiksek katkih M3 ve MF4
numunelerinde ise bir miktar diisiis goriilmiistiir. Bunun sebebi tane sinirlarinda
bulunan camsi faz igerisinden komponentlerden bazilarinin yapidan uzaklasmasinin
siddetlenerek geriye poroziteler birakmasidir. Yogunluk ve SEM c¢aligmalarinda bu
acikca goriilmistiir. Katki miktar1 arttikga yiiksek sicakliklarda yapida gozenek
artacag1 i¢cin yilksek katkililarda diisiis beklenen bir sonuctur. Bu sivi faz
sinterlemenin bilinen bir dezavantajidir. Bununla birlikte, kirilma toklugunun bir
miktar daha artmaya devam etmesinin sebebi ise doniisiimiin halen devam etmesi ve
boylece boylamsal uzamis tanelerin oraninin artmasidir. Yiiksek katki iceren
kompozisyonlar diisiik katkili olanlara gore daha yiiksek sertlik ve kirilma tokluk
degerleri vermesinin sebebi ise SEM calismalar1 ve yogunluk sonuclarindan da
goriilecegi gibi daha yiliksek orandan yogunlasma saglama ve XRD sonuclarindan da
goriilecegi lizere daha yiiksek oranda doniisimii saglamalar1 sebebiyledir. Katki
icerigindeki artis c¢ubuksu [(-SiAION tanelerinin daha kolay olusumunu
desteklemistir. XRD sonuglarindan, EDS (SEI) calismalarindan da goriilecegi lizere
floriir katkili sistemde bu destek daha etkindir. Bu ¢alisma kapsaminda ilk defa MgF,
ilave edilerek cam sisteminde yapilan degisiklikle avantajlar sundugu belirlenen
floriir katkisinin ayn1 zamanda kirilma toklugunda artis sagladigi yapilan indentasyon
Slgiimleriyle belirlenmistir. Elde edilen degerler (M1: 6,55 MPa m"? MF1: 6,9 MPa
m'? M3: 8,2 MPa m'?, MF3: 8,33 MPa m'?) literatiir ¢alismalariyla uyumlu olup
daha da gelistirilmistir Jansen (2001) (4,5 MPa m'?); Lin (2003) (6 MPa m'?),
Pettersson (2006) (4-5 MPa m'?)].

Mg-Y-Si-Al-O-N katki sistemiyle sinterlenen numunelerde en yiiksek sertlik
degerleri M1 i¢in elde edilen maksimum Vickers sertlik degerleri 1750°C’de 21 GPa,
M3 i¢in =22 GPa, Mg-Y-Si-Al-O-N-F katki sistemi kullanilarak yogunlastirilan es

deger kompozisyondaki numunelerde ise bir miktar daha diisiik sertlik degerleriyle
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birlikte MF2 i¢in 20 GPa, MF4 numunesi i¢in ise =<20,6 GPa olarak elde edilmistir.
Bununla birlikte, literatiirle floriir katkili sistemde elde edilen degerler
karsilastirildiginda elde edilen yogunluk sonucglarmna goére bu deger B-SiAION
seramikleri i¢in orta-iyi bir deger oldugu sdylenebilir. Oksit katkili sisteme gore bir
miktar daha diisiik olan sertligin sebebi floriiriin bir etkisi olan cam yapisinin
hacmini arttirmasi1 sebebiyle daha fazla camsi faz igermesi sertlikte diisiise sebep
olabilmektedir. Her iki sistem i¢in elde edilen degerler Chatfield,(1986) (16-17 GPa),
Ekstrom, (1992) (=18GPa), Pettersson (2006) (15-17GPa), Ziegler (1987) (18-
19GPa), yaptig1 calismalarda elde edilen degerlere gére uyumlu olup ayni zaman bu
calismada daha da gelistirilmistir. Bunun en onemli sebeplerin birisi toz hazirlama
prosesinde olduk¢a hassas davranilmasi, en son toz hazirlama proseslerinin
kullanilmis olmasi ve boylece daha homojen bir karisim elde edilmesi oldugu
diistiniilmektedir. SEM calismalarinda da gozlendigi gibi floriir iceren numunelerde

camsi faz miktar1 nispeten daha yiiksektir.

Tablo 6. 35. M1 ve MF2 numunelerinin farkli sicakliklarda 90dk siireyle basingsiz sinterlenmesiyle
elde edilen mikro sertlik ve kirilma toklugu sonuglari

Sicaklik (°C) M1 MF2
Hv 1 (GPa) Kic (MPa m'?) Hv 1 (GPa) Kic (MPa m'?)
1750 21 6,55 19,2 6,9
1700 20,88 6,01 20 6,3
1650 17,22 4,74 17,8 5,19
1600 12 4,45 12,3 5,01
1550 8,5 3,2 8,8 3,5
1500 3,95 - 4,6 -
1450 1,79 - 2 -
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Sekil 6. 79. M1 ve MF2 kompozisyonlarmin farkli sicakliklarda 90dk siireyle basingsiz sinterlenmesi
sonucu elde edilen sertlik degerlerinin grafiksel gdsterimi

KiC (MPa m1/2)
N

3
2 4

14 —o— M1 ——MF2
0 T T |
1600 1650 1700 1750

Sicaklik (°C)

Sekil 6. 80. M1 ve MF2 kompozisyonlarmin farkli sicakliklarda 90dk siireyle basingsiz sinterlenmesi
sonucu elde edilen kirilma toklugu degerlerinin grafiksel gosterimi
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Tablo 6. 36. M3 ve MF4 numunelerinin farkli sicakliklarda 90dk siireyle basingsiz sinterlenmesiyle
elde edilen mikro sertlik ve kirilma toklugu sonuglari

Sicaklik (°C) M3 M
Hv 1 (GPa) Kic (MPa m'?) Hv 1 (GPa) Kic (MPa m'?)
1750 20,85 8,20 20 8,33
1700 21,9 8,01 20,6 8,05
1650 19 6,26 19,2 7,11
1600 16,1 5,6 17,0 6,28
1550 11,1 3,4 12 3,7
1500 4,74 - 6,58 -
1450 1,42 - 2,1 -

Hv 1 (GPa)

——M3 —m—MF4
0 ) ) ) ) ) ) 1

1450 1500 1550 1600 1650 1700 1750
Sicaklik (°C)

Sekil 6. 81. M3 ve MF4 kompozisyonlarinin farkli sicakliklarda 90dk siireyle basingsiz sinterlenmesi
sonucu elde edilen sertlik degerlerinin grafiksel gdsterimi
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KiC (MPa m1/2)
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Sekil 6. 82. M3 ve MF4 kompozisyonlarinin farkli sicakliklarda 90dk siireyle basingsiz sinterlenmesi
sonucu elde edilen kirilma toklugu degerlerinin grafiksel gdsterimi

6.5. Farkh Katki Oranlarinin Sertlik Ve Kirllma Toklugu Uzerine Etkisi

Katki1 miktarina gore sertlik ve tokluk degerlerindeki degisimine bakildiginda Sekil
6.83-6.84‘de sadece oksit katkili olan sistemde sivi faz olusturucu katki miktari
arttikca baslarda onemli 6l¢giide yiiksek katkili olan sistem daha yiiksek sertlik degeri
vermis diisiik katkili olan ise sicakligin artisiyla ise daha yavas fakat stabil bir sekilde
sertlik artig1 gostermistir. M3 numunesi 1700°C’den sonra igerdigi camsi fazin
yiiksekliginden dolay1 diislise gegmistir. Bununla birlikte daha yiiksek sertlik degeri
yogunlagsmay1 ve doniisiimii kolaylastiran, arttiran daha yiiksek katki icerigine sahip
numunede elde edilmistir. Benzer etkiler floriir katkili sistem iginde gecerlidir.
Yiiksek katkili olan numunede Ozellikle diisiik sicakliklarda hizli bir sertlik artis
gortiliirken diisiik katkili olan numunede sicaklifa bagl olarak daha yavas bir sertlik
artist  gorilmistiir. Kirilma toklugu degerlerinde 1ise Sekil 6.85-6.186’da
goriilebilecegi gibi genel olarak katki miktar1 arttik¢a kirilma toklugu net bir sekilde
artis gostermistir. Bununla birlikte, her iki katki sistemi i¢inde sicakligin 1750°C’ye
ulagmasiyla daha fazla camsi1 faz igeren kompozisyonlar daha fazla madde kaybi
yasamakta ve bu yiizden daha fazla gozenek igeren bir yapiya sahip olmaktadir. Buda

mekanik Ozellikleri olumsuz yonde etkilemektedir. Bu yiizden, daha diisiik katki
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oranlarina sahip olan sistemler daha az madde kayb1 sebebiyle mekanik 6zelliklerini

nispeten daha fazla koruyacak hatta bir miktar daha gelistirmeye devam etmistir.
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Sekil 6. 83. Farkli oksit katki oranlarma sahip M1 ve M3 numunelerinin 90dk siireyle sinterleme
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Sekil 6. 84. Farkli oksit + floriir katki oranlarma sahip MF2 ve MF4 numunelerinin 90dk siireyle

sinterleme sonucu sicakligm fonksiyonu olarak sertlik degerlerinin degisimi
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Sekil 6. 85. Farkli oksit katki oranlarma sahip M1 ve M3 numunelerinin 90dk siireyle sinterleme
sonucu sicakligm fonksiyonu olarak kirilma toklugu degerlerinin degisimi

10 ~
8 4
)
E 97
[\
o
=
o 43
>
2 -
—8—MF4 —o—MF2
0 ) ) ) 1
1550 1600 1650 1700 1750

Sicaklik (°C)

Sekil 6. 86. Farkli oksit + floriir katki oranlarma sahip MF1 ve MF3 numunelerinin 90dk siireyle
sinterleme sonucu sicakligin fonksiyonu olarak kirilma toklugu degerlerinin degisimi
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6.6. B-SiAION Seramiginin Sertlestirilmis AISI4140 Celigini isleme Performansi
Deneyleri

Bu calismada, celiklerin islenmesinde SiAION seramik kesici takimlarinin
performanslart literatiirde yapilan calismalar incelenerek degerlendirilmistir.
Calismanin amaci, makine imalat sektoriinde kullanilan AISI 4140 slah ¢eliginin
MgF,+Y,0;  ve MgO+Y,0; katkili  SiAION  takimlarla islenebilirligini
degerlendirmek, takimlardaki asmma mekanizmalarini ve asmnma miktarlarini
degerlendirmektir. Literatiirde farkli arastirmacilar tarafindan yapilmis ¢alismalarin
incelenmesi ile varilan degerlendirmelerin ve sonuclarin bu alanda yapilacak bilimsel
calismalara katki saglayacagi ve oOzellikle imalat sektoriinde dogru takim, dogru
isleme operasyonu ve dogru kesme parametresi se¢iminde yardimci olacagi

diistiniilmektedir.

6.6.1. AISI 4140 Islah Celigini Sertlestirme islemi

AISI 4140 Islah Celigi Mekanik Ozellikleri:

AISI 4140 slah celigi kimyasal bilesimleri karbon miktar1 bakimmdan
sertlestirilmeye elverisli olan ve 1slah islemi sonunda belirli yiikler altinda yiiksek
tokluk 6zelligi gosteren alasimli yap1 c¢elikleridir. Malzemenin kimyasal bilesimi
Tablo 6.37 ‘de verilmistir. Malzemenin kullanim alanlar1 otomobil ve ugak
yapiminda, krank mili, aks mili ve kovani, yivli mil, baz1 disli ve ¢ark yapiminda

kullanilir.

Tablo 6. 37. AISI 4140 1slah ¢eligi kimyasal bilesimleri

MALZEMENIN KiMYASAL BiLESIMI
C Si Mn Pmax Smax Cr Mo V
0,38-0,45 | 0,15-0,40 | 0,50-0,80 | 0,035 0,035 | 0,90-1,20 | 0,15-0,30
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AISI 4140 Islah Celiginin Isil islemi:

Deney malzemesi olarak kullanilan 4140 1slah ¢eligi 30mm c¢apmnda 300 mm
uzunlugunda kesilerek 860 °C ‘deki kiip firinda 60 dakika bekletilmis daha sonra
suda su verilerek sertlestirilmistir. Yapilan islemden sonra 4140 ¢eliginin sertlik

Oleme cihazi ile sertligi 6l¢iilmiis ve yaklasik sertligi 52 HRc olarak hesaplanmustir.

Tablo 6.38 ‘de AISI 4140 1slah celiginin 1s1l islem bilgileri verilmis olup gerekli

sertlestirme islemleri 1s1l islem laboratuarlarinda yapilmistir.

Tablo 6. 38. AISI 4140 1slah ¢eliginin 1s1l islem bilgileri

ISIL iSLEM BiLGILERi

Sicak sekil verme | Yumusak Tavlama | Yumusak tavlamada | Normal tavlama Sertlestirme Menevis
sicakligi °C Sicakligi °C sertlik > BSD 30 sicakligi °C Su Yag |sicakhigi °C
Sicakhik | 820-850| 830-860
1050-850 680-720 241 840-880 540-680
Sertlik(HRc)| 54-56 | 54-56

6.6.2. B-SiAION Takimlarimin Sertlestirilmis AISI4140 Celigini isleme Sirasinda
Olusan Asinma Sonuclari

Bu calismamizda basingsiz sinterleme metodu kullanilarak 1700 °C’ de 60 dk
boyunca sinterleyerek elde ettigimiz MgF,+Y,0; katkili1 B-SiAION kesici takimi ile
yine ayni sartlarda elde ettigimiz MgO+Y,0s katkili B-SiAION kesici takimlarinin,
sertlestirilmis AISI 4140 1slah c¢eligini isleme performanslar1 incelenmistir. Sekil
6.87 ‘de tornalama kateri ile tutturulan seramik kesici takimimizin AISI 4140 ¢eligini

isleme sirasindaki goriintiisii goriilmektedir.
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Sekil 6. 87. AISI 4140 geligini Seramik kesici ug ile islenmesi

Torna tezgahlarinda gergeklestirilen bu islem 0,11-0,16-0,18 mm ilerleme hizlarinda
ve 39-52-76 m/dk kesme hizlarinda ayr1 ayr1 gergeklestirilmistir. Isleme esnasinda
cap1 26 mm olan is par¢asina 1 mm talas derinligi verilerek her seferinde 50 mm
boyunca kesme islemi uygulanmistir. Her bir deney ii¢ kez gergeklestirilmis ortalama

sonuglar baz alimustir.

Isleme sonucunda MgF,+Y,0; katkili B-SiAION kesici takimlarinda meydana gelen
uc asmmalarmin mikroskop goriintiileri Sekil 6.88-6.89 ‘da gosterilmis olup yine
mikroskop yardimiyla Olgiilen asinma miktarlar1 Tablo 6.39-6.41°de ve Sekil 6.92-
6.94’teki grafiklerle gosterilmistir. Kesici uglarda diisiik ilerleme hizi ve diisiik
kesme hizlarinda ortalama 150 pm ye yakin asinma oldugu gozlenirken daha yiiksek
ilerleme ve kesme hizlarinda ise ortalama 200 pum ye yakmn asmma oldugu
gozlenmektedir. AISI 4140 celigini kesme islemi sonucu MgO+Y,0; katkili -
SiAION kesici takimlarinda meydana gelen u¢ aginmalarimin mikroskop goriintiileri
Sekil 6.90-6.91 ‘de gosterilmis olup yine mikroskop yardimiyla Olgiilen aginma
miktarlar1 Tablo 6.42-6.44 ‘te ve Sekil 6.95-6.97 ‘deki grafiklerle gosterilmistir. Bu
takima ait asinma miktarlar1 incelendiginde ise diigiik ilerleme hizi ve diigiik kesme
hizlarinda ortalama 200 um ye yakin asmmma gozlenirken daha yiiksek ilerleme ve

kesme hizlarinda ise ortalama 300 um ye yakin asinma oldugu gézlenmektedir.

Bu iki farkli B-SiAION kesici takimlarini igleme performansi bakimindan

kiyasladigimizda MgF,+Y,0; katkili B-SiAION kesici takimlarmin, MgO+Y,0;
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katkili B-SiAION kesici takimlarina gore daha az asindigi goriilmektedir. Bunun
temel sebebi, daha Onceki ¢aligmalarimizda da vurguladigimiz lizere, MgF,+Y,0;
katkili B-SiAION takimlarmin disiik sicakliklarda MgO+Y,05; katkili B-SiAION
takimlaria gore daha iyi yogunlagma davranisi sergilemeleridir. Yogunluk sonuglar1
daha oOnceki ¢aligmalarimizda tablolar ve grafikler halinde verilmis olup SEM

goriintiileriyle de yogunlasma sonuglar1 desteklenmistir.

AISI 4140 ¢eligini katkili SIAION kesici takimla degisik kesme(39-52-76 m/dk) ve
ilerleme(0,11-0,16-0,18 mm) hizlariyla islememiz sonucu takim yiizeyinde krater
asinmalart  goriilmektedir. Burada dikkat edilmesi gereken diisiik kesme
parametrelerinde asinmanin az yiiksek kesme parametrelerinde ise daha fazla aginma
olmasidir. Yalniz seramikler belli bir asinma miktarindan sonra kararl hale gegmekte

ve daha uzun kesme sartlarina karsi daha iyi performans sergileyebilmektedirler.

d) V:76 m/dk , f: 0,18 mm

Sekil 6. 88. AISI 4140 ¢eligini degisik kesme ve ilerleme hizi ile 1 mm talas derinligi verilerek isleyen
MgF, katkili SiAION kesici takimimin talas ylizeyinde meydana gelen krater aginmalarin
goriintiisii (50X biiyiitmede)
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MgF, katkili SiAION kesici takimmin AISI 4140 celigini islemesi sonrasi talasg
yiizeyinde meydana gelen krater asinma miktarlar1 ve serbest ylizeyinde meydana
gelen yanak aginma miktarlar1 Sekil 6.88-6.89 ‘da goriilmektedir. Diisiik kesme ve
ilerleme hizlarinda asinma miktar1 az iken(yaklasik 150 pm), yiiksek kesme ve
ilerleme hizlarinda asinma miktar1 daha fazladir(yaklasik 200 um). Bu sonuglara
bakarak floriir katkili kesici takimin daha yiiksek ilerleme ve kesme hizlarinda
rahatlikla kullanilabilecegi anlasilmaktadir. Isleme zamami da goz Oniinde

bulundurularak en iyi ilerleme hiz1 0,16 mm ve en iyi kesme hizi1 76 m/dk oldugu

sOylenebilir.

a) V:39 m/dk,

¢) V:76 m/dk , f: 0,16 mm d) V:76 m/dk , f: 0,18 mm

Sekil 6. 89. AISI 4140 ¢eligini degisik kesme ve ilerleme hizi ile 1 mm talas derinligi verilerek isleyen
MgF, katkili SiAION kesici takimlarinin serbest yiizeylerinde meydana gelen yanak
asmmalarin goriintiisii (50X biiylitmede)
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0,18 mm

d) V:76 m/dk , £

Sekil 6. 90. AISI 4140 ¢eligini degisik kesme ve ilerleme hizi ile 1 mm talag derinligi verilerek isleyen
MgO katkili SiAION kesici takimmin talas yiizeyinde meydana gelen krater aginmalarin
goriintiisii (50X biiyiitmede)

a) V:39 m/dk, £ 0,18 mm b) V:52 m/dk , f: 0,16 mm
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¢) V:76 m/dk , f: 0,16 mm d) V:76 m/dk , f: 0,18 mm

Sekil 6. 91. AISI 4140 ¢eligini degisik kesme ve ilerleme hizi ile 1 mm talas derinligi verilerek isleyen
MgO katkili SiAION kesici takimlarmin serbest yiizeylerinde meydana gelen yanak
asmmalarin goriintiisii (50X biiylitmede)

Oksit katkili STAION kesici takiminin sertlestirilmis AISI 4140 geligini islerken talas
yiizeyinde meydana gelen krater asinma miktarlar1 ve serbest yilizeyinde meydana
gelen yanak aginma miktarlar1 Sekil 6.90-6.91 ‘de goriilmektedir. Diisiik kesme ve
ilerleme hizlarinda asinma miktar1 az iken(yaklasik 150 pm), yiiksek kesme ve
ilerleme hizlarinda asinma miktar1 daha fazladir(yaklasik 200 um). Bu sonuglara
bakarak oksit katkili takimin kesme parametrelerini diisilk segmemiz daha uygun
olacaktir. Clinkii yiiksek kesme ve ilerleme hizlarinda kesici takim ¢ok aginmaktadir.
Bu da takim Omriini diistirmekte kesici takimin islevini yerine getirmesini
engellemektedir. Bu takim i¢in isleme zamani da g6z oniinde bulundurularak en iyi
ilerleme hiz1 0,11 mm ve en iyi kesme hiz1 39 m/dk oldugu sdylenebilir.

Tablo 6. 39. MgF,+Y,0; Katkili B-SiAION kesici uglarmin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,11 mm

ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu serbest ve talas yiizeylerinde
meydana gelen ortalama aginma miktarlari

Kesme Hiz1 (m/dKk) Ilerleme Asmma Miktar1 (um)
Hiz1 (mm) | SerbestYiizey (Yanak) | Talas Yiizeyi (Krater)
39 — 127,1 198,5
52 ; 153,9 200
76 245,5 256,3




ilerleme Hizi (0,11 mm)

260
240
220
200
180

160

Asinma Miktari (um)

140

52
Kesme Hizi (m/dk)
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Sekil 6. 92. MgF,+Y,0; Katkili B-SiAION kesici uglarmin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,11 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu yiizeylerinde meydana gelen
ortalama aginma miktarlariim grafiksel gosterimi

Sertlestirilmis AISI 4140 celigini islemede MgF,+Y,0; Katkili B-SiAION kesici

takimmnm 0,11 mm ilerleme hizina gore kesici takim asinmasi incelendiginde 39

m/dk kesme hizinda yapilan deneyde asinma miktar1 ortalama 127,1 pum , 52 m/dk
kesme hizinda 153,9 pm, 76 m/dk kesme hizinda 245,5 pm dur.

Tablo 6. 40. MgF,+Y,0; Katkili B-SiAION kesici uglarinin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,16 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu serbest ve talas yiizeylerinde
meydana gelen ortalama asinma miktarlari

Kesme Hizi (m/dk) Tlerleme Asinma Miktar1 (um)
Hiz1 (mm) | Serbest Yiizey(Yanak) | Talas Yiizeyi(Krater)
39 ° 172,4 183,4
52 ; 184,8 187,3
76 198,3 215,7




ilerleme Hizi (0,16 mm)

260
240
220
200
180

160

Asinma Miktari (um)

140

120+

100+

52

Kesme Hizi (m/dk)
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Sekil 6. 93. MgF,+Y,0; Katkili B-SiAlON kesici uglarmin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,16 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu yiizeylerinde meydana gelen
ortalama aginma miktarlariim grafiksel gosterimi

Sertlestirilmis AISI 4140 celigini islemede MgF,+Y,0; Katkili B-SiAION kesici

takiminm 0,16 mm ilerleme hizina gore kesici takim asinmasi incelendiginde 39

m/dk kesme hizinda yapilan deneyde asinma miktar1 ortalama 172,4 um, 52 m/dk
kesme hizinda 184,8 pm, 76 m/dk kesme hizinda 198,3 um dur.

Tablo 6. 41. MgF,+Y,0; Katkili B-SiAION kesici uglarinin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,18 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu serbest ve talas ylizeylerinde
meydana gelen ortalama asinma miktarlari

Kesme Hizi (m/dk) Tlerleme Asinma Miktar1 (um)
Hizi (mm) | Serbest Yiizey(Yanak) | Talas Yiizeyi(Krater)
39 " 2239 170,1
52 ; 230,1 149,7
76 250,9 213,5




ilerleme Hizi (0,18 mm)

Asinma Miktari (um)

39

52

Kesme Hizi (m/dk)

173

76

Sekil 6. 94. MgF,+Y,0; katkili B-SiAION kesici uglarinin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,18 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu yiizeylerinde meydana gelen
ortalama aginma miktarlarinim grafiksel gosterimi

Sertlestirilmis AISI 4140 ¢eligini islemede MgF,+Y,0; Katkili B-SiAION kesici

takiminm 0,18 mm ilerleme hizina gore kesici takim asinmasi incelendiginde 39

m/dk kesme hizinda yapilan deneyde asinma miktar1 ortalama 223,9 pm, 52 m/dk
kesme hizinda 230,4 pum, 76 m/dk kesme hizinda 250,9 um dur.

MgO katkili

Tablo 6. 42. MgO+Y,0; katkili B-SiAION kesici uglarmin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,11 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu serbest ve talas ylizeylerinde
meydana gelen ortalama asinma miktarlari

Kesme Hizi1 (m/dk) Tlerleme Asinma Miktar1 (um)
Hiz1 (mm) | Serbest Yiizey(Yanak) | Talas Yiizeyi(Krater)
39 — 128,1 188,5
52 ; 162,6 208,3
76 300,5 296,3




ilerleme Hizi (0,11 mm)

320+

Asinma Miktan (um)

39

52

Kesme Hizi (m/dk)
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76

Sekil 6. 95. MgO+Y,0; katkili B-SiAION kesici uglarmnin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,11 mm
ilerleme hizindave degisik kesme hizlarinda isleme sonucu yiizeylerinde meydana gelen
ortalama aginma miktarlariim grafiksel gosterimi

Sertlestirilmis AISI 4140 ¢eligini islemede MgO+Y,03; Katkili B-SiAION kesici

takimmnm 0,11 mm ilerleme hizina gore kesici takim asinmasi incelendiginde 39

m/dk kesme hizinda yapilan deneyde asinma miktar1 ortalama 128,1 um , 52 m/dk
kesme hizinda 162,6 pm, 76 m/dk kesme hizinda 300,5 pm dur.

Tablo 6. 43. MgO+Y,0; katkili B-SiAION kesici uglarmin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,16 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu serbest ve talas ylizeylerinde
meydana gelen ortalama asinma miktarlari

Kesme Hizi1 (m/dk) Tlerleme Asinma Miktar1 (um)
Hiz1 (mm) | Serbest Yiizey(Yanak) | Talas Yiizeyi(Krater)
39 ° 139,5 200,5
52 ;“ 258,9 2229
76 312,3 336,3




ilerleme Hizi (0,16 mm)

Asinma Miktan (um)

39

52

Kesme Hizi (m/dk)

175

76

Sekil 6. 96. MgO+Y,0; Katkili B-SiAION kesici uglarmnin sertlestirilmis 4140 c¢eligini 0,16 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda igleme sonucu yiizeylerinde meydana gelen
ortalama aginma miktarlariim grafiksel gosterimi

Sertlestirilmis AISI 4140 celigini islemede MgO+Y,03; Katkili B-SiAION kesici

takiminm 0,16 mm ilerleme hizina gore kesici takim asinmasi incelendiginde 39

m/dk kesme hizinda yapilan deneyde asinma miktar1 ortalama 139,5 um , 52 m/dk
kesme hizinda 258,9 pm, 76 m/dk kesme hizinda 312,3 um dur.

Tablo 6. 44. MgO+Y,0; Katkili B-SiAION kesici uglarinin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,18 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu serbest ve talas ylizeylerinde
meydana gelen ortalama asinma miktarlari

Kesme Hizi1 (m/dk) Tlerleme Asinma Miktar1 (um)
Hiz1 (mm) | Serbest Yiizey(Yanak) | Talas Yiizeyi(Krater)
39 . 198,5 230,5
52 ;“ 279,2 240,7
76 440,2 546,3
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ilerleme Hizi (0,18 mm)

Asinma Miktan (um)

39 52 76
Kesme Hizi (m/dk)

Sekil 6. 97. MgO+Y,0; katkili B-SiAION kesici uglarinin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,18mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu yiizeylerinde meydana gelen
ortalama aginma miktarlariim grafiksel gosterimi

Sertlestirilmis AISI 4140 ¢eligini islemede MgO+Y,03; Katkili B-SiAION kesici
takiminm 0,18 mm ilerleme hizina gore kesici takim asinmasi incelendiginde 39
m/dk kesme hizinda yapilan deneyde asinma miktar1 ortalama 198,5 um, 52 m/dk
kesme hizinda 279,2 pm, 76 m/dk kesme hizinda 440,2 um dur.

Asmma sonuglarma genel olarak bakildiginda, basingsiz sinterleme yontemi ile
iiretilen B-S1AION kesici takimlari icin bu kesme ve ilerleme hizlarinda talas ve
serbest ylizeylerinde asmmalar meydana gelmektedir. Bunun sebebi, toz
kompozisyonlarimizin endiistriyel kullanim i¢in tasarlamis oldugumuz es eksenli
kalipta, manuel presle sikistirilmasinda dairesel kaliplarda elde edilen yiiksek ham
yogunluklar elde edilememektedir. Tasarlamis oldugumuz es eksenli kalipta toz
kompozisyonlarimiz manuel presle yeterince sikistirilamamis ve sinterleme 6ncesi
ham yogunluklar istenilen diizeye c¢ikartilamamistir. Ham yogunluklarin diistik
olmasi1 da sinterleme sonrasi yogunluklar1 dogru orantili olarak etkilemektedir. Yani
ham yogunlugu diisiik olan numunelerin sinterleme sonrasi yogunlugu da diisiik

olmaktadir.
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Kesme performansi i¢in kompakt hale getirilen takimlarin, sinterleme sonrasi elde
edilen yogunluk sonuglar1 Tablo 6.45-6.46 ‘da gorilmektedir. Yogunluk degerleri
her iki kesici takim i¢in diisiik olup 1700 °C de en iyi yogunlagsmay1 60 dak.
sinterlenme sonucu MgF,+Y,0; Katkili B-SiAION kesici takim 9%95,6 olarak
vermigtir. MgO+Y,03 Katkili B-SiAION kesici takimlarin yogunluk degerleri genel
olarak bu sicaklik ve sinterleme siirelerinde MgF,+Y,03 Katkili B-SiAION kesici

takimlara gore daha diisiiktiir.

Sonu¢ olarak olarak kesme performansinda kullandigimiz kesici uglarm diisiik
yogunluga sahip olmalar1 sebebiyle, poroziteli yapilar olusmus ve belirlemis
oldugumuz kesme ve ilerleme hizlarinda beklenenin iistiinde bir asinma davranisi

sergilemislerdir.

Tablo 6. 45. B-SiAION Kesici takim kompozisyonlarinin 1650°C’de farkl: siirelerde (30-120 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri

16socc|  MeF+Y20; Katkih B-SiAION Kesici MgO+Y,0; Katkili B-SiAION Kesici
Takim Takim
Yogunluk (g cm™) R.Y. (%) Yogunluk (g cm™) R.Y. (%)
30 3,068 93,25 3,020 91,8
60 3,124 94,9 3,050 92,7
90 3,058 93,2 3,007 91,6
120 3,090 94,2 3,069 93,5

Tablo 6. 46. B-SiAION Kesici takim kompozisyonlarinin 1700°C’de farkli siirelerde (30-120 dk)
sinterlenmesi sonucu elde edilen yogunluk degerleri

1700° MgF,+Y,0; Katkih B-SiAION Kesici MgO+Y,0; Katkih B-SiAION Kesici
C Takim Takim
Yogunluk (g cm™) R.Y. (%) Yogunluk (g cm™) R.Y. (%)
30 3,097 94,2 3,021 91,8
60 3,143 95,6 3,052 92,7
90 3,102 94,6 3,007 91,6
120 3,141 95,5 3,071 93,6
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6.7. Islenilen Malzeme Piiriizliiliigii Bakimindan B-SiAlON Kesici Takimlarinin
WC Kesici Takimlanyla Karsilastirilmasi

Sementit karbiirler demir dis1 alagimlar olup toz metalurjisi metodu ile tiretilirler. Bu
malzemelerin ilk tiplerinde ana faz olarak tungsten karbiir bulunmustur. Bu ilk
tiplerde tungsten karbiir % 3 ila 13 arasinda kobalt birlestirici ile birlikte kesici

takimi1 olusturmustur. WC kesici takimlarinin ortalama sertlik degeri 2000 HV” dir.

Metallerle (6rnegin celiklerle) karsilastirildiginda, tungsten karbiir daha sert, basma
dayanimi daha yiiksek ancak ¢ekme dayanimi diisiiktiir. Yogunlugu yaklasik olarak
celigin iki katidwr. Elastikiyet modiilii celiginkinden iki kat daha ytiksektir (bu
nedenle, tungsten karbiirler delik i¢lerinin tornalanmasinda daha uzun kesici takimlar

olarak kullanilir). Isil genlesme katsayilar1 yaklasik olarak ¢eligin yarisidir.

Kaplanmamis ve kaplanmis Tungsten karbiirler metal kesme endiistrisinde en ¢ok
kullanilan kesici takimlar oldugu i¢in ¢ok genis bir uygulama alanma sahiptir.
Dolayisiyla, ¢ok cesitli kalitelerde tretilirler. Bu ¢alismamizda ISO smiflamasima
gore P30 grubuna ait SNUN u¢ formuna sahip TIZIT marka WC kesici takimi
kullanilmistir. Sekil 6.98 ‘de kesme performansi i¢in kullanilan WC kesici takimlar
goriilmektedir. S1AION kesici takimlarinda oldugu gibi endiistride kullanilan WC
kesici takimlarida sertlestirilmis AISI 4140 ¢eligini ayni deney sartlarinda kesme

islemine tabi tutulmustur.

Sekil 6. 98. Tizit Marka WC kesici takimlari
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Sertlestirilmis AISI 4140 ¢eligini WC kesici takimlariyla islemede, diisiik kesme ve
diisiik ilerleme hizlar1 kullanildiginda piiriizsiiz ylizey elde edilebilmekte ancak
yiiksek kesme hizlar1 ve yiliksek ilerleme hizlarinda isledigimizde ¢eligimizin islenen
yiiziiyleri piiriizli bir yapiya doniismektedir. Seramik kesici uglarla yapilan kesme
islemleri yiiksek devirlerde dahi piiriizsiiz yiizey elde edilebilmektedir. Sekil 6.99 ‘da
makina imalat sektoriinde kullanilan sertlestirilmis AIST 4140 geliginin WC kesici
takimlariyla islenmesi sonucu elde edilen ylizey piiriizliligi goriilmektedir. Sekil
6.100 ‘de ise sertlestirilmis AISI 4140 celiginin B-SiAION kesici takimlariyla

islenmesi sonucu elde edilen yiizey piiriizliligi goriilmektedir.

Sekil 6. 99. Sertlestirilmis AISI 4140 ¢eliginin WC kesici takimlariyla islenmesi sonucu elde edilen
yiizey piiriizliligi

WC kesici takimlariyla malzeme islemede olusan piiriizliliigii 6nlemek ve yiiksek
kesme ve ilerleme hizlar1 kullanarak zaman ve maliyetten tasarruf etmek igin [-
SiAION kesici takimlarini kullanmak biiyiik avantaj saglayacaktir. Ciinkii; f-SiAION
kesici takimlar1 hem diisiik kesme ve ilerleme hizlarinda hem de yiliksek kesme ve
ilerleme hizlarinda miikemmel bir yilizey kalitesi olusturmaktadir. Boylelikle ekstra
bir yiizey temizleme iglemine gerek kalmamakta enerji ve zaman tasarrufuna imkan

vermektedir.
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Sekil 6. 100. Sertlestirilmis AISI 4140 ¢eliginin B-SiAION kesici takimlariyla iglenmesi sonucu elde
edilen ylizey



BOLUM 7. DENEYSEL SONUCLAR VE ONERILER

7.1. Genel Sonuclar

B-S1AION seramiklerinin iiretiminde Si3N4 tozlari uygun oranlarda AlL,Os; ve AIN
seramik tozlarmnin ve s1vi faz olusturucu katki olarak ¢esitli kombinasyonlarda Y,Os,
ALO;, MgO ve es degerliginde MgF, katki maddelerinin ilavesiyle B-SiAION
seramiklerinin yogunlagsma ve o — [ doniisiimii a¢isindan incelenmistir. Bunun i¢in
oncelikli olarak “kompozisyon hazirlama ve belirleme calismalar1” gerceklestirilmis
belirlenen kompozisyonlar sekillendirme icin tasarlanan dairesel ve kesici ug
formundaki es eksenli kaliplarda sikistirilarak 6n sekilleri verilmistir. Daha sonra
soguk isostatik presle (CIP) sinterleme Oncesi ham yogunlugu artirma c¢aligmalari
yapilmis ve bu calisma sonucu CIP’te Si3Ny4 tozlar1 icin optimum sikistirma basinci
olarak 250MPa’da 3dk tutma siiresi belirlenmistir. B-SiAION yapisini elde etmek
icin Si3N4, ALOs, AIN ve Si0, dortli sistemleri kullanarak Sis,Al,O,Ns_, diyagram
iizerindeki B cizgisindeki z=1 degerlikli kompozisyonla ¢aligilmistir. B-SiAION toz
kompozisyonlarinin sinterlenmesinde ilk defa oksit (MgO) yerine Florir (MgF,)
kullanilmistir. B-SiAION’un sinterlenmesinde sistemde MgO, ALO; ve yiizey
silikas1 ve bazen de ilave silika ile birlikte diisiik sicakliklarda (~1500°C) reaksiyona
girmesiyle diisiik sicaklikli 6tektik olusur. Y,03-MgO-Si0,-Si3Ny4 sisteminde diisiik
otektik sicakligi sebebiyle 1yi bir katk1 sistemi olarak bu ¢calismada kullanilmistir.

Calismamizin  ilk kisminda MgO-SiO, Sistemi ile OS-OSF, 0O3-O3F
kompozisyonlari, Y,03-MgO-SiO, Sistemi ile MI-MF2 ve M3-MF4
kompozisyonlar1 ve Si3N4-Al,O3-MgO Sistemiyle S2-FS2, S3-FS3, S4-FS4

kompozisyonlar1 hazirlanmig ve sinterleme ¢alismalar1 gergeklestirilmistir.

M1, MF2 ve M3, MF4 kompozisyonlar1 yogunluk ag¢isindan incelendiginde floriir

katkili numuneler daha yiiksek yogunlagsma degerleri, daha hizli yogunlasma
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vermistir. Floriir katkisinin yogunlasma tizerine olan bu etkisi SEM caligmalariyla da
desteklenmis, alinan SEM resimlerinde Ozellikle diisiik sicakliklarda floriir katkili
numunelerin daha az porozite igerdigi ve daha yogun yapi sergiledigi goriiliirken
oksit katkili numunelerde daha fazla sivi faz tarafindan 1slatilamayan kuru alanlarin
oldugu daha yiiksek porozite icerdigi gorilmiistiir. Bunun sebebi olarak floriir
katkisinin camsi faz olusumunu modifiye etmesiyle daha diisiik sicaklikta Gtektik
olusumuna sebep olmasi, sivi faz olusum alanini genisletmesi ve olusan sivi fazin
viskositesini diistirmesine baglanabilir. Kakti miktarinin artisiyla diisiik sicaklikta
daha ytiksek yogunlagsma ve doniisiim elde edilirken yiiksek sicakliklarda floriir ve
Mg kayb1 sebebiyle daha az katkili numuneler daha iyi sonuglar vermistir. Yapilan
SEM c¢alismalariyla ise yogunluk sonucglart mikro yapisal a¢idan desteklenmistir.
Bununla birlikte yapilan EDS calismalariyla elementel agidan genel mikro yap1 ve
tane sinir fazlar1 karakterize edilmis sonuglar XRD sonuglariyla da ortiismiistiir. Tam
dontistim 1750°C’de tiim numuneler i¢in basarilabilmistir. Floriir katkili numuneler

daha kisa siirelerde daha yiiksek yogunluk ve doniisiim oranlar1 saglamiglardir.

M1, MF2 ve M3, MF4 kompozisyonlarmin farkli sicaklik ve siirelerde
sinterlenmesiyle diisiik sicakliklarda doniisiim yetersiz olsa da 1550°C’den sonra
Mg-a SiAION olusmus fakat sicakligm artisiyla bu fazin termal kararsiz olmasi
sebebiyle olusabilecek ugucu katki kayiplarimi baskilayacak bir mekanizmasi
olmayan basingsiz sinterleme metodunda 6zellikle kayiplarin siddetlendigi 1700°C
iizerinde termal olarak kararsizlasacak 21R gibi fazin olusmasi da sivi fazdaki Al
miktarmi azalttigindan artik yapida daha kararli olarak B-Si;N4 olusmustur. Bu
kompozisyonlar icin kararli a veya B SiAION iiretimi basingsiz sinterleme metodu
ile miimkiin olmamistir. Bununla birlikte, nihai {iriin olarak B-SiAION’a benzer
iistiin mekanik, termal, kimyasal 6zellikleri sebebiyle teknolojik 6neme sahip olan 3-
Si3N,4 seramikleri %100 dontisiimle elde edilmistir. Yine floriir ilavesi ise genel
olarak sistemde [ yapisimnin olusumunu desteklemis, yogunlagma {izerine olan etkisi

gibi oksit katkili olanlara gore daha ytiksek 3 orani vermistir.

Ancak distik sicakliklarda yapilan sinterleme calismalarinda bazi kompozisyonlarin
yogunluk degerleri ve B doniisiim oranlar1 diisiik seviyelerde bir doniisiim vermistir.

Bu problemlerin asilabilmesi veya minimize edilebilmesi i¢in “toz yatagi” veya
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“paketleme toz sistemi” (packing powder) kullanilarak bu kompozisyonlar

sinterleme islemleri gerceklestirilmistir.

Yiiksek sicakliklarda ozellikle yiiksek sinterleme siirelerinde ve yiliksek katki
oranlarmi igeren kompozisyonlarda buharlagsma kaybinin nispeten yiiksek olmasidir.
Sicakligim etkisiyle olusan muhtemel faz ve reaksiyonlar Denklem 7.1-7.4te
verilmistir. Ayrica bu reaksiyon sonucu serbest halde bulunan Mg metali, Floriir ve
N gazi yapidan uzaklasarak yogunlugun diismesine sebep olabilir. Bu kayip katki
maddeleri halihazirda sinterlemeyi saglayan sivi faz olusturucu elementler oldugu
icin bu da yogunlasma prosesi i¢in gerekli sivi fazin yeterince olusamamasina veya
gorevini tamamen yerine getiremeden uzaklagmasina neden olmaktadir. Bundan
dolay1 sinterleme tam ger¢eklesememekte ve yogunlugu diisikk, a—p doniisiimii
beklenenden daha diisilk oranlarda tamamlamis numunelerin elde edilmesine
sebebiyet vermektedir. Burada yasanan problemin nispeten ortadan kaldirilmasi
icinde yiiksek sicakliklarda katki malzemesinin biinyeden kayb1 problemi hazirlanan
Si3N4, BN ve MgO/MgF,’den olusan 6zel toz yatak kompozisyonlar: ile biiytik
oranda minimize edilmistir. Boylece yogunluk degerleri daha yiiksek sicakliklara ve

siirelere kadar korunabilmistir.

Ayrica bu reaksiyon sonucu serbest halde bulunan Mg metali ve N gazi yapidan
uzaklasarak hem yogunlugun diismesine sebep olacak hem de Mg-a SiAION yapisini

stabilize ettigi i¢in Mg kaybi1 a yapisinin termal kararliligini tamamen etkileyecektir.

Bu asamada asagidaki reaksiyonlar geregince forsterite, enstatite gecici ara fazlar
olus reaksiyonlar denklem 7.1 ve 7.2°de verilmistir Fathi (2008), Tatli (2002), Zen
(1976), Binnewies (1999).

9Mg0(k) + Si3N4(k) — 6Mg(g) T + 3MgSiO3(S) + 2N2(g) T (71)
6Mg0(k) + Si3N4(k) — MgQSiO4(S) + 4Mg(g) T + 2Si0(g) T + 2N2(g)T (72)
Si3N4 + MgO — Mg28104 + MgSINz (73)

MgSiNz — Siz3N4 + Mg(g) T + Nz(g) T (74)
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Katki miktarlarin1 azaltma lizerine yapilan calismalarda ise diisiikk katki oranlar1
kullanilarak hazirlanan bu yeni kompozisyonlarin degisik sinterleme siirelerinde ve
1700-1750°C sicakliklarda sinterleme c¢aligmalar1 tamamlanmis olup yogunluk
tablolar1 ve grafikleri deneysel calismalar kisminda verilmistir. Yogunlasma
acisindan en iyi sonucu veren minimum katki orani olarak %3Y,0; + %1MgO
katkistyla belirlenmistir. Yogunluk sonucglar1 taramali elektron mikroskobuyla
yapilan mikro yapisal incelemelerle desteklenmistir. Diisiik katki kompozisyonlu

numunelerin karakterizasyon ¢alismalar1 gerceklestirilmistir.

Yapilan bir diger calisma ise sinterlenmis olan numunelerimizin faz analizleri
yapilmis, SEM ile mikro yapisal incelenerek karakterize edilmis yiiksek yogunluklu
veya tam yogun numunelerin mekanik ozellikleri incelenmistir. Genel olarak tiim
numuneler i¢in sicakligin artigiyla sertlik ve kirilma toklugu degerlerinde sistematik
bir artig egilimi goriilmiistiir. 1700-1750°C araliginda en yiiksek sertlik ve kirilma
toklugu degerleri elde edilmistir. Sicakligin artmasiyla kirilma toklugundaki artigin
sebebi gittikce yogunlagsmanin artmasi ve oa—f doniisiimiiniin gergeklesmesidir.
MgF, ilave edilerek cam sisteminde yapilan degisiklikle avantajlar sundugu
belirlenen floriir katkis1 kirilma toklugunda da artis saglamistir. Elde edilen degerler
(M1: 6,55 MPa m'? MF1: 6,9 MPa m"? M3: 8,2 MPa m'?, MF3: 8,33 MPa m'?)
literatiir calismalariyla uyumlu olup daha da gelistirilmistir [Jansen, 2001 (4,5 MPa
m'?); Lin, 2003 (6 MPa m"?), Pettersson, 2006 (4-5 MPa m'?)].

Mg-Y-Si-Al-O-N katki sistemiyle en yiiksek sertlik degerleri M1 i¢in 1750°C’°de 21
GPa, M3 i¢cin =22 GPa, Mg-Y-Si-Al-O-N-F katki sistemi icin es deger
kompozisyondaki numunelerde ise bir miktar daha diisiik sertlik degerleriyle birlikte
MF1 i¢in 20 GPa, MF3 numunesi i¢in ise =20,6 GPa olarak elde edilmistir. Bununla
birlikte, literatiirle floriir katkili sistemde elde edilen degerler karsilastirildiginda
Chatfield (1986) (16-17 GPa), Ekstrom (1992) (=18GPa), Pettersson (2006) (15-
17GPa), Ziegler (1987) (18-19GPa) B-SiAION seramikleri i¢in iyi bir deger olup,
oksit katkililar i¢in ise daha da gelistirilmistir. Katki miktarina arttikca yiiksek katkili
olan sistem daha yiiksek sertlik degeri vermis diisiik katkili olan ise sicakligin

artistyla daha yavas fakat stabil bir sekilde sertlik artis1 gdstermistir.
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Basingsiz sinterleme yontemiyle, diisiik sinterleme sicakliklarinda
gerceklestirdigimiz caligmalarimiz sonucu kesici u¢ formunda tiretilen MgO+Y,0;
katkilt B-SiAION ve es degerligindeki MgF,+Y,03; katkili B-SiAION takimlar,
literatlirde belirtilen bir malzemeyi isleyebilmesi i¢in yiizey taslama islemlerinden
gecirilerek islemeye hazir hale getirilmistir. Daha sonra sertlestirilmis AISI 4140
celigi lizerinde kesme performansi testleri yapilmistir. Bu iki farkli B-SiAION kesici
takimlarmi isleme performans1 bakimindan kiyasladigimizda MgF,+Y,0; katkili -
S1AION kesici takimlarinmn, MgO+Y»0Os katkili B-SiAION kesici takimlarina gore
daha az asindig1 goriilmektedir. Bunun temel sebebi, MgF,+Y,0; katkil1 B-SiAION
takimlarmin diistik sicakliklarda MgO+Y,0; katkili B-SiAION takimlarina gore daha

1yl yogunlagma davranisi sergilemeleridir.

7.2. Oneriler

1. Bu calismada iiretilen B-SiAION seramikleri ekonomik bir yontem olan
basingsiz sinterlemeyle Ttretilmesi ve floriir katkisiyla daha diisiik
sicakliklarda ve daha kisa siirelerde yani daha ekonomik olarak
iretilebilmistir. Bu sebepten ALOj’ya gore lstlin Ozellikleriyle (daha
yiiksek kirilma toklugu, sertlik vb) birlikte ekonomik olarak ta alternatif

malzeme olarak kullanilabilir.

2. Yiiksek tokluk ve sertlik gibi 6nemli {stiin teknolojik 6zelliklere sahip
olan floriir + oksit katkilariyla sinterlenmis B-Si3Ns ve B-SiAION
seramikleri diisiik birim iiretim maliyetleriyle éne ¢ikmaktadir. Igerdigi
tane smir1 amorf fazindan dolay1r 1100°C’nin altindaki uygulamalar igin

kullanimi Onerilebilir.

3. Farkli floriir kaynaklarmin ayr1 ayr1 veya birlikte kullanilmasiyla
(CaF,ve/veya MgF,;) SiAION kompozit (o+p) sistemi olusturma

potansiyeli incelenebilir.
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Magnezyum Floriir ilavesiyle sinterlenen Silisyum Nitriir ve B-SiAION
numunelerin apatite fazinin olusum i1mkan1 sebebiyle biyoaktivite

acgisindan incelenebilir.

Si-Al-O-N-F cam sistemi gelistirilip tek faz iiretilerek Si-Al-O-N-F

camlar1 6zellikle implant malzeme olarak potansiyeli arastirilabilir.

Mng-SiOQ, Mng-A1203 lklll, Mng-SiOQ-A1203, Mng-SiOQ-Y203 ug:lu
veya dortlii sistemler kullanilarak Silisyum Nitriir ve S1IAION pargalarin

birlestirme ¢aligmalar1 yapilabilir.

Metal floriir ilave malzemeleri metoksit soliisyonu halinde SizN4 ve

S1AION sistemlerine sol jel kaplamasi ¢alisilabilir.

Metal oksit tozlar1 sol jel kaplama metodu kullanilarak Si3Nj4 taneleri

iizerine uniform biriktirilmesiyle SiC fiber takviyeli sistemler ¢aligilabilir.

Florir katki sisteminde sinterleme sicakligina i1sitma ve sogutma
hizlarmin olusan tane smir1 amorf fazi ve taneler {izerine etkisi

incelenebilir.

MgF, katkisiyla  gelistirilen  B-Si3Ns  ve  B-SiAION  seramik
malzemelerinden termokuple kilifi, demirdisi metallerin  dokiim
aparatlarinda tandis, yolluk vb. refrakter uygulamalarinda kullanimi

incelenebilir.

Endiistriyel kullanim i¢in tasarlamis oldugumuz es eksenli kalibin
yeniden tasarlanarak sinterleme Oncesi ham yogunlugu yiiksek kesici

takim elde etmek i¢in elverisli hale getirilmesi gerekmektedir.

Basingsiz sinterleme yerine Gaz basingli Sinterleme kullanarak tam yogun

ve kare/eseksenli kesici ug tiretimi yapilabilir.
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13. Degisik kesici u¢ formlarinda kaliplar tasarlanarak floriir katkili [-
SiAION toz kompozisyonlar1 sekillendirilebilir ve elde edilen kesici

takimlarmin birbirlerine gore isleme performanslari arastirilabilir.

14. Daha yiiksek kesme ve ilerleme hizlar1 secilerek floriir katkihh B-SiAION
kesici takimlariyla sertlestirilmis ¢eliklerin  isleme performansi

arastirilabilir.
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