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OZET

Anahtar Kelimeler : SizNy, o - B -SIAION, Kesici takimlar

Silisyum nitriir esash silisyum aliiminyum oksi-nitriir olarak bilinen SiAION’lar ileri
teknoloji seramik malzemelerinden biridir. Cesitli olanlarda kullanilabilen teknik olarak
onemli seramiklerdendir. Aliimina (Al,O3), silisyum nitriir (SigN,) ve aliiminyum nitriiriin
(AIN) reaksiyon sinterlemesiyle elde edilebilmektedirler. En 6nemli 6zellikleri yiiksek
sicaklik mukavemeti, yiiksek sicakliklardaki korozyon direnci, diger seramiklerle
karsilastirildiginda diisiik termal genlesme katsayilarimdan dolay1 ¢ok iyi termal sok direnci,
diisik yogunluga sahip olmasi, yiiksek sicakliklarda sertligini korumasidir. Bu yiizden
SiAION vyiiksek sertlik ve mukavemet istenen yerlerde (isleme teknolojilerinde kesici takim
olarak), yiiksek sicaklik korozyonunun goriildiigli yerlerde (tiirbin elemanlar1 gibi),

rulmanlarin tiretiminde kullanilmasi olarak siralanabilir.

Bu calismada SigN, tozlarindan iiretilen B-SiAION seramiginin kesici u¢ olarak
kullanilmasinin performansi incelenmistir. B-SiAION genel formiiliindeki z=1 degerliligine
gore hesaplanip hazirlanan sivi faz sinterlemeyi kolaylastiric1 oksit katkilar (' Y,03, MgO ),
kullanilarak toz kompozisyonlar1 hazirlanmistir. Hazirlanan toz kompozisyonlari soguk
preste kesici u¢ formuna getirildikten sonra soguk izostatik preste 250 MPa basingta
sinterleme Oncesi maksimum ham yogunluga ulastirllmistir. Daha sonra yiiksek sicaklik
grafit firinda koruyucu azot gazi ortaminda numuneler 1450—1750°C'de, 30-150 dk bekleme
siirelerinde sinterleme islemleri yapilmistir. Sinterleme sonrasi numunelerin Argimet
prensibine gore yogunluk Ol¢iimleri yapilmistir. Taramali elektron mikroskobuyla (SEM)
numunelerin mikroyap1 analizleri yapilmistir. XRD analizleri yapilarak SizN, faz doniisiimii
doniisiimii ve yaklasik a-f oranlari tespit edilmistir. Malzemelerin mekanik &zelliklerini
incelemek i¢in serlik ve kirilma toklugu degerleri incelenmistir. Sertlik deneyleri 1 kg yiik
altinda Vickers sertlik cihazinda gergeklestirilmistir. Kirilma toklugu deneyleri de yine ayni
cihazda Indentasyon teknigiyle olusturulan ¢atlak boylari tizerinden ilgili formiil kullanilarak
hesaplanmigtir. Daha sonra bu ¢alismada {iiretilen B-SiAION kesici takimlar1 ve endiistride
kullanilan WC kesici takimlart ayni deney sartlarinda sertlestirilmis AISI 4140 ¢eligini
kesme islemine tabi tutulmustur. Sertlestrilmis AIST 4140 ¢eligini B-SIAION kesici
takimlar ile islenmesinde yiiksek ilerleme ve kesme hizlarinda piiriizsiiz bir ylizey elde

edilmistir.
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SUMMARY

Keywods : SisNg, a - B —SIAION, cutting tools.

SiAION’s which is known as silicium aluminium 0Xy hitride based silicium nitride, is one of the high-
tech ceramic materials. This, which can be used in different places, is one of the important ceramics
technically. It’s made of sintering reaction with alumina (Al,O3), silicium nitride (SisN,) and
aluminium nitride (AIN). The most important features of that are high temperature resistance, corosion
resistance at high temperatures, because of their low thermal expansion coefficients comparing to the
other ceramics, very good thermal shock resistance, having low density and protecting hardness at
high temperatures. Because of this, SiAION’s can be used at places required high hardness and
resistance (as cutting components at processing technoogies), at places that high temperature corosion

is occured (like turbine components), in producing ball bearing.

In this study, it’s researched that the performance of using 3-SiAION ceramics that is produced from
SizN4 powders, as a cutting point. With using liquid phase sintering facilitative oxide additives which
is made with calculating as for the equality of z=1 at general formul of B-SiAION, powder
compositions had been made. This powder compositions had been conveyed to maximum pure density
after being made to the form of cutting point before sintering at 250 MPa pressure at pressing cold
isostatic. After that, sintering process of samples at 1450-1750 C, at 30-150 min. waiting moments in
high temperature graphite oven in protecting nitrogen atmosphere, had been made. After sintering,
density results of samples had been obtained as for Archimed principle. Micro-structure analyses of
samples had been got with scanning electron microscope (SEM). With making XRD analyses, SisN,4
phase transformations and approximate a- [ rates had been determined. For researching mechanical
features of materials, hardness and breaking density rates had been studied. Strength tests had been
made under the load of 1 kg at Vickers strength machine. Breaking density tests had been calculated at
the same machine with using the formul on crack lengths with technique of Indentation. After that, -
SIAION cutting tools which is made at this work and WC cutting tools which is used in industry had
been subjected to cutting process of AISI 4140 steel which is hardened in the same experiment
conditions. High improvement on processing hardened AISI 4140 steel with [B-SIAION cutting tools

and a smooth surface had been obtained at cutting forces.
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BOLUM 1. GIRIS

SiAION seramigi Silisyum nitriir - aliimina sistemindeki kat1 ¢ozelti iizerine yapilan
caligmalar sonucunda 1971°de Japonya’da Kamigaito, Oyama ve 1972’de
Ingiltere’de Jack ve Milson tarafindan birbirlerinden bagimsiz olarak bulunmustur.
Yapilan bu ilk ¢aligmalar genislemis bir silisyum nitriir kafes yapisini ortaya
cikarmistir. Bu genisleyen silisyum nitriir kafes yapisina aliiminyum ve oksijen
iyonlar1 yerlesmekle birlikte hala silisyum nitriirden istenen ozelliklerin
kombinasyonu elde edilememektedir. Bu tek fazli kati ¢ozelti B — SIAION olarak
adlandirilmigtir. ~ Silisyum-Aliiminyum-Oksijen ve  Azotun ilk harflerinden
olugsmaktadir. B-Silisyum nitriiriin kafes yapisinin modifiye olmasiyla B-SIAION
silisyum nitriire benzer ve bazi1 yonlerden daha iyi fiziksel ve mekaniksel ozelliklere
sahiptir. Ayrica kimyasal kompozisyonu sonucunda aliiminanin 6zelliklerine benzer

kimyasal 6zelliklere de sahip olmaktadir [1].

Bu calismada, c¢eliklerin islenmesinde B-SiAION seramik kesici takimlarinin
performanslar1 literatiirde yapilan ¢alismalar incelenerek degerlendirilmistir.
Calismanin amaci, makine imalat sektoriinde kullanilan AISI 4140 1slah ¢eliginin
sertlestirilerek daha zor isleme sartlarinda MgO+Y,0; Katkisiyla basingsiz
sinterlenmis olan B-SiAION seramik kesici takimlarin iglenebilirligini, takimlardaki
asinma mekanizmalarini ve asinma miktarlarim degerlendirmektir. Uretilen basingsiz
sinterlenmis yogun SiAlION seramiklerinin {stiin 6zellikleri bu c¢alismada kesici
takim olarak performansinin incelenmesinde itici glii¢ olmustur. Piyasada
kullanilmaya bagslanan bazi farkli SiAION seramiklerinin (sicak preslenmis, GPS
SiAION gibi) yami sira bu galismada kullanilacak yogun a-SizNg-B-SisAIONy
seramiginin kesici takim performansini ortaya koymak i¢in piyasadaki benzer bir
malzemeyle karsilastirma yapilarak torna, freze vb. tezgahlarda kullanim potansiyeli

degerlendirilecektir.



BOLUM 2. SILISYUM NiTRUR SERAMIKLERI (SisN,)

Silisyum nitriirden ilk olarak 1857°de Deville ve Wohler tarafindan bahsetmistir.
Daha sonra da 1910’da Werss ve Engelhardt tarafindan silisyumun azot atmosferinde
yaklagik 1320°C*nin lizerine 1sitildiginda iizerinde mavimsi beyaz renkle bir kaplama
olusumu gozlenmistir. 1950°1lere kadar arastirmacilar icin SizN4 kimyasal agidan bir
merak konusu olmaya devam etmis 1950’lerde refrakterlik 6zelligi ortaya ¢ikmuistir.
Ayn1 zamanda, iyi termal kararliliga sahip olan silisyum nitriir, termokuple tiipler,
eriyik metaller i¢in potalar ve aynm1 zamanda roket nozilleri i¢in gelistirilmistir.

Kimyasal formiilii SigN4’ tiir [1].

SizN4 seramiklerinin sivi faz sinterlenmesi ile biiyikk gelismeler elde edilmistir.
Sinterleme sirasinda sinterlemeyi kolaylastirmak i¢in birgok katki maddesi (Al;O3,

Y203 MgO ve BeSiN,) kullanilmaktadir [2].
2.1. Silisyum Nitriir'iin Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri

Toz halinde iiretilen SizN4 malzemeler a ve B SisN4 olmak tizere iki farkli polimorfik
yapida kristallenmektedir. Her iki yapida da hegzoganal kristal kafes yapisina
sahiptir. a ve B silisyum nitriiriin c-ekseninin yonii boyunca olan kafes uzakliginda
farklilik gosterirler. a- SisN4’lin ¢ eksenindeki tekrar mesafesi - SizsN4’iin yaklagik
iki katidir. a silisyum nitriir artan sicaklikla B silisyum nitriire doniisen enerji zengini,
yar1 kararli bir bigimidir. Hesaplanmis yogunluklariyla birlikte a ve - SizsN4’lin

birim hiicrelerinin boyutlar1 Tablo 2.1°de verilmistir [7]

Tablo 2.1. a ve B-SizN,’iin birim hiicre boyutlar1 ve yogunluk degerleri [8]

Yap1 a (A°) c(A°) p(g/cm®)
o- SizNy 7,748 5,617 3.190
B- Si3Ny 7,608 2,911 3.202




B yapist o’nin eriyik veya buharlagmasiyla meydana gelmektedir. Silisyum nitriir,
silisyum ile azotun 1200 °C fizerinde dogrudan reaksiyonu ile lretilmektedir.
Nitriirlesme reaksiyonu siddetli ekzotermik olup prosesin sicakligini kontrol etmede

giicliik ¢cikarmaktadir.

3Si(k) +2N2(g) ﬂ) o - SizNg (2.1)

Silisyum nitriir normal basing altinda ergimemektedir. Fakat azot ile siv1 silisyuma
parcalanabilmektedir. Ayrisma hizi 1800 °C’nin iizerinde olduk¢a siddetlidir. Bu
nedenle saf silisyum nitriiriin %100 yogunlasmas1 miimkiin degildir. Bu konudaki

gelisme ancak sinterleme katki maddelerinin ilavesi ile saglanmaktadir. [9].

2.2. Silisyum Nitriiriin Yapisi

Silisyum nitriiriin alfa ve beta olmak iizere temelde iki formu mevcuttur. Ayrica
amorf ve ince film seklinde formlar1 da vardir. Bu formlarin kendine 6zgii tiretim
yontemi, kompozisyon, yapt ve Ozellikleri vardir. Bu formlar temelde SizN4’lin
fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini tagimaktadirlar. Weiss ve Engelhand 1910 ‘da SizNy
yapisinda Si ve N 3/4 stoikometrik oraninda olustugunu belirlemislerdir. Baslangicta
SiOz’nin azot ile etkilesiminde SiN,, Si;N, ve SisNg fazlart gozlenmistir.
1950’lerdeki x-1s1nlar1 analizlerinde, her ikisi de hegzagonal forma sahip a ve B
seklinde iki formu oldugu ortaya konmustur. Genel olarak SizN4 seramiklerinin
yapist  Sekil 2.1°de  verilmektedir. Burada goriildigii gibi yapt  SizNy

tetrahedralarindan olusmaktadir [3].



Birim hiicre
tabani

VV SiN,

tetrahedrasi

Sekil 2. 1. Silisyum nitriiriin kristal yapisi [4]

B-SizNy4 fazi, fenasit (Be,;SiO,) yapisi olusturmaktadir. Burada Be, Si ile O ile N yer
degistirir. Sekil 2.2’ de o ve B-SisNs’lin kristal yapisi goriilmektedir. Bu sekilde
gorildigii gibi c-ekseni boyunca B-SisNg igcin ABAB.... ve 0a-SisNs igin
ABCDABCD...... seklinde atomlar siralanirlar.

a- SisNs yapisinda, her bir silisyum tetrahedralin merkezinde bulunur ve her azot
trigonal i¢inde yer alir. Her {i¢ silisyum ile diizlemsel koordinasyon olusur ve

boylece ti¢ SizsNy tetrahedrasi ile baglanir.



Yapi ayrica sekiz iiyeli Si-N baglari ile baglanmis plakalardan ve Si-N kopriilerinden
olusur. B-SigNg birim hiicresi SigNg ile P63/m wuzay grubundan olustugu
belirlenmistir. a- SigNg, B-SizN4’lin aynadaki ters goriintiisiinii igerir. Ayrica c-ekseni
B- SisNg’tin iki katidir. a- SigNg’tin birim hiicresi Si;oNig , (P3,c, ) uzay grubu

yapisindan olusur.

(a) (b)

Sekil 2. 2. Si-N tabakalarmin ideal dizilimleri (a) a- SisNg, (b) B- SizNg [1, 5]

B- SisNgYapisinda c-ekseninde 300 pm’lik bir bosluk ¢ap1 olusur. a- SizN4 yapisinda
c-kayma ylizeyinde 140 pm c¢apinda tiinellerle baglanmig biiylik arayer atom
bosluklart olusur. X-1sinlar1 ¢aligmalar1 a-fazinin bag uzunlugunun B-fazina gore
daha degisken oldugunu ortaya koymustur [3]. Tablo 2.2’de her iki formun

ozelliklerini ortaya koymaktadir.



Tablo 2. 2. a ve B-SigN4 yapilarinin kristalografik dzellikleri [6]

3 Yogunluk
Form a(A° c(A°) cla V(A®) 2
(g/cm?)
a- SizNy 7,748 5,617 0,725 292 3,184
B- SigNg4 7,608 2,911 0383 145,9 3,187

2.2.1. a-SizN4 Seramikleri

Genel formiilii SijoN3g seklindedir Silisyum nitriiriin 1400°C’ye kadar kararli olan bu
polimorfu diisiik sicakliklarda kararhidir. Hegzegonal yapiya sahiptir. 3 boyutlu
kovalent paylasilmis ag olusturan SizNj tetrehedralari igerir. o-SisNs’de Si-N
tabakalart ABCDABCD... seklinde bir dizilim gosterirler (Sekil 2.3-2.4). B- SizNg ise
ABAB... seklinde siralanmaktadirlar. - SizNg’e gore, a- SigNg ‘deki ekstra CD
tabakasinin varligr, bu tabakanin AB tabakasi lizerinde c- kayma diizleminde
hareketiyle ilgilidir. a-SizN4 ‘deki daha uzun dizilim nedeniyle bu polimorf daha sert
bir yapiya sahiptir [10].

/T

Sekil 2.3. SizN, ‘deki tabakali kristal yapilar a-SisN4 (ABCD) B-SisN4 (ABAB) [7]



Sekil 2.4. Birbirlerine kenarlardan bagli SizN, tetrahedralardan olusan B-SigN, yapist [7]

2.2.2. B-Si3N4 Seramikleri

Genel formiilii SigNg seklindedir. a- SigN4 1400 °C’ye kadar kararhdir. a- SizN4 1400
°C’nin lizerinde B- SizNy'e doniismektedir. B- SizNy4 tiim sicakliklarda kararli olan bir
fazdir. o yapidaki SisNg’den B- SisNg’ii elde etmek igin o - SisNg’ii 1410 °C’nin

tizerine 1sitilir. Ancak a-SizsNs’den B- SisNg’e doniisiimiin tek yanli yani geri

dontigiimsiizdiir[9].
B- SizNg “tin tiretimi; o-SigNg %€, B- SigNy (2.2)
DG

1410 =C

Sekil 2.5. SisN,’lin polimorflarinin serbest enerji durumu [9]



Sekil 2.5°de goriildiigii gibi 1410 °C’den sonra PB-SigNs’nin serbest enerjisi o-
SizNs’den daha diisiiktiir. Bu nedenle yiiksek sicaklik uygulamalarinda daha kararli
olan B-Si3N4 tercih edilmektedir. a - SizN4 oksijence zengin bir polimorf iken, -
SisN4 oksijence zengin degildir. Si ve N atomlarini igeren tabakalar yukarida da
belirtildigi gibi ABAB... seklinde bir dizilim gosterirler. Her ne kadar a-SisN4 kristal
yapisi, [P- SisNg’e gore daha yiiksek sertlige sahip olsa da miihendislik
uygulamalarinda B-SisN4 daha fazla tercih edilmektedir. Bunun nedeni B-SizNj’iin
cubuksu mikro yapisi nedeniyle kendinden takviyelidir ve bu da tokluk ve

mukavemet acisindan 6nemlidir [9].

Tablo 2.3. Silisyum nitriiriin kristalinin tipik 6zellikleri [11]

Ayrisma Sicakligi 1900°C
Teorik yogunluk

o 3.168-3.188
B 3.19-3.202
Yogunluk (gr/cm?) Teorik yogunlugun %90-%100’i
Yogun SizNy Teorik yogunlugun %70-%88’1
Reaksiyon bagli SizNy

Termal genlesme katsayist (20-1500 | 2.9-3.6
Termal iletkenlik (W/mK)

Yogun SizNy 15-50
Reaksiyon baglh SizNg 4-30
Termal diflizyon katsayisi(cm/sn)

Yogun SizNy 0.08-0.29
Reaksiyon bagli SizNg 0.02-0.22
Spesifik 1s1 (J/kg°C) 700
Elektriksel direng (Q2cm) 10"

Mikro sertlik (Vickers, MN/m?) 1600-2200
Young modiilii (GN/ m?)

Yogun SizNy 300-330
Reaksiyon bagli SizNa 120-220
Egme mukavemeti (MN/m?)

Yogun SizNy 400-950
Reaksiyon bagli SizNy 150-350
Kirilma toklugu (MN/ m?)

Yogun SizNy 3.4-8,2
Reaksiyon bagli SizNy 1.5-2.8




2.2.3. a — P Silisyum nitriir faz doniisiimii

Silisyum nitriirdeki oa—p faz donlisimii kafes yapisinin yeniden insasini
gerektirmektedir. Bu tlir doniisiim prosesi genellikle doniisen malzeme bir ¢oziicii ile
temas halinde oldugunda olusmaktadir. Daha kararsiz formun daha biiyiik
¢Oziinlirliigli, onu soliisyonun icine dogru c¢oziinmeye itmektedir ve sonra daha
kararli ve daha az ¢Oziniirliiklii bagka bir faz ¢okelmektedir. Bu siire¢ buhar fazinda
farklidir. Silisyum nitriiriin sivi faz sinterlemesi sirasinda 1400°C ve iizerindeki
sicakliklarda orijinal o fazinin bir metal- Silisyum-oksinitriir cam sivi ile temas

halinde oldugu yerlerde doniisiim gerceklesmektedir [1].

2.3. Silisyum Nitriir Seramiklerin Sinterlenmesi

Si3N, yiiksek derecede kovelent bag yapisindan dolay1 yiizeyden sinterlenmesi tane
siir1 diflizyonu ve latis diflizyonu ile malzeme taginimi gergeklesmesi zordur.
Silisyum nitriir giiclii kovalent bagi nedeniyle difiisyon katsayisi diisiiktiir. Bu
sebeple sinterleme baslamasi i¢in yiiksek sicakliklara cikilmasi gerekmektedir.
Sinterleme sicaklig1 difiizyon olusacak kadar yiikseldiginde silisyum nitriiriin yapisi
bozunmaya baglar. Bu nedenle iyi sonuglar elde etmek icin sivi faz sinterlemesi ile
sinterlenmektedir. Sivi faz sinterlemesinde katilan sinterleme ilaveleri ile siv1 faz
sinterleme sicakligi diisliriilerek sinterlenmeye katkida bulunmaktadir. Silisyum
nitriiriin ¢esitli sinterleme ilaveleri kullanilarak sivi fazla sinterlenmesindeki temel
amag, difiizyon katsayisinin ¢ok diisiik olmasindan dolayr kiitle tasginiminin, bu
sinterleme katkilar1 ve ylizey silikasindan olusan sivi fazla gergeklestirilmesine

imkan tanimak ve bdylece sinterlesmeyi saglamaktir [12].

2.4. Siv1 Faz Sinterlemesi

Silisyum nitriir seramikleri, ilk zamanlar ¢ogunlukla 1400 °C'de azot atmosferinde
reaksiyon bagli sinterleme prosesi ile Si metali kullanilarak tiretilmistir. Bu yontemin
avantaji, nitriirleme isleminde malzeme ¢ekmesinin az olmasi ve karmasik sekillerin
herhangi bir bagka isleme teknigine gerek kalmadan istenilen olgiilerde
iiretilebilmesidir. Fakat bu yontemde malzeme sinterleme islemi sonrasi normal

olarak % 20 (hacimce) kalint1 por igermektedir.
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Bu da iiretilen iirliniin mukavemetini diisiirmektedir. Malzemede tane sinir1 fazinin
az olmasindan dolayr son iirlin mekaniksel oOzelliklerini 1600°C'ye kadar

koruyabilmektedir.

Tamamen yogun bir malzeme elde edebilmek i¢in basingsiz sinterleme veya sicak
presleme yontemlerinden biri ile Al,Os; MgO, Y,03; ve/lveya CaO kullanilarak
yapilmaktadir. Fakat, kullanilan katki malzemesi taneler arasi bir amorf camsi faz
olusturdugundan malzemenin yiiksek sicaklik 6zelliklerini kotii yonde etkilemektedir
[13]. Bu olumsuz etkiyi gidermek i¢in yapilan iglem, taneler arasi bu fazin bir 1s1l
islem ile kristallestirilerek  malzemenin  yiiksek sicaklik  6zelliklerinin

iyilestirilmesidir [ 14-15].

Siv1 faz sinterlemesinin genel amaci, yiizey silikasinin ve akiskanlastirici katkilarin
(6zellikle metal oksitlerin) kullanimiyla sinterleme sicakliginda kiitle aktarimina ve
SigN4‘lin yogunlagsmasina izin veren oksinitriir sivisinin ilk basta olusturulmasidir.
Kingery 1959 yilinda yaptig1 bir caligmada sivi faz sinterlemesinin {i¢ asamada

gerceklestigini one siirmiistiir (Sekil 2.6).

0
) | L
E -14 | Tane Biiyiimesi
o |
U" [T T} 1]
iilme- Colcelme

& Ian ¢ | Kapal porozitelerin
= | | eliminasyomn

Partikiil Yeniden | o> [ donigtimg |

Diizenle .

2 trenelest | | Fogunluk < %95
Olugan srviun Iqrﬁc;,mlél _ | Relatif yogunluk
wiskositesi ve | l;:re hl’? .Fn:ZSI |
hacmiyle iligkilidir | T

i dinigimii i-;i.-nl I
ekirdeklesme | |

3 I |

Log zaman

Sekil 2.6. Kingery Modelinin gosterimi [16]
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Birinci asama: Partikiil yeniden diizenlenmesi

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

Av/vg oo t 1N (2.3)

Burada

V) baslangicta olusan sivi hacmi;

Av hacimsel degisimi;

t, zaman;

n, sinterleme mekanizmasini belirtmektedir.

Burada prosesin hizini, sividan ¢okelme mekanizmast kontrol ediyorsa n=3
olmalidir. Fakat hiz siviya dogru diflizyon ile kontrol ediliyorsa n=5 olmaktadir. Bu
asamada o- SizNg'den -SisNg'e doniisim meydana gelmektedir. Sivi faz
sinterlemesinin ikinci asamasi Sekil 2.4’te sematik olarak goriilmektedir. Y,O3 ve
MgO ilaveleri icin oksinitriir ¢dzeltisinde o'nin ¢dziinmesi, taneler arasindaki
birlegsme alanlarinda meydana gelmektedir. MgO ilavesi ile hizli malzeme taginimi, 8
fazinin serbest yiizeylerde yeniden ¢okelmesine ve dolayisiyla da tane merkezleri
arasindaki mesafenin ¢ekme ile azalmasina neden olur. Y,03; kullanildiginda
difiizyon hiz1 daha diisiik oldugundan yavas gerceklesir ve 6nemli miktarda malzeme
transferi olmadigindan temas noktalarinda B ¢okelmesi meydana gelir. Bu doniisiim

pek fazla yogunlasma olmadan gergeklesir

Son asamada ise birlesme veya kapali porlarin kaybolmasi olarak tanimlanir. Ayrica

nihai yogunluk artik teorik yogunlugun % 95’inden daha biiyiiktiir [17-18].

SizNg4'lin sinterlenmesinde etkili parametreler;
-s1v1 fazin viskozitesi,

-Si3Ny4 tozunun tane boyutu

-Si3Ny tanelerinin sivi igerisinde ¢oziinmesi,

-sinterleme katki maddelerinin miktaridir.
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[deal

Tamamlanmaig
YoBunlasma

Ctzelti Kontroli
Or: MgO

Eismi Dénilsim
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Yogunlagma Difilzyon Kontrolil
Or: ¥,0,
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Sekil 2.7. Kingrey Modelinin sematik gosterimi [16]

2.5. Silisyum Nitriir Sinterleme Metotlari

Silisyum nitriir seramiklerinin, siv1 faz sinterlemesi ile yogunlastirilmas: Tablo 2.4

de goriilen birkag farkli yolla gergeklestirilebilir.

Tablo 2. 4. SisN, seramiklerinin sinterleme yontemleri ile karsilagtiriimasi [19]

Reaksiyon Sicak . Sicak Izostatik
< Sinterleme
Baglamali Presleme (SSN) Presleme
(RBSN) (HPSN) (HIPSN)
Baslangic SisN, tozu SisN, tozu SisN, tozu
Malzemesi Si-tozu + + +
katk1 maddesi katk1 maddesi katk1 maddesi
. Sinterleme
Uretim >1750 °C
Basamaklari Kaliplama Sicak presleme > 1 saat HIP de
Nitriirleme < >1700°C Pn2>0,1Mpa >1750°C
1420°C > 0,5 saat GPS ’de >(,5saat
> 72 saat ~ 30 MPa Pn2>30Mpa PA=>1000MPa
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Tablo 2. 4. Si3N, seramiklerinin sinterleme yontemleri ile karsilastirilmasi (devam) [19]

Son Uriin . e s Son iiriinde . et . e g
Sinterlendigi gibi isleme yapilmals Sinterlendigi gibi | Preslendigi gibi

Cekme (%) 0 =10 =15 =15

Sinterleme

Sonra51 Gerek yok Gerek var Az miktarda Az miktarda

Isleme gerek var gerek var

Porozie i o

Kirilma

Mukavemeti =300 >700°C >700°C > 700°C

(MPa) (Toda=1400°C) | (Toda=1000°C) | (T0da=1000°C) | (Toda=1000°C)

2.5.1. Basingsiz sinterleme (PS)

Bu teknikte, toz karigimlarina sinterleme Oncesi sikistirma yoluyla istenen sekil
verilir. Ekonomik ve olduk¢a yaygin kullanilan bir tekniktir. Bu yontemle, yiiksek
basing kullanmadan, yiliksek yogunluktaki malzemelerin iiretilebilmesi i¢in diger
sistemlere gore daha fazla miktarda katki maddeleri kullanilmahidir. Ciinkii en
yiiksek sinterleme sicakligi SizN,’lin bozunmasinin baslayacagi, sicakliktir. Basing
uygulandiginda sinterleme igin, yiiksek ylizey alanina sahip toz kullanilmasi
onemlidir.
Sinterleme sirasinda toz yataklar1’” olarak adlandirilan BN ve kendi
kompozisyonuna benzer tozlarla ham numunenin parcanin etrafinin sarilmasiyla
buharlagsmanin azaltilmasinin basarilabildigi kanitlanmigtir. Boylece silisyum nitriir
toz kompozisyonuna bitisik hizli bir sekilde gaz dengesi olusur. Bdylece de
buharlagma minimize olur. Diger bir yontemde azot basincini daha yiiksek seviyelere

(10MPa) arttirmaktir.

Bu konuda Japonya da yapilan caligmalar bu metotla ilgili onemli gelismeler
kaydedilmistir. %97-99 teorik yogunluk rutin olarak >1000MPa’in iizerinde egme

mukavemetleri basarilmistir [17].



14

2.5.2. Gaz basich sinterleme (GPS)

GPS yiiksek sicakliklarda kararsiz olan ve ucucu olan katkilar1 igeren silisyum
nitriiriin sinterlenmesinde kullanilan bir yontemdir. Ayrica, bu metot kullanilarak
fazla azot basinci uygulanarak silisyum nitriiriin ayrismast minimize edilebilir. GPS,
oncelikli olarak cesitli katkilar igeren silisyum nitriir seramikleri tizerine 1700°C-
2000°C sicaklik ve 0.1-70MPa basing aralifin kullanilmistir ve elde edilen tiim
sonuclar olduk¢a benzerdir [20-21]. ik olarak 1976 yilinda Mitomo tarafindan,
SizNg'in bozunumunun yiiksek gaz basinci uygulanarak onlenebilecegi azot gazi

kullanilarak gdsterilmistir [22].

Bu yontemle, tane smir difiizyonunun daha hizli oldugu yiiksek sicakliklarda
sinterleme yapilabilir. Gazza tarafindan yapilan ¢aligmada sinterlemenin ilk
asamasinda diisiikk basing (0.1 MPa) uygulanarak acik porozitelerin kapanmasi
saglanmistir. Ikinci asamada ise gaz basinci 2 MPa ¢ikartilip yogunlasma
saglanmistir. [k asamada porlarm kapanmasina imkan saglanmazsa acik porlarin
kapanmamis olmasi nedeniyle uygulanan yiiksek basingli gaz porlara girerek
yogunlagmay1 engelleyecektir. Hattori ve ark. tarafindan 1986 yilinda, Hirosaki ve
ark. Tarafindan yapilan 1990 yilinda caligmalarda da da GPS teknigi ile katki

maddelerinin miktarinin 6nemli oranda azaltilabilecegi ispatlanmistir.

2.5.3. Reaksiyon baglamal silisyum nitriir (RBNS)

Reaksiyon baglamali silisyum nitriir (RBSN) iizerine ¢aligmalar ilk olarak 1950'lerde
baglamistir. Basit inorganik bir kimyasal reaksiyona dayanir. Silisyum nitriirlenmesi
Denklem 2.4’de verilmistir [23].

3Si+ 2N; = SizNg4 (2.4)
Bu metotta, azotlama esnasinda silisyum toz kompaktin boyutlar1 degismez; bu kati-

gaz reaksiyonuna gore terstir ¢ilinkii yogunlasma ¢ekme olmaksizin

gerceklesmektedir.
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Ayrica, bu yontemle, karmagik sekiller baska bir ekstra isleme gerek kalmadan
iretilebilmektedir. . Bu yiizden RBSN prosesi ekonomik seri iiretim i¢in uygundur.
Bu metotla {iretilen iriinlerde silisyum nitriiriin her iki polimorfik formu da
mevcuttur. Elde edilen iriinlin porozitesi %12-15 arasinda hatta %?20'lere
cikmaktadir. Sistemdeki porlar mikron alt1 boyuttadir ancak safsizliklarin eriyerek
olusturduklart porlarin birlesmesi sonucunda 50p'un lizerinde biiyliik porlar da
olusabilir. RBSN i¢in egme mukavemeti 150-350 MPa arasinda degismektedir.
Bunun yaninda iiriin tekrar sinterlenerek mukavemet degerinde 500 MPa veya
iizerine de ¢ikilabilir. Malzemede olduk¢a az tane sinir fazi oldugunda, mekaniksel
ozelliklerini yliksek sicakliklarda da korumaktadir. Mevcut olan porozite ise ancak

ikinci faz ilavesi ile azaltilabilmektedir.

2.5.4. Sicak presleme (HPNS)

Grafit kalipta ham seramik numuneye hem 1s1 hem de tek eksenli basincin
uygulanmastyla gerceklesmektedir. Silisyum nitriiriin sicak preslenmesi, genellikle
indiiksiyon ve rezistansla 1sitilmasiyla yapilmaktadir. 15-30 MPa uygulanan gerilim
altinda 1-4 saat arasinda 1650-1850°C araligindaki sicakliklarda 1sitilmasiyla
yapilmaktadir. Numunenin mevcut karbonla reaksiyondan korumak i¢in kontrolli

veya vakum atmosferi gereklidir [24-25].

Sicak preslenmis SizNs hemen hemen tam yogundur. Bu teknikle yiiksek
mukavemete sahip iirlinler elde edilebilmektedir. Ancak {iretimin basit sekillerle
siirlt olmasi, otomasyona uygun olmamasi ve liretim sonrasi pahali bir siire¢ olan

islemenin gerekliligi uygulama alanini sinirlamaktadir.

2.5.5. Sicak izostatik presleme (HIPSN)

HIPSN ile ¢ok yonlii presleme yapilmaktadir. Yiiksek yogunluga sahip kompleks
parcalarin iiretilebilmesi miimkiindiir. Toz peletlerin disinda, SSN ya da RBSN de
bu yontemle yogunlastirilabilir. Otoklava yerlestirilen numune inert olan azot ya da

argon gazi kullanarak yiiksek basing ve sicakliga maruz birakilmaktadir.
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Toz peletleri ve RBSN, biiyiik ve acik porlara sahip olduklari i¢in uygulanan gazin
olumsuz etkilerini 6nlemek amaciyla numune 6nceden kapsiillenmektedir.

Kontrollii olarak yapilan sogutma esnasinda ise cam kapsiil kirilir ve kum
puskiirtiilerek yiizey islemi uygulanmaktadir. SSN'de ise agik porozite olmadigindan
kapsiilleme yapilmaktadir. Burada ama¢ mevcut olan kapali porozitenin

uzaklagtirilmasidir [26].

2.5.6. Spark plazma sinterleme (SPS)

SPS sicak preslemeye benzerdir. Ciinkii sicak preslemede toz iki grafit zimba
arasindaki bir silindirik grafit kalip igerisine yerlestirilerek yogunlastirilir. Ancak
SPS’deki 1sitma rezistans ya da indiiksiyonla degil Joule etkisiyledir. Boylece yiiksek
yogunluktaki akim kalip ve zzmbalar (ve eger iletkense toz) sayesinde akmaktadir.
Bu da yiiksek 1sitma ve sogutma hizina imkan saglamaktadir. Bu sirada sinterleme
stiresi ve maksimum sicaklikta bekleme zamani diigebilir. Bu yiizden, tane biiylimesi
hizli sogutma ve daha kisa bekleme siiresiyle sinirlanir. Daha kisa bekleme stiresi de

daha ince taneli bir mikro yapili malzeme {iretimine imkan saglar [27-29].



BOLUM 3. SiAION SERAMIKLERI

SiAION seramigi, Si3sNg'lin hegzagonal yapisinda meydana gelen Si-Al ve N-O
degisimi ile elde edilmekte olup ilk olarak 1971°de Japonya’da Kamigaito, Oyama
ve 1972’de Ingiltere’de Jack ve Milson tarafindan birbirlerinden bagimsiz olarak
bulunmustur. lk bulunan tiirii B-SIAION olup Sig-zAlzOzNg-z (0 < z < 4.2)
formiiliiyle gosterilir [30-31].

SiAION fazlar1 genel olarak: a-SiAION B-SIiAION, AIN polytypoid fazlar. O'-
SiAION ve bunlarin disinda bir¢ok polikristalin fazlar, cogu silikatlar (aliminyum
silikatlar) ve oksinitriirler olarak tanimlanabilir. SiIAION seramikler miikemmel
yiiksek sicaklik, mekanik, 1s1l ve kimyasal 6zellikler sagladiklarindan dolay1 oldukca
biiyiik ilgi alan1 olugturmuslardir [31-32].

SiAION seramikleri a ve B-SigNy tizerine kurulu a ve B-SiAION olmak iizere iki
temel formu igerir. a-SiAION birim hiicresi dort tane SizN4 hiicresini igerir ve Me-
Si-Al-O-N faz diyagraminda SizNg 4/3(Al,03.AIN)-MeN.3AIN iki boyutlu faz
araliginda bulunur. Denge diyagraminda a -SiAION, Me iyonlar ile stabilize olur. a-
SiAlON'un homojenlik bolgesi MexSi1o-m+n)Alpm+n)OnN16.n formiilii ile metal iyonu,
MeP* yi icerir. Bu durumda iki degisim mekanizmasi gerceklesir. Birincisi n (Si+N)
ile n(Al+O) yer degistirmesi ve ikincisi pm(AI**) ile pm(Si**)iin yer degisimidir.
Sekil 3.1.’de Si-Al-O-N sistemini tetrahedral olarak gostermektedir. Sekil 3.1'de
goriildiigii gibi a-SiAION faz bolgesi Y-Si-Al-O-N_sistemi iginde bulunur. Bir bagka
agidan iki boyutlu faz alaninda YxSiz-(3X+n)Al(3x+n)OnNy-n) (burada 0.08< x <0.17 ve
0.13<n <0.31) bolgesinde a -SiAION bulunur [7, 33]
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Sekil 3. 1. Si-Al-O-N sisteminin tedrahedral gosterimi [7]

Tablo 3.1. a ve B -SiAION seramiklerinin genel karsilastirilmasi [34]

Avantajlar Dezavantajlar

* Minimum tane sinir fazina sahip | ¢ Basingsiz sin terlemeyle zor

a-SIAION | tek fazli STALON iiretimini sinterlenir.
saglar. * Sahip oldugu eseksenli mikro
yap1 nedeniyle kismen diisiik
tokluk
* Ucuz ve kolay sinterlerne * Daima camsi ya da kristalin tane
p -SIAION teknigi olan basingsiz siir faz1 mevcuttur.
sinterlenebilir * Kismen diistik sertlik

3.1. SiAION Seramiklerinin Ozellikleri

B-Si3N4 gubuksu taneli mikro yapisi sebebiyle mitkemmel kirllma tokluguna sahiptir.
B-SisN4, yalnizca yiiksek sicakliklarda sivi fazi olusturan sinterleme ilaveleri
kullanilarak yogunlastirilabilirler. a-SiAION’larda ise bu katkilarin kismen de olsa
kafes yapisina girmesidir. Boylece ikincil fazin miktar1 azalir ve yiiksek sicaklik

mekanik 6zelligi gelisir.
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Ayrica SiAlONlar saf SisNj’den daha yiiksek oksidasyon direncine sahiptir. o-
SiAIONlar, B-seramiklerinden daha biyiik sertlik gosterir ancak a-SIAIONIar
kirilganliklar1 sebebiyle kullanilmazlar. a-SiAIONlarin diger bir problemi ise daha
yumusak B-SiAlON’lara dontisiimii 1400 °C civarinda olusur. a<«>f geri doniistimlii
gecis, sicaklik ve kompozisyona bagl olup Ca-a-SIAION’lar igin ¢ok yavas, daha
biiylik iyon ¢ap1 olan nadir toprak elemenleri i¢in daha hizli bir doniigiimdiir. SizNg4

seramiklerinin dezavantajlar1 a- veya B-SiAION’larla veya a ve B karisimiyla ortadan
kaldirilabilir [35]

3.2. Si-Al-O-N Yapilan

SiAION sistemleri mineral silikatlarin (SiO4) tetrahedra yapilanilin bir tiirevi olan
(Si, Al)(O, N) tetrahedralarinin birbiri {izerine insasiyla kurulmuslardir. Sekil 3.2' de
gosterildigi tizere 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.

3(Si0y) 3A1,05-Si0, 2(Al03)

80
80
701

equivalent % O
(5} ]
o

I i I L !
SIBN:U 20 30 40 50 60 70 8O 9 4(AIN)
equivalent % Al

Sekil 3. 2. 1700-1730 °C deki Si-Al-O-N faz diyagrami [36]

Sekil 3.2" de gosterildigi iizere 1700 °C ‘deki bu fazlardan, B-SiAION 'un olusumu, -
SizNgs’deki silisyumun aliiminyum atomuyla yer degistirmesine bagli olarak azotun

da oksijen atomuyla yer degistirmesiyle gerceklesir.
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Bu iglem atomlar arasi baglarda kovalent ve iyonik baglarin oranlarinda
degisikliklere yol actigindan dolayr malzemenin ozelliklerinde degisikliklere izin
verebilmektedir. Bu malzeme basarili bir sekilde yaygin olarak kesici uglarda
kullanilmaktadir. Kaynak ve ekstriizyon, ergimis metali tasimak igin pota, yatak
malzemesi olarak ve asindirict olarak kullanilmasi da diger uygulamalaridir.
Silisyum oksi nitriirden, SioN»O, Si ve N 'in ayrilip Al ve O ile yer degistirmesi
oldukca smirhidir ama bu islemin sonucunda basingsiz sinterlemeyle yogunlastirilan
irtin olan B- SiAION seramikleri (Genel formiilii: SiyxAlxO1.xNo’dir ve

0<x<0,2’dir) oksitleyici atmosferlerde olduk¢a kullaniglidir.

Si-Al-O-N sisteminde AIN kosesine yakin alti 6nemli faz daha vardir. Bunlarin
yapilari, birbirlerine ¢ok benzemekle beraber, AIN bilesiklerinde sik¢a goriilen
Waurtzite tipindeki yapidir (Thompson ve ark.). Ramsdell sembolleriyle anilan bu alti
faz sirasiyla; 8H, 15R, 12H, 21R ve 2H'dir. Politip fazlar serisi olarak belirtilen bu
fazlardan her biri belirli bir kati ¢ozelti araligi gosterir ve sistemde ayni ¢izgi
lizerinde sabit metal/metal-dis1 oraniyla, yani (Si, Al)m(O, N)m+1 tipinde (4<m<9) yer

alir.

SIAION X-faz1 "yiiksek" ve "diisiik" modifikasyonlari olarak bulunur. Her biri
triklinik birim hiicrelerine sahiptirler ve kompozisyonlar1 SizAlsO12Nya yakindir,

Buna ek olarak kristal yapilart miillitinkine benzerdir.

3.2.1. a -SiAION seramikler

Genel gosterimi M-Si-Al-O-N seklindedir. a-SiAION, a-Si3N4 birim hiicresi tizerine
kurulu bir kat1 ¢ozeltidir. Burada M: Mg, Li, Ca, Y, ve Ce 'dan Lu 'ya kadar diger
biitiin nadir toprak elementlerini kapsamaktadir. a-SIAION 'un birim hiicresinde iki
atomlar arasi bosluk vardir. Bu bosluklara ilave atomlar girebilmektedir. o-
SiAION'un olusumunda iki tiirlii yer degistirme mekanizmasi goriiliir. Ilk yer
degistirme, B-SiAlON'a benzer olarak Si ve N atomlar1 esit miktarda Al ve O
atomlari ile yer degistirmesidir. ikinci mekanizmada ise, pm(Si**) iyonu ile pm(AI*3)

iyonu yer degistirir Hampshire [37].
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4YN

413 (AIN-ALO.)
Y205 SigNy YN- 3 AIN

4 AIN
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w-sialon

-~ Y
3/2 81N, 0 7 Si,N, B-sialon

Sekil 3. 3. Me-Si-Al-O-N sistemini gdsteren Janecke prizmasi [4]

Bu kism1 yer degistirme sonucunda olusan yiik dengesizligi yapiya giren ve formiilde
M ile gosterilen katyon ile korunur. o -SiAION'un genel formiili asagida gorildigi

gibidir.

MxSiIZ—(m+n)AI m+nOnN16-n (3 1)

Burada x, yapiya ne kadar metal atomunun girdigini m ve n degerleri SizNy
yapisinda meydana gelen yer degisiminin miktarini belirtir. X degeri m degerinin

katyonun valansina boliinmesi ile elde edilir.

a-SiAION da sivi faz sinterlemesi ile yogunlasir, ancak a-SiAlION'un basingsiz
sinterlenmes1 B -SiAION dan daha zordur ve ¢ogu zaman sicak presleme gerektirir.
a-SiAION'un olusumu sirasinda metal katyonlar1 yapiya girdiginden, sivi faz
miktarinda azalma goriiliir. Bu durumdan dolay1 yogunlasma zor olmaktadir. Ancak
bu 6zellik tane sinir fazini hemen ortadan kaldirdig: igin yiiksek sicaklik mekanik

ozellikleri acisindan ¢ok onemlidir [4]
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3.2.2. B -SIAION seramikler

B-SIAION'lar genel olarak Siz** AL¥* O N2* (0 < z < 4.2) formiilii ile
gosterilmektedirler. Bu formiillerde z = 0 oldugundan yap1 SigNg'diir. B-SiAION
fazinin bilesiminde z degeri 0 ile 4,2 arasinda degisebilmektedir. Formiildeki z
silisyum atomlar1 ile yer degistirebilen aliiminyum atomlarmin sayisini
gostermektedir. B-SiAION yapisindaki seramik malzeme genellikle SizN4, Al,O3 ve
AIN veya SizNg4, SiO; ve AIN tozlarin karisimindan tiretilmektedir [38].

z degerinin artmasi ile kat1 ¢ozeltide daha fazla Al ve O bulunur ve latis genisler.
Sonugta yapimin yogunlugu diiser. Sinterlenmis B -SiAION'un mikroyapisina

bakildiginda iki farkli yap1 goriilebilmektedir [39].

* B -SiAION taneleri + camsi faz,
* B -SiAION taneleri + kristalin YAG fazi.

Olusan bu cams1 faz yiiksek sicaklikta (>1000° C) siiriinme o6zelliklerinin
kotiilesmesine neden olur. Yapida kristal fazin bulundugu durumda ise oda
sicakligindaki mukavemet diisik olmasina ragmen halen bu mukavemeti
koruyabilmektedir [14]

B-SIAION’ un bazi 6zellikleri Tablo 3.2°da verilmistir

Tablo 3.2. B-SiAION’ un 6zellikleri [40]

Ug nokta egme mukavemeti, (20 °C) 945 MPa
Cekme mukavemeti, (20 C) 450 MPa
Basma mukavemeti, (20 °C) 3500 MPa
Young moduld, (20 C) 300 GPa
Sertlik (20°C) 1800 HV 0.5
Kirilma toklugu (K) 7.7 MPam™*
Poisson orani 0.23
Yogunluk 3.25 gr/cm®
Termal genlesme katsayisi 3.06x10°/°C
Termal iletkenlik (20 °C) 22 Wm~K™
Elektrik direnci (20 °C) 107

Isil sok direnci (sogutulmus suda) 900 °C
Sirtinme katsayisi (SiAION-SIAION) 0.04
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3.2.3. a/ B — SIAION seramikleri

a ve B sialon fazlar1 birbiriyle tamamen uyumludur. o/B-sialon kompozitleri uygun
nitriir ve oksit karisimlarinin tek asamada sinterlenmesiyle hazirlanabilir. Son
zamanlarda, a-f malzemeleri SizNy ile karsilastirildiginda daha kolay tiretim yontemi
sebebiyle yogun ilgi ¢ekmistir. f SIAION’un toklugu ve iyi mukavemeti ve o’nin
yiiksek sertligi sebebiyle a/B-sialon kompozitlerinde iyi mekanik ozellikler elde
edilebilir [41]. Bununla birlikte, a-p SiAION kompozitlerinin tokluk ve sertligi
benzer monolitik SIAION’larin mekanik 6zellikleri kadar yiiksek degildir. o ve o —
kompozitlerinin mikro yapist ve faz kompozisyonu, nadir toprak elementi
kullanildiginda biiytlik oranda daha diisiik sicakliktaki (1300-1600°C) son sinterleme
isleminden etkilenir. a sialon sadece yiiksek sicakliklarda kararlidir ve B-SiAION ek
olarak diger kristalin veya camsi fazlara doniisiir. Bu doniisiimiin ilerlemesi nadir
toprak katyonlarinin atom numaralarinin artisiyla azalir. Aslinda yapida § SiAION
cekirdekleri yoksa o zaman Yb- a- SiAION kompozisyonlarinda B ‘ya doniisim
olmaz. Hatta yapida yiiksek seviyede sivi faz olsa bile doniisiim gergeklesmez [42-

43].

Bu doniisim nihai malzemenin mekanik o6zelliklerinin kontrolii i¢in uygun bir
mekanizma sunar. Bununla birlikte, kullanim yerinin maksimum servis sicakligi tane
sinir cams1 fazinin donilistim sicakliginin (1000°C) altinda olan yerlerde uygun
sekilde kullanilabilir. Yiksek sicaklik ozellikleri 6zellikle oksidasyon ve siirlinme
direnci bu sicakligin iizerinde énemli 6lgiide kotiilesir [44]. B — SiAION fazlar Sis.
Al,ONg, (0<z<4.2) ¢izgisiyle gosterilir.  Y-0-SIAION  SizNs-YN.3AIN-
*I3(AIN.Al,O3) diizleminde iki boyutlu olarak genislige sahiptir. Fazlar uyumludur ve
tek asamal1 firinlama da 1825°C’ye kadar basingsiz sinterlemeyle uygun oksitler ve
nitriirler kompozisyonundan hazirlanir. & ve B olusum oranlan farklidir ve bdylece
maksimum sinterleme sicakligini, 1sitma oranmi ve kompozisyonu degistirilerek

mikro yap1 istenen arzu edilen karakteristiklerde {liretimi i¢in ¢esitlendirilebilir[45].

Metal kesici takimlar gibi yliksek sicakliklarda sertligini ve mukavemetini korumasi

Onemlidir.
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Sertlik, sinterlenmis silisyum nitriirlerin sertliginden (1350-1600 Hv) ve HPSN
malzemelerinkiyle (1600-1800 Hv) karistirildiginda hem & hem B fazlarini igeren
sinterlenmis SiAION’larda 1800 Hv’lere kadar yiiksek sertlik degeri elde edilebilir.
Sertlik degisimi SiAION kompozitlerinde & 1n varligi sebebiyle yiiksek sicakliklara
kadar sertligi korunmaktadir. 1000°C’de bu malzemeler aliimina seramiklerinden ¢ok

daha serttir [45].
3.3. SiAION Malzemelerin Mekanik Ozellikleri
3.3.1. Sertlik

Ileri teknoloji seramikleri olan kesici uglarda ve asindiricilarda malzeme se¢iminde
sertlik en 6nemli kriterdir. Sertlik plastik deformasyonla yani setlik cihazinin ucunun
malzeme iizerinde biraktigi izin alaniyla ters orantilidir. Bu da uygulanan gerilime
paralel bir dislokasyon hareketi direnci olmasindan kaynaklanmaktadir. Bundan
dolay1 diren¢ ne kadar arttirilrsa uca verilen yiikten etkilenen hacim o kadar
azaltilabilir ve sertlik arttirilabilir. Silisyum nitriir bazli seramiklerin sertlikleri
iretim teknikleriyle degismektedir. CVD (Kimyasal buhar ¢oktiirme) yontemiyle
hazirlanmis saf, yogun B-SisNs malzemesinin Olgiilen sertligi 100g yiikte ve oda

sicakliginda 3000-4000 kg/mm?dir [46].

SiAION seramiklerinin sertligi, faz igeriklerine ve mikroyapiya (porozite, tane
biytikliigli, dagilimi, ikincil faz vs.) baglidir. Sahip olduklar1 kristal yap1 nedeni ile
SiAION seramikleri i¢inde a-SiAION B-SiA1ON'a gore daha sert polimorfik
formudur. Tane sinir1 fazi igermeyen, yogun, ¢ok kristalli tek faz B-SiAION
seramiklerinde oda sicakligindaki sertlik formiildeki (Sis.,Al,O,Ng;) artan z
degeriyle azalmaktadir. a-SiAION seramiklerinde ise sicak presleme ile hazirlanmis
numunelerin ise sertlikleri Hvl0 degerinde 1800-1900 kg/mm? olarak belirlenir. Bu
deger yaklasik olarak MySiz 3x+n)OnNan formiiliindeki x degerinin 0,08<x<0,25
araliginda yaklasik olarak sabittir.
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Sertligi belirleyen, ¢ eksenine dogru dislokasyon hareketi ile ilgili olan Burgers
vektorii ile belirlendigi i¢in malzemede a-SiAION miktarinin artmasiyla sertlik de

artmaktadir.

Dolayisiyla yiiksek sertlik gereken uygulamalar icin ya sadece a -SiAION ya da o/B-
SiAION seramikleri tercih edilmektedir. Cilinkii o/B-SIAION seramiklerinde de 3 -
SiAION'a kiyasla ortalama Burgers vektorii daha biiytiktiir.

3.3.2. Kirllma toklugu

Seramiklerin kirilmas1 kararli olmayan catlak biliylimesiyle meydana gelir.
Poroziteler, biiyiik taneler, yiizey yariklar1 gibi hatalarin varligi boélgesel gerinim

konsantrasyonlarina neden olur.

Diisiik sicakliklarda SizN4 bazli seramikler kirilgan yapiya sahiptirler ve kirilmaya
sebebiyet verecek hatalarin olusturdugu catlaklarin ilerlemesi ¢ok hizli olur. Catlak
ilerlemesine karsi gostermis olduklar1 direng malzemenin toklugudur (K,.). Bundan
dolay1 ileri teknoloji seramiklerinde yiiksek kirilma toklugu, bu seramiklerin kirilgan

yapilar1 problemini agmak i¢in sarttir [47].

Lange ve arkadaslar1 1973’te yiiksek uzunluk ve en oranlarinda (anizotropik tane)
yliksek kirilma toklugu degerlerine ulasildigini belirtmislerdir. SigN4 tozunun

artistyla dogru orant1 gosterir.

Silisyum nitriir bazli seramikler i¢in ¢esitli kirilma toklugu mekanizmalari
onerilmistir. Bunlar: mikro ¢atlaklar, ¢atlak kopriisii ve ¢atlagin yon degistirmesidir.
Mikro Catlaklar, uygulanan gerilimden dolay1 olusan ana ¢atlagin taneler ve tanelerin

ara yiizeylerinde ayrigmasidir.

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

oldukgca artar.
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Catlagin yon degistirmesi, catlak ilerlerken, yonii uygulanan gerilmenin yOniine
dogru degistikge, catlagin ilerlemesi zorlasir. SizN4 bazli seramiklerde uzamis f-
SisNg tanelerinin varligi, catlagin yoniinii degistirebildiginden dolay1, kirilma

toklugunu arttirir.

3.3.3. Siiriinme direnci

Yiiksek sicakliklarda zamana bagl siirlinme deformasyonu ve siliriinme kopmasi
malzemelerin uygulanan yiike kars1 dayanimlarinda en etkili faktorlerdendir. SIAION
seramiklerinin siiriinmesi arada camsi fazin akiskanligiyla kontrol edilir. Stirinme

davranisi iic basamakta gergeklesir.

Bunlar:

1.) Birincil siirlinme veya gegis siirlinmesi: Viskoelastik olarak diizeltilebilir bir
bilesendir. Akic1 tane sinirlarinin hareketiyle elastik deformasyon olusur.

2.) Tane smnirlart diflizyonu veya Coble siirlinmesi: Az miktardaki cams: tane
siirlariin varhigiyla difiizyon artar. Bu siire¢ uygulanan gerinim, kirtlma smirinin
altindaysa uzun zaman araliklarinda devam eder.

3.) Ugiinciil siiriinme: Cams1 fazin bulundugu tane aralarmin kanallarinda yiiksek
gerilmelerden ve/veya sicakliklardan kaynaklanan tane sinir1 kaymalari sirasinda,

porozitelerin olugmasidir.

Ikinci basamaktaki siiriinme hizi, en uzun basamak bu oldugu icin olduk¢a énemlidir
ve genellikle siiriinme davraniginin toplam siiresini yaklagik olarak bu basamak

belirler.

3.3.4. Oksidasyon

SizNs malzemeleri, kullanildig1 pek ¢cok uygulamada, genellikle oksitleyici sartlarda,
cok yiiksek sicakliklara (kayma vyiizeyleri de cok yiiksek bolgesel sicakliklar
dogurabilir) maruz kalma durumundadir. SizNy, oksidasyon agisindan termodinamik
olarak kararsizdir ancak bu, nitriir yiizeye oksijen tasimiminin engelleyici oksit

tabakasiyla oksidasyona kars1 korumalidir.
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Pasif oksidasyon ve daha fazla oksidasyon olmaksizin oksitleyici sartlar altinda
yiiksek sicakliklara karst dayanikli olabilmesi bu nedenle yiizey oksit tabakasinin
kararlilig1 ve stirekliligine baghdir [48].

Saf SizNg'lin pasif oksidasyonunun, oksijenin yilizey SiO, tabakasindan yavas
gerceklesen diflizyonuyla kontrol edildigi yaygin olan goriistiir. Ancak SizNg ve
silisyumun (ve SiC'un) oksidasyon oranlarinda biiyiik farklar vardir. SigN4, 1000-
1400°C sicaklik araliginda yaklasik 486 kjmol’l’lik bir aktivasyon enerjisiyle ¢ok
daha yavas oksitlenir. Detayli analizler bu olayin, silisyumun yiizeyinde amorf SiO3
film tabakasi bulunurken, SizN4’lin ylizeyinde ise dista SiO», i¢ yiizeyde ise amorf
silisyum oksinitriir (SioN20)'den olusan azot iceren ¢ift katli filmden kaynaklandigini

gostermistir.

Aktif oksidasyon iizerine daha az ¢alisma yapilmigtir fakat bunun 6nemi SizNy
yliksek sicakliklarda daha diisiik oksijen basinci veya CO; ya da H,O gibi oksijen
icerikli numunelerin igerilmesi durumunda rediikleyici sartlar altinda kullanildiginda

ortaya ¢ikmaktadir.
3.4. Silisyum Nitriir Esash (SIAION, SizN;) Seramiklerinin Kullanim Alanlar:

Oksit dis1 nitriir seramikler igerisinde yer alan silisyum nitriir (SizN4), iistiin mekanik
ve termo-mekanik 6zellikleri olan bir teknolojik seramik malzemedir. Sahip oldugu
sertlik, asinma direnci, diisiik 1s1l genlesme katsayis1 miikemmel 1s1l sok direnci gibi
ozelliklerinden dolay1 ozellikle yiiksek sicakliklarda yiiksek performans gerektiren
uygulamalar i¢in kullanilan biz malzemedir. SizN4 esash seramikler demir disi
metaller tarafindan kolayca islatilamazlar. Bu nedenle endiistride refrakter olarak
aliminyum endiistrisinde, cesitli tiiplerin ve termokulp kiliflarinin imalatinda
kullanilmaktadir. Yiiksek sicakliklardaki uygulamalar i¢in demir gelik sektdriinde
kullanilmaktadir. Aliminyum dokiimiinde, aliiminyum ile temas eden yerlerde

kullanilabilir [49].
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Geligtirilen - SiAION seramikler kaynak torg¢larindaki nozul olarak ve direng
kaynagi i¢in sabitleme parcalar1 olarak ve diren¢ kaynaginda kaynak somun pinleri
olarak kullaniminda ise sertlestirilmis ¢elik pinlere gére 700 kez daha uzun kullanim

omriine sahiptir.

Gaz tlrbin pargalari, dizel motor parcalari, ekstriizyon kaliplari, sizdirmazlik
elemani, hadde yonlendirme pleytleri, yiiksek sicaklik ve korozyon o&zellikleri
ozelliklede demirdis1 metallere karst direnci sebebiyle refrakter olarak Onemli
kulanim potansiyelinin yani sira B-SiAlON’lar yiiksek sertlik asinma direngleri
sebebiyle aginma parcalarinda kullanim potansiyeline sahiptir. Bununla birlikte B-
SiAION seramiginin yine sertlik asinma direnci ve tokluk 6zellikleri sebebiyle kesici

takim olarak kullanim1 en basarili oldugu alanlardan biridir [50].

Tablo 3. 3. Silisyum nitriir bazli (SiAION, SizN,) seramiklerinin uygulama alanlari [51]

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

Vanalar
Asinmaya ve Korozyona Yataklar, Patlama memeleri, Nozullar, Kimyasal Sivi
Dayanikl1 Pargalar Pompalama Parcalar1

Metal isleme Bilesenleri Tel Cekme Hadde Makaralari, Celik Isleme Parcalari, Metal

Ergitme Kilavuzlari

Kesici Aletler Is1 Kalkan Plakalar, Is1 izoleli Seramik
Aletler

Tuglalar.




BOLUM 4. SIAION SERAMIKLERIN SINTERLENMESINDE
KATKI MADDELERININ ROLU

Silisyum nitriiriiriin giiclii kovalent baga sahip olmas1 sebebiyle difiizyon katsayisi
diisiiktiir. Bu sebeple sinterleme baslamasi i¢in yiliksek sicakliklara c¢ikilmasi
gerekmektedir. Ancak sinterleme sicakligi difiizyon olusacak kadar yiikseldiginde ise
silisyum nitriiriin yapist bozunmaya baslamaktadir. Bu yiizden iyi sonuglar elde
etmek icin s1v1 faz sinterlemesi ile sinterlenmektedir. Stvi faz sinterlemesinde katilan
sinterleme ilaveleri ile olusan s1vi faz sinterleme sicakligini diislirerek sinterlenmeye

katkida bulunmaktadir.

Silisyum  nitriiriin ~ ¢esitli ~ sinterleme  ilaveleri  kullanilarak  sivi  fazla
sinterlenmesindeki amag, diflizyon katsayisinin ¢ok diisiik olmasindan dolay1 kiitle
tasiniminin  ilave katkilarlarla ve ylizey silikasindan olusan sivi  fazla
gerceklestirilmesini  saglamaktir. Boylece silisyum nitriir basarili bir sekilde

sinterlenebilecektir [12].

4.1. Silisyum Nitriiriin ve SiAlION’un Yogunlastirilmasinda Sinterlemeye

Yardimcl Katkilarmin Rolii

4.1.1. MgO etkisi

Magnezyum oksit ile sivi faz 1390 °C’de olusmaktadir(MgO-SiO2 1515 °C). Bu
metal oksit ilaveleriyle silisyum nitriir yiizeyindeki %4’liik silikanin ilk s1vi olusum
sicaklig fark edilebilir sekilde ilgili benzer metal oksit - silika sistemindeki en diisiik
solidiis sicakligindan daha diisiiktiir. Nitrojen bir ilave bilesen gibi 6tektik sicakliini
diistirmektedir. Sinterleme sirasindaki ¢ekme ise genellikle sivi olusum sicakliginda

baslar ve a — B doniisiimii ger¢eklesmektedir.
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MgO ile sicak presleme sirasinda tam yogunlasma o — B doniisiimii olmadan 6nce
stvi silikat olusumu sayesinde basarilmaktadir. Magzezya ile sicak presleme
sirasinda kismi  donilisimiiyle neredeyse tamamen yogunlagsma saglanmaktadir.
Fakat yitriya ile yogunlasmada simirli yogunlagsma olusmaktadir. Farkli katkilarin

davranis1 yorum gerektirir. Doniistim kinetikleri bu ylizden 6nemlidir [52].

4.1.2. Y503 etkisi

Yitriya ile yogunlastirilan B-SiAION’lar yiiksek sicaklik miihendislik uygulamalari
icin limit veren nitrojen seramikleridir. B-SiAIONun yitriyum ile yogunlastirilmasi
halinde iyi yliksek sicaklik mukavemeti icin yitriyum kristalin tane sinir1 fazi olarak
Y-Si-Al-O-N siteminde bilesikler arasinda en uygun faz olarak yerlesmektedir. Bu
sistemde de en uygun faz olarak YAG (Yitriyum-Aliminyum-Garnet) fazi
bulunmaktadir. Iki fazli B-SiIAION —~YAG malzemesinin hazirlanmasi baslangic
tozunun ve proses sartlarinin dikkatlice kontroliinii gerektirmektedir. Bununla
birlikte, yinede nihai az miktarda cam veya bagka kristalin fazlar kalabilmektedir. Bu
islemi takip eden bir 1s1l iglem veya kullanim sirasinda cam daha fazla kristalin faz
olusacak sekilde uzaklasabilmektedir. Fakat bu yiiksek sicaklik Ozelliklerini kotii
etkilemektedir. Cam igerigi baslangic tozunda daha az silika kullanilarak minimize
edilebilmektedir. Fakat o zaman da yogunlastirma daha zor olmaktadir. 3-SiAION ve
YAG arasidaki faz iliskilerini tamamen gosterebilmek i¢in Janeck Prizmas1 Y-Si-Al-
O-N davranis diyagramini kullanmak gereklidir. Bu diyagram bu sistemdeki tiim sivi
alanlarini gostermektedir [18, 53-55].
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Sekil 4.1.Y,0; ile sinterlenmis sialon seramiklerinde tane sinir1 fazlari [56]

4.2. Metal Oksit Katkihh SiAION Sistemleri

SIAION seramiklerde Al,O3’lin yan1 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
fazlarin1 gostermektedir. Bu sistemde kullanilan sinterleme katki maddeleri genel
olarak;Yb,03, Y03, Nd,O3, Sm,03, Dy,03, Gd,03, Er,03, MgO, Li,O, BeO, CaO
,Ba0, Sc,03, SrCO3,La,03 kullanilir. Bunlarin arasindan en yiliksek refrakterlik
ozelligi gosteren camsi fazi olusturan katki maddeleri Y,03; veya La,O; olarak
bulunmustur. Ayrica, hem digerlerine gore daha ucuz olmasi hem de iyi mekanik
ozelliklere sahip SiAION olusumunu arttirmasi nedeniyle Nd,O3 veya CeO, daha ¢ok
kullanimi arttirilmaya galisilan oksit grubudur [19].
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4.2.1. Mg-Si-Al-O-N sistemi

Ik calismalar, magnezyum spinel, MgAl,O4, ve ya esit mol oranlarinda MgO ve
Al,O3’tin  SigN4 ile reaksiyonu sonucunda M/X oram1 3/4 olan B-Mg-
SiAlON'un olusturdugunu gostermistir. Ancak, daha sonraki c¢alismalar 1s18inda bu
sonuclar tekrar gdzden gecirilmistir. Ornegin, daha onceleri "Y" ve "Q" olarak
tanimlanan fazlarin 15R ve 12H politipleri oldugu bulunmustur. Sekil 3.3' te goriilen
Janecke prizmasinda Y,03 yerine katki maddesi olarak MgO konuldugunda olusacak
faz diyagraminin ii¢ bilesenli MgO-SizN4-Al,03 bolimi Sekil 4.2'de verilmektedir.
Faz diyagraminda SizN4-MgAI,04 ¢izgisi tlizerinde olusan B-SiAION fazmnin yani
sira, 0-SIAION, X, 12H, 15R ve azot spinel fazlar1 da goriilmektedir [57].

SisN, ' AZO:E

Sekil 4. 2. 1800 °C Mg-Si-Al-O-N sisteminin MgO-SizN4-Al,O3 goriintiisii [7]
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4.2.2. Y-Si-Al-O-N sistemi

SizNg'tin MgO katkisi ile sicak preslenmesinde tane sinirlarinda olusan magnezyum
silisyum oksinitriir caminin ergime sicakligina bagli olarak yiiksek sicaklikta
mukavemet ve siiriinme direnci kotiilesmektedir [25]. Magnezyum yerine itriyum
kullanarak daha refrakter bir tane sinir fazinin olusacagini gostermistir. Y,03-SiO;
sisteminde minimum siv1 sicakligi 1660 °C'dir. % 5'e kadar Y,Oj ilavesi ile itriyum
silikatlar olusurken, % 15 Y,O3 Ilavesi ile SisN,'iin yiizeyindeki tiim SiO, reaksiyona
sokularak yliksek sicaklik mukavemeti gelistirilmistir. Tek basmna Y,03’lin katki
maddesi olarak kullanildig1 ¢alismalar Newcastle grubu tarafindan yapilarak Y-Si-O-
N ve Y-SiAION sistemleri hakkinda genis bilgi elde edilmistir [22]. Tamamen yogun
bir malzeme eldesi, basingsiz sinterleme veya sicak presleme yontemlerinden biri ile
MgO, CaO, Ln,0O3, Ga,03, BeO Al,03 ve Y,0; kullanilarak yapilmaktadir (Sekil
4.3).

/Faydah d /
ﬁavelet /
/Lél;.05
8COs Kararli BeO ¢ '.- Y, 0%
Nitriirler Sa0:e HED,® 40
-AG 210} o °Qe%? *Sr0

M+0,+M,0; TiO2e a0

[ ]
SR 45, @
Kjmol B,Ose }V/) M*ZOB.UEO
V50:e
Cr;O;,

Silisit
ACOS Olusumu
OMH3 04
oFecO
OMO()3

4CO 8CO

-AG  Kjmol™
M,Nys- 0, =M.0,, 2/ N,
xNaz - Oz _.A

Sekil 4. 3. Silisyum nitriir bazli seramiklerde kullanilabilecek katki maddeleri
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Tablo 4.1°de %5 metal oksit ilavesiyle yogunlastirilmig silisyum nitriirler igin sivi

faz olusum sicakliklart verilmistir.

Tablo 4. 1. %5 metal oksit ilavesiyle yogunlastirilmis silisyum nitriirler igin sivi faz olusum

sicakliklar [37]

Ilave Oksitler S1vi Olusum Sicakligi (°C)
Li,O 1050
MgO 1390
Cao 1485
La,03 1480
CeO, 1470

Nd,O3 1460
Sm,04 1370
Gd,03 1510
Dy,03 1500
Y03 1500
Yb,03 1460




BOLUM 5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Toz Kompozisyonlarinin Hesaplanmasi ve Belirlenmesi

SisNg4 kuvvetli kovalent bag yapisina sahiptir. Bu yiizden tek basmna kati faz
sinterlemesi seklinde sinterlenemezler. Clinkii sinterlenme islemi igin gereken
yiksek sicakliklara ¢ikildiginda (6zellikle 1800°C’nin {izerinde) Si ve N
ayrismaktadir. Boylece yogunluk degerleri diismektedir. Bu yiizden silisyum nitriiriin
sinterlenmesi i¢in s1v1 faz sinterlemesi yonteminin kullanilmasint zorunludur. Oksit
katkilar sayesinde sinterleme islemi sirasinda SizsNj’iin ayrismadan ¢oziinebilecegi
diigiik Otektige sahip bir sivi faz olusturulur. Olusturulacak sivi fazin hangi
sicakliklarda olusacagi silisyum nitriir ¢oziiniirligli, viskositesi, Onemlidir. Bu
sebepten farkli katki malzemeleri ve farkl1 bilesimler denenmektedir. flave katkilarin
daha ince taneler halinde uniform olarak dagilmasi ve silisyum nitriir tanelerinin

etrafin1 sarabilmesi ¢ok onemlidir.

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

Malzeme | Kaynak Ana empiiriteler Ozellik veya XRD
) 5 O <%2, C <%0.2, Cl <100 ppm, Fe | %95 a-SizN,
Si3N, UBE (BET: 9-13m-/qg) )
<100ppm, Al, Ca <50 ppm 5% B- SizNy
%95< MgO
MgO Alfa Easer Company CAS: 1309-48-4

0,02 Ca, 0,2 w/o Na, 0,05 ag/o K

%99.5 (metal bazli) 0,8 w/o Na,O,
Al,05 Alfa Easer Company . CAS: 1344-28-1
0,03 w/o SiO,, 0,03 w/o CaO

Y,04 N.toprak elementleri Iz miktarda Si, Ca, Pb, Cu, Mg %100 Y,04
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Tablo 5. 2. Deneysel ¢alismalarda kullanilan malzemeler ve 6zellikleri (devam)

AIN

Alfa Easer Company

%32 min. N Iz
miktarda C, Te, Ti, Ca,
Si, Zr, Mg 0,1 ag/o

%100 AIN

Izopropanol

Alkol

Kimeks

(20°C’de) d=0.786
g/cm® molar

kiitle=60.10 g/mol

C3H70H

BN

Henze Hegzagonal

Partikiil boyutu <10pm
Bulk d= 0.4 molekiiler
w=24.82 g/mol

HHebaFill 400

LOT:116050

SisNs ve SiAION’un sinterlenmesinde sistemde MgO, Al,O3 ve yiizey silikasi ve

bazen de ilave silika ile birlikte diisiik sicakliklarda (~1500°C) reaksiyona girmesiyle

diisiikk sicaklikli otektik olusur. Bu katkilarla calisilacak sistemlerde sivi fazin

olusacagi minimum sicakliklar1 ve kompozisyonun % degerleri Sekil 5.1’te goriilen

diyagram kullanilarak yapilan hesaplamalara gore belirlenir. Daha sonra bu yiizdeler

katyonlarin valans degerlerine boliinerek atomik yilizde degerleri elde edilir.

5, 1470"
roloenst, -
e atite 1355

~ e

~
Pariclase ™
~
-~

&
——_——

Sapphirine
__ — —1800

Cristobalite
Tridymite

Protoenstatite
Farsterite
Periclase
Spinel
Corundum
Mullite
Cordiarite
Sapphirine

Crystalline Phases
Notation Oxide Formula
s10,
MgO-SIO,
2MGgO-SI0,
MgO
MgO Al,O,
AlyO5
3A1,0,2S10,
2MgO-2A1,0,5510,
4MGO-5A1,0,2810,

&\ 3A1,0;325i0,
R ~1850 °C

—1850°C

~2135°C

Sekil 5. 1. SiO,-MgO-Al,0; tiglii faz diyagrami [58]

MgO-Al,O5

N
—1925°C AlO0,
-2020°C
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Gerekli literatur galismalari yapildiktan sonra SiAION seramiklerinin iiretimi igin
kompozisyonlarin belirlenme ve hazirlanma siiregine gegilmistir. Y,03-MgO-SiO;
Sistemi ve ile hazirlanan yiiksek katki oranina sahip toz kompozisyonlarinin karisim

yiizdeleri Tablo 5.2’de verilmistir.

Tablo 5. 3.Y,03-MgO-SiO; sistemi ile hazirlanan farkli katki oranina sahip toz kompozisyonlari (%
Ag)

Y,05-MgO-SiO, Sistemi ile
Kompozisyon Hazirlama
Malzemeler M1 M3
SizN, 73,92 72,71
AlOs 8,06 7,03
AIN 6,83 6,71
Sio, 2,68 2,64
MgO 15 3
Y,0; 7 7

MgO-SiO; sistemi ile hazirlanan toz kompozisyonlarinin karigim yiizdeleri Tablo

5.3’te verilmistir. Burada katki malzemesi olarak yalnizca MgO kullanilmustir.

Tablo 5. 4. MgO-SiO; sistemi ile hazirlanan toz kompozisyonlar1 (% Ag.)

SiAION Kodlar SizNy AlL,O; | AIN SiO, MgO

MS 76,75 8,37 7,09 2,78 5
MgO-SiO, Sistemi ile
Kompozisyon Hazirlama
S3 78,36 8,54 7,23 2,84 3
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Seramik iiretiminde a-SizsN4 seramik tozlarinin B-SiAION seramigine doniismesi ve
yogunlagmanin artirtlabilmesi i¢in a-SigNy4 igerisine Al,O3, AIN ana bilesenler ve
MgO, Liy0O, Y,03 gibi ilave katki tozlari karigtirilir. Silisyum nitriir tanecikleri
arasina giren bu katki maddeleri sinterleme sirasinda Kingery modelinde agiklandigi
iizere 1700°C ve iizerinde oOtektik reaksiyona girerek sivi faz igerisinde ¢ozlinme-
¢cokelme reaksiyonu ile hem yogunlasma hemde a-SizN4’den B-SiAION’a doniisiim

gergeklesir.

MgO, SiO;, Y03 ve Li,O gibi katki maddeleri sivi faz olusumuna ve o-
doniisiimiine yardimci olur. SizN4 esasli tozlarin sinterlenmesinde en 6nemli katki

maddeleri MgO ve Y,03’ tiir.

Bu ¢alismada -SiAION iiretimi igin gesitli oksit katkilar igeren (MgO-SiO;, Y,0s-
MgO-SiO;) kompozisyonlar segilmistir. Bu kompozisyonlarla sinterleme galismalari
yapilmis ve elde edilen iriinler g¢esitli yontemlerle karakterize edilmistir.
Kompozisyonlardaki SiO; SisNg tanecik yiizeyinde bulunan ~ % 3,5 oksit

tabakasindan saglanmaktadir.

5.1.1. B-SIAION (z=1) Seramigi iiretimi

Yogun B-SiAION seramik iiretimi i¢in silisyum nitriir tozlar (ylizey silikasiyla
birlikte), aliiminyum nitriir tozu ve aliiminyum oksit tozlar1 yitriya, magnezyum oksit
gibi sinterlemeye yardimci katki maddeleri ile birlikte yiiksek sicaklikta reaksiyona
girmesiyle elde edilir. Elde edilen B-SiAlON’un ozellikleri  B-SiAION genel
formiiliindeki (Sig,Al,O;Ns.;) z degerine gore degismektedir. Formiildeki z degeri 0-
4.2’ye kadar degisebilmekte olup “z” degeri arttiginda SizN,4 yapisina daha fazla
aliminyum girmektedir. Boylece malzemenin oksidasyon direnci, yiiksek sicaklik
korozyon direnci artar. Ancak aliiminyumun yapiya girmesiyle SisNs’iin baskin
ozellikleri azalmaktadir. Aliiminyumun diger temel etkisi ise z degerinin

degismesiyle birlikte (fiberimsi uzamis B taneciklerin) aspekt oraninin degisimidir.
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Z degeri arttikga aspekt orani azalirken z degerinin azalmasiyla aspekt orani artar,
boylece kirilma toklugu ve mukavemet artar. Bu sebeplerden otiirli mevceut literatiir
bilgileri 1s5181nda z=1 degerlikli kompozisyonun daha yiiksek mukavemet ve kirilma

toklugu vermesi sebebiyle optimum bir deger olarak diisiintilmiistiir.

Bu calisma kapsaminda Sekil 3.2°de goriilen diyagrama gore B ¢izgisinde z=1"e gore
hesaplanmis olan oranlarda SizN4, Al,O3 ve AIN karisimina sinterlemeye yardimci
stv1 faz olusturucu katkilar (MgO ve/veya Y203) koyularak daha diisiik sicakliklarda
stv1 faz sinterlemeyle yiliksek yogunluklu B- SiAION elde edilmesine ¢alisilmaktadir.
Burada AIN tozlarmin yiizeyin %4 Al,O3 ve SisNg’lin yiizeyinde bulunan %3,5
oldugu kabul edilen yiizey silikalar1 da hesaba katilmistir [59].

5.1.2. MgO-SiO; sistemiyle yogunlastirma ¢alismalari

MgO ilavesiyle sivi faz olusumu 1390°C ‘de gergeklesirken Y,03 ile 1450°C’de ve
Al,O3 ile ise en diisiik Otektik 1470°C olarak bulunmustur. Sinterleme sirasinda,
cekme genellikle, s1vi olusum sicakligindaki baslari ve a — B faz doniisiimiiyle eslik
edilir. MgO diisiik viskositeli bir sivi faz vermesiyle yogunlasmayr Y,O3; ve
Al>,O3’ten daha fazla desteklemektedir.

MgO katkisinin kompozisyonda farkli oranlarda kullanilmasinin sebebi sistemdeki
en diisiik otektik noktayr yakalayabilmektir. Kesin bir miktar belirtilememesinin
sebebi ise Mg metalinin forsterit, enstatite gibi reaksiyonlar sonucu agiga ¢ikmasi ve
yliksek buhar basinci sebebiyle sistemden uzaklagmasidir. Bu da Mg oraninin
sistemde arttk aynmi oranda kalmamasi demektir. Bu sebeple farkli oranlar

kullanilarak en diisiik 6tektik noktaya yaklasilmaya ¢alisilmistir[26].
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Sekil 5. 2. MgO-SiO, ikili sisteminin diyagrami [26].

z=1 degerliligine gore hazirlanan iki farkli MgO katkili SIAION toz kompozisyonlari

Tablo 5.4’te verilmistir. Basingsiz sinterleme yontemi kullanilarak degisik sicaklik

ve siirelerde sinterleme caligmalar1 yapilmistir.

Tablo 5. 5. MgO-SiO, ikili sisteminden yararlanilarak hazirlanan z=1 degerlikli SiAION toz
kompozisyonlar (% Ag.)

SIALON Kodlar | SizNg4 Al,O3 | AIN SiO; MgO
MS 76,75 8,37 7,09 2,78 5

MgO-SiO, Sistemi

ile Kompozisyon

Hazirlama S3 78,36 8,54 7,23 2,84 3
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5.1.3. Y703-MgO-SiO; sistemiyle yogunlastirma ¢alismalar:

Giachello ve arkadaslar1 SisN,4 seramiklerinin yogunlastiriimasinda sinterleme katkisi
olarak yitriya ve magnezyum oksit kombinasyonu denemislerdir. Tane sinirlar1 camsi
fazi MgsYeSisOp4, olusturarak kristallendirilebilir ve nihai malzemenin yiiksek
sicaklik mukavemeti (1000°C’deki) gelisir. MgO’le birlikte a— B doniisiimiinde
neredeyse bir artis olmazken yogunlasmada onemli bir artis olmustur. z=1
degerliligine gore hazirlanan Y,03 ve MgO katkili SIAION toz kompozisyonu Tablo
5.5’da verilmistir. Basingsiz sinterleme yontemi kullanilarak degisik sicaklik ve

stirelerde sinterleme ¢aligmalar1 yapilmistir.

Tablo 5. 5. Y,03-MgO-SiO, ii¢lii sisteminden yararlanilarak hazirlanan z=1 degerlikli SiAION toz
kompozisyonlari (% Ag.)

Kodlar Si3N4 A|203 AIN SIOZ MgO Y203

M1 73,92 8,06 6,83 2,68 1,5 7

M3 72,71 7,93 6,71 2,64 3 7
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5.2. Toz Hazirlama islem Basamaklari

Hesaplanan toz kompozisyonlarinin hazirlanmasindan sinterlenme siirecine kadar

gergeklestirilen islem siras1 Sekil 5.3°de gosterilmistir.

U

Bilyah Degirmende
24 Saat

Kuru Preste 180
Bar

CIP’te 250 MPa ]

1450-1750 C ve 30-150
dk sinterleme

Yogunluk, Sertlik, Kic, SEM,
XRD,kesme performansi

Sekil 5. 3. Toz hazirlama islem basamaklar: diyagrami
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Kalsinasyon; maddelerin ergime sicakliginin 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
gergeklestirilmistir. Sekil 5.4’de kamara tipi 1s1l islem firin1 ve Sekil 5.5°de etiiv

firm1 gortilmektedir.

Sekil 5.4. Kamara tipi 1s1l islem firint Sekil 5.5. Etiiv firm

Bilyali Degirmende Karistirma; Onceden belirlenen kompozisyonlarda tartilan
seramik tozlari daha sonra plastik sigelere konulup sivi olarak izopropil alkol
kullanilmastyla Sekil 5.6’da goriilen bilyali degirmende homojen bir karisim elde
etmek icin 24 saat karistirma islemine tabi tutuldu. Bu islem Oncesi Onemli
parametrelerden biri olan bilya-sivi-toz oranina dikkat edilmistir. Bu oran optimum
olarak hacimsel ag¢idan 1/3 toz karisimi, 1/3 isopropanol alkol ve 1/3 bilya olacak
sekilde ayarlanmistir. Yine kullanilan bir diger oran agirlik olarak tozun 6 kati
agirliginda bilya kullanmaktir. Her iki yontemde yaklasik olarak ayni miktarlarda
bilyaya tekabiil etmektedir.

Sistemde kontaminasyon olmamasi i¢in SIAION ve SizNj bilyalar kullanilmistir.
Burada dikkat edilmesi gereken baska bir hususta bilyali degirmenin devir hizidir.

Bu hiz ne ¢ok yiiksek olmali ne de yavas olmalidir.
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Toz kompozisyonun homojen olarak karistirabilmek icin doniisii hizi bilyalarin
santrifiij etkisiyle yukar1 ¢ikip serbest diisme yapabilecegi seviyede olmalidir. Daha
hizl1 olmas1 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 karistirma

ve/veya 6glitme islemi yeterince basarilamayacaktir.

Sekil 5. 6. Toz hazirlamada kullanilan bilyali degirmen cihazi

Bilyali degirmenden alinan seramik tozlar1 ve izopropil alkolden olusan soliisyondan
bilyalar1 ayirmak igin slizek ve cam balonlar kullanildi. Cam balonlarin igerisine
siiziilerek bilyalarda ayristilan soliisyon daha sonra Sekil 5.7°de goriilen rotary
evaporator cihaziyla 92°C sicaklikta yaklasik 1 saat 30 dk siirede izopropilden
ayrigtirtldi. Daha sonra igerisindeki kalan az miktarda izopropil alkoliinde

uzaklastirilmasi i¢in standart etiiv firininda 100°C’de yaklasik 3 saat bekletilir.
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Sekil 5. 7. Rotary evaporatdr

5.3. Hazirlanan Tozlarin Sekillendirilmesi i¢in Kahp Dizaynlarimin Yapilmasi

5.3.1. Presleme Asamasi (Kuru presleme ve soguk izostatik presleme (CIP))

Geleneksel olarak hazirlanan toz kompozisyonlari kompakt hale getirilebilmek igin
ilk adim Sekil 5.9°de goriilen hidrolik preste manuel olarak yiizeyi sertlestirilmis
metal kaliplar kullanilarak sekillendirilecektir. Daha sonraki adim olan soguk
izostatik preste sekillendirme igin ilk seklinin verilmis olmasi gerekmektedir. Kalip
tasarimlarinda tretilecek B-SiAION malzemelerin muhtemel o6nemli kullanim
alanlarindan birisi olan metal isleme endiistrisinde kullanilan kesici takim sekilleri
baz almarak iki farkli kalip tasarimi yapilmistir. Bunlar, dairesel kesitli
ENGN130704 T02025 tanimli ve kare SNGN 060300 T01525 tamimli kesici ug
standart sekilleridir. Sekil 5.10’da dairesel kesitli ve Sekil 5.12’de kare kesici ug
standartlarinda kalip sekilleri tasarimlari gosterilmistir. Delaminasyon olmadan ne
kadar yiiksek basinglarda preslenebilirse ham yogunluk o kadar yiiksek olacak ki

buda nihai yogunlugu 6nemli bir sekilde etkileyecektir.
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Bu yiizden ham numuneler Sekil 5.15°de goriilen soguk isostatik preste (CIP) 250
MPa basingta es eksenel olarak 200 sn boyunca sikistirilarak sinterleme Oncesi

maksimum ham yogunluga ulastirilir.

Soguk izostatik preslemede basincin uygulandigi basing odasindaki hidrolik sivinin
seramik toz kompaktinin i¢ine girmesini engellemek i¢in Sekil 5.8’de goriilen esnek
hava sizdirmaz (balon gibi) bir koruyucu igine konulur. CIP “pascal prensibi” gore
calisir. Soguk izostatik presleme sirasinda, “Pascal prensibi” uyarinca toz kompaktini
her dogrultuda esit basing uygulayarak sikistirir. Tek eksenli preslerin aksine kalip
duvart ile pres arasinda siirtinmeden dogan kalic1 gerilmeler olusmamaktadir. Bu
yontemde sadece basit sekiller degil kompleks sekilli pargalar da kolaylikla
sikistirilarak ham yogunluklari arttirilabilir.  Soguk presleme isleminden sonra her
yonden esit olarak sikistirilarak yogunlugu arttirilan numunenin istenen nihai
ozellikleri (mekanik 6zellikler, yogunluk gibi) vermesi i¢in her hangi bir sinterleme

metoduyla (basingsiz sinterleme, sicak presleme vb.) sinterlenmesi gerekir.

Sekil 5.8. CIP islemi i¢in havasi vakumlanarak hazirlanmig numuneler



Sekil 5.9. Manuel hidrolik pres

&
!

o EE

Sekil 5. 1. Dairesel kesitli kalip sekli
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Sekil 5. 11. Dairesel kesitli kalip
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Sekil 5. 12. Es eksenli kesici u¢ standartlarinda tasarlanan kalip ¢izimi
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Sekil 5. 13. Es eksenli kesici ug standartlarinda kalip

Hazirlanan tozlarin (a) sikistirllmadan once (b) es eksenli kalipla sikistirildiktan
sonraki hali (c) dairesel kalipla sikistirildiktan sonraki hali goriilmektedir.

(b) (c)

Sekil 5. 14. Hazirlanan tozlarin (a) sikistirtlmadan 6nce (b) es eksenli kalipla sikigtirildiktan sonraki
hali (c) dairesel kalipla sikistirildiktan sonraki hali
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Sekil 5. 15. Seramik peletlerin yogunluklarinin arttirilmasinda kullanilan soguk izostatik pres

5.4. Basingsiz Sinterleme Prosesi

Basingsiz sinterleme icin Sekil 5.16’da goriilen yiiksek sicaklik grafit firin
kullanilmistir. Peletlerin birbirinden ve 1sitict elemanin neden olabilecegi karbon
bilesiklerinden etkilenmemesi i¢in BN tozuyla kaplanmistir. Daha sonra grafit bir
potaya yerlestirilmiglerdir. Nitrlir seramiklerinin sinterlenmesinde havanin menfi
etkilerinden hem numuneleri hem firin1 korumak i¢in koruyucu atmosfer olarak azot
gazi kullanilmaktadir. Sinterleme islemleri 1550-1750 °C'de 30-240 dk bekleme
siirelerinde yapilmistir. Firin saatte 800 °C ile istenilen sicakliga ¢ikmis ve bekleme
stiresinden sonra ayni hizla 30 °C ye sogutulmustur. Sinterleme atmosferi olarak
kullanilan azot gazi grafit firinin vakum pompasiyla havasi alindiktan sonra firin
icerisine verilmis ve grafit firinin icersine hava girisine engel olacak seviyede akisi

saglanmustir.
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Sekil 5. 16. Yiiksek sicaklik grafit firim

5.5. Sinterlenmis Malzemelerin Karakterizasyonu

5.5.1.Yogunluk 6l¢iimii

Sinterlemeden sonra nihai yogunlugun o6l¢iilmesi i¢in Sekil 5.17°da goriilen Precisa
marka 1/1000 gr hassasiyetli hassas terazi kullanilarak Arsimet prensibine gore
yogunluk Olglimleri yapilmistir. Malzemenin mekanik 06zelliklerini ve termal
iletkenligini porozite miktar1 belirlemektedir. Dolayisiyla farkli malzemelerin
iletkenliklerinin karsilastirilabilmesi i¢in hazirlanan numunelerin tam yogun olmalari
gerekmektedir. Bu amagla sinterlenen numunelerin yiginsal yogunluk o6lgiimii
Arsimet su ile yer degistirme prensibine gore yapilmistir. Bunun i¢in iki ayr1 agirlik

tartilmaktadir: kuru agirlik ve askida agirlik.
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Hesaplama da su sekilde yapilmaktadir:

Yogunluk hesaplamasi agagidaki gibidir;

Numune Kiitlesi Wi
Yiginsal yogunluk = =
Yiginsal Hacim W1-W?2

W1= Kuru numune agirlig
W2= Siv1 iginde asil1 haldeki agirlik

Sekil 5. 17. 1/1000 gr hassasiyetli hassas terazi

5.5.2. X-Isinlar1 difraktometresiyle faz analizi

Yontemde prensip olarak numune yiizeyine diisiik enerjili (uzun dalga boylu, s6z
konusu X-iginlar1 atom yapisim etkilemez) x- 1smlari gonderilerek kristal fazlarin
atom diizlemlerinde geri yansittiklar1 (Difraksiyon - Beugung) isinlarin agilari
dedektorle tespit edilmektedir. Difraksiyonun olusmasi i¢in 1sinlarin ayni fazda

olmalar gerekmektedir.
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Bunun iginde 1smlarin 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.

dnki= 4 /2Sin6 2dSind = n. A,

Sekil 5.18’de goriilen Rigaku D/MAX/2200/PC marka X-isinlar1 difraktometresi
yardimiyla yapilan faz analizinde CuKy, 1s1mast kullanilmistir. Bragg kanununa gore
isleyen bu sistemde, a¢1 sapmalarina ve dolayistyla hatali sonuglara engel olmak igin
numune yiizeyinin diizgiin olmasina dikkat edilmistir, bunun i¢in numuneler elde
kaba parlatmaya tabi tutulmuslardir. 20 agilar1 20-60 arasinda tutulmus ve elde edilen
desenler JCPDS indeksindekilerle karsilagtirilarak faz analizi yapilmistir. SiAION
sistemine ait dort temel tip 32-38 20 acilarinda olugsmaktadir. Ancak tarama agisinin
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:

Iy 1

s+ la  1+Kx[(1/Wp) -1]

Io ve IB swrasiyla elde edilmis olan o ve B-SiAION piklerinin siddetlerini
gostermektedir. WP, B-SiAION’un sistemdeki agirlikca oranini ifade etmektedir K, 3
(101) - a (102) yansimalar1 i¢in 0.518, B (210) - o (210) yansimalari i¢in ise 0.544
degerinde esitlik sabitleridir. XRD ¢ekimlerinde yonlenmenin etkisini azaltmak ve
piklerinin kayma oranlarini belirlemek amaciyla numuneler halkali degirmende
kirilarak toz haline getirilmis ve % 20 oraninda metalik Si ilave edilmis ve bu

karigim agat havanda homojenlestirilerek 6lgiim yapilmustir [4].
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Sekil 5. 18. XRD cihazinin goriiniimii

5.5.3. Taramah elektron mikroskobuyla mikroyapi analizi (SEM)

SEM cihaz1 tozlarin, seramik ve diger malzemelerin yiizey ve kesitlerinin, yiiksek
blylitmelerde (50.000 kata kadar) morfolojik ve kimyasal analizi igin
kullanilmaktadir. Malzeme yiizeyi ve kesitinde bulunan her tiirlii hatalar (6rnegin sir
yiizeyinde bulunan siyah nokta, pinhole ve diger hatalar) rahatlikla incelenebilir ve
mikron boyutunda bolgelerin kimyasal analizleri, faz haritalamasi, renkli
kompozisyon goriintiilemesi ve benzeri analizler yapilabilir [60]. Bu g¢alismada
numunelerin SEM mikro yap1 fotograflarinin ¢ekilmesinde 5.19” da goriilen elektron

mikroskobu kullanilmuistir.
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Sekil 5.19. SEM cihazinin genel goriiniimii

5.6. Mekanik Ozelliklerinin Ol¢iilmesi
5.6.1. Mikro sertlik deneyi

Seramik malzemelerin mikro sertlik deneyi i¢in iki standart u¢ kullanilmaktadir.
Bunlardan biri 136°lik tabani kare olan piramit u¢ (mikro Vickers), digeri ise
National Bureau of Standarts tarafindan gelistirilen ve Knoop diye bilinen iki farkl
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 biiytikliigi ile ilgili bir degerdir. Vickers
sertlik degeri Hy Denklem 5.1, Knoop sertlik degeri Hk ise Denklem 5.2 ile kgf/mm?
olarak hesaplanir. Sekil 5.20°de Vickers sertlik Ol¢limiinde kullanilan ug¢ ve izin

sematik resmi verilmistir.

Vickers sertlik 6lgme metodu birka¢ gramdan birka¢ kilograma kadar degisebilen
yiiklerde test yapilabilir. Her bir numuneye bir yiikte genellikle toplam on iz
yapilarak bu degerlerin ortalamasi alinir. Olusan ¢atlagin ¢apraz uzunlugu d; ve d;
mikroskop kullanilarak ol¢iiliir ve iki ¢apraz uzunlugun ortalamasi bulunur. Daha

sonra asagidaki formiil kullanilarak Mikro Vickers sertlik degeri hesaplanir [61].



F = Uygulanan kuvvet (kgf)

Hy = Vickers sertlik

S = Olusan izin yiizey alani (mm?)
d = (dy+dy) / 2 (mm)

HV=1’854P, a=(ag+an)/2
2
a
HK=M,a=uzun kosegen
a2
YUK
. *a . *a™
< ¢ > < ¢ >
(a) (b)

Sekil 5.10. Vickers mikro sertlik testinin sematik goriintiisii a) kesit b) {istten goriintiisii

56

(5.1)

(5.2)
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Sekil 5. 21. Sertlik 6lgme cihazi

5.6.2. Kirllma toklugu o6l¢iimii (indentasyon teknigi)

Seramiklerde en genel kullanilan kirilma toklugu Ol¢iim yontemi Vickers veya
Knoop sertlik deneylerinde elde edilen sertlik degerleri ve olusturulan ¢atlak boylar
(ortalama c degeri) kullanilarak asagidaki formiil (Denklem 5.3) yardimiyla
seramiklerde kirilma toklugu hesaplanir [62].

RO —0,15xkx(cla)*? 5.3
Hvﬁ_’xx(ca) (5.3)

Kec: Kirillma Toklugu (MPall 2) ®: Sabit (=3)

Hv: Vickers Sertligi (GPa) k: Diizeltme faktorii (yiiksek c/a degerleri igin
~3,2)

c: Catlagin ortalama uzunlugu (m) a: Diagonalin yatay uzunlugunun yarist (m)
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Mikro sertlik ile kirilma toklugu belirlenmesinde genellikle Mikro Vickers ug
kullanilir. Ucun biraktig1 iz bolgesinde malzeme tiirline bagli olarak farkli catlak
tirleri ortaya ¢ikar (Sekil 5.22). Bunlardan birisi Sekil 5.22 (a)’da goriilen diisiik
yiiklerde ve tok malzemelere batirilan ucun izinin kdse noktalarindan baglayarak
yiizeye yakin bir sekilde radyal olarak ¢ogalan Palmqvist c¢atlaklari, digeri ise Sekil
5.22 (b)’de goriilen daha yiiksek yiiklerde ucun battig1 yerin hemen altinda alt yiizey
¢cekme gerilmeleri ile baslayan radyal ve yanal ¢atlaklardir [63].

Sekil 5. 22.indentasyon testi ile olusturulan ¢atlaklar a) Palmqvist b) Radyal ve yanal gatlaklar. [63]

Evans ve Charles, Lawn, Anstis indentasyon metodu ile olusturulan catlaklarla ve
uygulanan yiikii hesaba katarak kirilma toklugunu belirlemislerdir. Bununla birlikte,

Sergejev giintimiizde kullanilan tiim kirilma toklugu hesaplarini derlemistir [62].

5.7. Kesici U¢ Formunda Uretilen B-SiAION Seramiklerinin Performans
Testleri

Calismalarimizin saglikli yiriitiilebilmesi ilk olarak SiAlION kesici uglarinin hangi
kesici u¢ formunda iiretilecegine karar vererek baglamamiz gereklidir. ISO tarafindan

takim tutucular ve kartuslar i¢in standart kodlar olusturulmustur.



59

Bu kodlar ISO 5609’a dayali olarak hazirlanmaktadir. Takim tutucu ise geleneksel
tornalama islemleri i¢in kullanilir. Kartuj ise genelde birgok kesme islemini ayni
anda yapmak i¢in 6zel amach govdedir. Kesici takim iiretici firmasinin takimlar ve
tutucular i¢in kendi gosterimleri mevcuttur. Bu gdsterimlerin biiyiik bir ¢cogunlugu
ISO kodlama sistemine gore yapilmaktadir. ISO kodlama sistemine gore ug tiplerinin

gosterimi Tablo 5.6 ‘da goriilmektedir.

Calismamizda tiim kenarlarinin ayni1 acida olmasi ve sekiz ylizeyinin de
kullanilabilmesi amaciyla ISO 5609 tarafindan belirtilen S kodlu kesici u¢ formatina
gore kalip tasarlanarak sinterleme oncesi gerekli 6n sekil manuel preste verilmistir.
Kesme performansi testleri igin tirettigimiz es eksenli seramik kesici takimlar Sekil
5.23’de goriilmektedir.

Tablo 5. 6. ISO kodlama sistemine gore ug tiplerinin gosterimi

ISO Kodu A B C

D K

g OO OO0 7|3
5V
<>

Uc Acgisi 85° 82° 80° 55° 75° | 120°

ISO Kodu M O P

R
i | O 1OIOIOILIA

50
Ug acisi 86° | 135° [ 108° 90° 60° 35° 80°

Sekil 5. 23. Kesme performanst testleri igin lirettigimiz es eksenli seramik kesici takimlar
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Segilen u¢ formuna gore kesici takimin tornaya baglama aparati olarak Sekil 5.24’de

goriilen negatif acili dis tornalama kateri kullanilmistir.

Sekil 5. 2. Negatif agil1 dis tornalama kateri

5.8. SIAION Kesici Takimin Yiizeylerinin Taslanarak Islemeye Hazir Hale
Getirilmesi

Sinterleme sonrast elde edilen SiAION kesici takimlarin kesme performansini

etkileyecek hatalar ;

yatak malzemesi olarak kullanilan BN tozu ve/veya packing powder tozunun parca
ylizeyinde bir miktar bulunmasi,

parca yiizeylerinde kaliptan kaynaklanan bazi hatalar,

sinterleme esnasinda oksit katkilarinin bir miktar u¢masi sebebiyle parcada

carpilmalar goriilmesi,

Yukarida sayilan piirtizliiliiklerini ortadan kaldirmak ve kusursuz bir yiizey elde
etmek i¢in elmas taglama diski ile kesici takimlarin yiizeyleri % 0,2 hassasiyetle
Sekil 5.25(a)’da aparat yardimiyla, Sekil 5.25(b)‘de goriilen torna tezgahinda 1400
devir/dakika hizla islenmistir. Sert seramik malzemelerin ince taglamasini yapmak ve
kuru taslama islemi gerceklestirmek i¢in Sekil 5.26’da goriilen (FEPA standartlarina
gore D54 Tane iriligine sahip) Resinoid (regine) baglantili sentetik elmas taglama

diski kullanilmistir.



61

(@) (b)

Sekil 5.25. a) Seramik kesici takim baglama aparati b) Yiizey taglama i¢in kullanilan torna tezgah

Sekil 5. 26. Seramik kesici takim taglamak i¢in kullanilan elmas taglama diski



BOLUM 6. DENEYSEL SONUCLAR VE DEGERLENDIRILMESI

6.1. Yogunluk Karakterizasyonu

S3-MS Kompozisyonlart Yogunluklar
S3 : %93 B- SIAION z=1 kompozisyonu + %3 MgO (% ag.)
MS  : %95 B- SIAION z=1 kompozisyonu + %5 MgO (% ag.)

MgO-SiO, sisteminden yararlanilarak hazirlanmis olan Z=1 degerlikli SiAION

iiretiminde S3 ve MS kompozisyonlarin yogunluk degerleri Tablo 6.1 de verilmistir.

Tablo 6. 1. Grafit firinda sinterlenen %3 MgO katkili (S3) ve %5 MgO katkili (MS) SiAION toz
kompozisyonlarinin sicaklik ve zamana bagl yogunluk davranislari

Sicakhik 30dk 60dk 90dk 120dk
Kod | (°C
©) dig/em® T [d@cm® TY [d@cm® T [d@cem® TY
(%) (%) (%) (%)
33 2,97 93,97 | 2,99 94,60 | 3,01 95,23 | 2,98 94,28
1550 °C 2,915 92,05 | 3,030 95,68 | 3,038 95,93 3,006 94,92
MS
sS3 2,99 94,48 | 3,02 95,42 | 2,98 94,16 2,96 93,53
1600 °C 2,945 93,01 | 3,109 98,18 | 3,097 97,81 3,036 95,88
MS
33 3,00 94,87 | 3,07 97,08 | 3,09 97,71 | 2,99 94,55
MS 1650 °C 3,015 95,01 | 3,123 98,41 | 3,075 96,90 3,064 96,55
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S3 kompozisyonunda sivi faz olusumunu saglayacak katki maddesi orani (%3) diisiik
tutulmustur. S3 kompozisyonunda sivi faz olusumunu saglayacak katki maddesinin
diisiik olmasi sebebiyle diisiik sicakliklarda (1550 ve 1600°C) yogunlasma degerleri
beklenenin altinda gerceklesmistir. Cilinkii sinterleme i¢in yeterli sivi faz olusumu
gerceklesmemistir. Fakat 1650 °C’de mevcut sivi fazin miktar1 artmis ve temelde
viskositenin diisiik olmasi sebebiyle daha yiiksek yogunlagsma degerlerine
ulagilmistir.  Sinterleme sicaklifinin artisiyla birlikte yogunluk degerleri artis
gostermektir. Yogunluk sonuglarmma bakildiginda sinterleme sonrasi en iyi

yogunlasma 3,09 g/cm?® ile 1650 °C 90 dk’da ger¢eklesmistir.

MS kompozisyonunda ise sivi faz olusumunu saglayacak katki maddesi orani (%5)
olarak arttirilmistir. Katki maddesinin artistyla yogunluk degerleri de artmustir.
Yogunluk sonuglarina bakildiginda sinterleme sonrasi en iyi yogunlagsma 3,123

g/cm? ile 1650 °C 60 dk da gergeklesmistir.

3,10

3,05
2,95

J./

2,90

Yogunluk (gr/cm3)

2,85

2,80
=453

2,75 == MS

2,70 T T 1
30 60 90 120

Sire (dk)

Sekil 6. 1. 1550°C” de basingsiz sinterlenen %5 MgO (MS) ve %3 MgO (S3) katkili SiAION toz
kompozisyonlarinin zamana bagli yogunluk grafigi

% 3 MgO katkili S3 kompozisyonunun 1550 °C’de 90 dk siiresince basingsiz
sinterlenmesinde en iyi yogunlagmay1 3,01 g/cm3 ile sagladigr % 5 MgO katkil1 olan
MS kompozisyonu ise 90 dk siiresince sinterlenmesinde en iyi yogunlagmay1 3,038

glem? ile sagladigi goriilmektedir.
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Sekil 6. 2. 1600°C’ de basingsiz sinterlenen %5 MgO (MS) ve %3 MgO (S3) katkili SiAION toz
kompozisyonlarinin zamana bagli yogunluk grafigi

% 3 MgO katkili S3 kompozisyonunun 1600 °C’de 60 dk siiresince basingsiz
sinterlenmesinde en iyi yogunlasmayi 3,02 g/cm? ile sagladigi ve % 5 MgO katkili
olan MS kompozisyonu ise ayni sicaklikta 90 dk siiresince sinterlenmesinde en iyi

yogunlagmay1 3,109 g/cm3 ile sagladig1 goriilmektedir.

3,15
3,05 /
3,00 ’V \

2,95

2,90

Yogunluk (gr/cm3)

2,85

2,80

=53
2,75 =M
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Sekil 6. 3. 1650°C’ de basingsiz sinterlenen %5 MgO (MS) ve %3 MgO (S3) katkili SiAION toz
kompozisyonlarinin zamana bagli yogunluk grafigi
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% 3 MgO katkili S3 kompozisyonunun 1650 °C’de 90 dk siiresince basingsiz
sinterlenmesinde en iyi yogunlasmayi 3,09 g/cm® ile sagladigi % 5 MgO katkili olan
MS kompozisyonu ise ayni sicaklikta 60 dk siiresince sinterlenmesinde en iyi

yogunlasmay1 3,123 g/em® ile sagladig goriilmektedir.
Mlve M3 Kompozisyonlarinin Yogunluklari

M1  :%91,5 B- SIAION z=1 kompozisyonu + %7 Y,03 +%1,5 MgO
M3 : %90 B- SIAION z=1 kompozisyonu + %7 Y,03 +%3 MgO

M1 ve M3 kompozisyonlariin 1450 °C’de 30-150 dk siireyle yapilan basingsiz
sinterleme sonucu elde edilen yogunluklar tablo 6.2°de goriilmektedir. Yogunluk
degerleri 1450 °C i¢in 2,91 — 3,07 araligindadir. Relatif yogunluklari ise %88-93
araligindadir. Y,03-MgO-SiO,-Si3N, sisteminde 6tektik yaklagik 1350-1400 °C “dir.
Sivi fazin olusmasi, viskositesinin azalmasi ve bdylece silisyum nitriir tanelerini
sarmasi i¢in Otektik sicakligina ulasmasi yetmez. Bunun i¢in daha yiiksek
sicakliklara ihtiya¢ vardir. 1350-1400°C civart oOtektik sivi olusmaya baglayarak

sinterlemeye baglamasi beklenir.

Sistemde Si-Al-O-N’u olusturan kompenentlerden biri olan Al,O3 sivi faz
olusumunda gegici olarak sivi faz olusumuna yardimei1 olabilir. Cézlinme ve ¢okelme
asamasinda yeni tane olusumuna kristal yapiya girecekti. M1 ve M3
kompozisyonlarinin yogunluk degerlerinin siirenin artmasiyla dogru orantili olarak
arttigr  sOylenebilir. 1500°C’de yapilan sinterleme islemlerinde zamanin bir
fonksiyonu olarak M1 ve M3 kompozisyonlarinin yogunluk degerleri 120dk’ya
kadar artmis sonrasinda biraz diisiis goriilmiistiir 1550°C’deki sinterleme sonucu elde
edilen yogunluklara degerlerine bakildiginda siirenin artmasiyla yogunluk degerleri

de artmustir.

Yogunluk degerleri zamanin bir fonksiyonu olarak daha az katki iceren M1
kompozisyonu ig¢in artis gosterirken daha yiliksek miktarda katki iceren M3

kompozisyonunda 120dk’dan sonra diisiise gecmistir.
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Bunun sebebi daha yiiksek miktarda igerdigi Mg metalinin ve SiO’in reaksiyonlar
sonucu yapidan uzaklagmaya baslamasi sebebiyledir. M1 numunelerindeki kayip ise
daha az oldugu i¢in yogunluktaki diisiiste ¢ok hafif olmustur. Mg ve SiO kaybi ¢esitli
reaksiyonlarla meydana gelmekle birlikte en olast kayip reaksiyonlar1 asagidaki

denklemlerle verilmistir.

9MgO(K) + SisNa(k) — 6Mg(g) T + 3MgSiOs(s) + 2Na(g) T (1557°C)

6MgO(K) + SisNa(k) — MgzSiO4(s) + 4Mg(g) T + 2Si0(g) T + 2N2(g)T (1525 °C)

Bu reaksiyonlarla birlikte cam fazi igerisinde serbest kalan Mg metali diisiik ergime
sicakligr (1107 °C), yliksek buhar basinci sebebiyle sistemden uzaklasabilmektedir.
1650 °C’deki sinteleme isleminde en yiiksek yogunluk M1 numunesi i¢in 150 dk’da
3,242 g cm™>’tiir. M3 numunesinde ise en yiiksek yogunluk 120 dk’da 3,245 oldugu
goriilmektedir. Sinterleme sicakligi 1700 °C’ye arttirildiginda yogunluk degerleri 3.2
g cm-3’nin iizerine ¢ikmaya baslamistir ki buda %98-99 teorik yogunluk degerlerine
tekabiil etmektedir. %98-99 ve iizeri yogunluklar fonksiyonel parga iiretimi igin
kabul edilebilir degerlerdir. 1750°C’de yapilan sinterlemelerde ise sicakligin
atmasiyla kayip miktar1 da artmistir ve yogunluk degerleri diismiistiir. Bu nedenle
Mlve M3 numuneleri icin sicaklik ve siirenin artmasiyla yogunluk sistematik bir

sekilde diigmiistiir.

Yogunluk sonuglarini 6zetleyecek olursak M1 ve M3 kompozisyonlarmin her ikisi
icin de sicaklik arttirlldiginda dogrusal bir yogunluk artis1 goriilmiistiir. Yiiksek
yogunluk degerlerine 1650 °C’lerde ulagilmistir. Genel olarak yogunlugun artmasi
sicaklik ve siirenin artmasiyla dogru orantilidir. 1700°C’de her iki kompozisyon i¢in
tam yogunluk elde edilebilmistir. Her iki katki sistemi i¢in 1650°C ve iizerideki
sinterleme sicakliginda ise yogunluk sonuglari genel olarak benzerdir. M1 ve M3
konpozisyonlar1 icin yiiksek sicakliklarda (>1700°C) ve uzun siirelerde Mg
elementinin sistemden kaybi1 ve yapida geriye gbzenek birakmasi nedeniyle yogunluk

degerleri sistematik olarak diigsmiistiir.
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Tablo 6. 2. M1, M3 kompozisyonlarinin 1450°C’de farkli siirelerde (0-60 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk degerleri

1450°C 0dk 30dk 60dk
. a |RY. 5 a | RY. . a | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g em™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,8 56 2,915 88,54 2,987 90,72
M3 1,8 56 2,936 89,44 3,008 91,63

Tablo 6. 3. M1, M3 kompozisyonlarinin 1450°C’de farkli siirelerde (90-150dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk degerleri

1450°C 90dk 120dk 150dk
R.Y. R.Y. R.Y.
< 3 - 3 < 3
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 3,030 92,03 3,045 92,48 3,044 92,54
M3 3,065 93,36 3,050 93,91 3,074 93,64
3,10
3,05 ‘./?.4
ME 3,00
% 2,95
OD ?
§ 2,90 V
c
>
S 2,85
>
2,80
== M1
2,75 == M3
2,70 T T T

30

60

90
Sire (dk)

120

150

Sekil 6. 4. M1, M3 kompozisyonlarinin 1450°C’de farkl siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuglari
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Tablo 6. 4. M1, M3 kompozisyonlarinin 1500°C’de farkli siirelerde (0-60 dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk degerleri

1500°C 0dk 30dk 60dk
R.Y. R.Y. R.Y.
= 3 = 3 = 3
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,8 56 2,950 89,60 3,081 93,57
M3 1,8 56 2,956 90,07 3,016 91,89

Tablo 6. 5. M1, M3 kompozisyonlarinin 1500°C’de farkli siirelerde (90-150dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk degerleri

1500°C 90dk 120dk 150dk
R.Y. R.Y. R.Y.
- 3 o 3 - 3
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g em™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 3,063 93,03 3,071 93,27 3,061 92,97
M3 3,055 93,08 3,056 93,11 3,011 91,74
3,10
3,05 A
— 3,00
£ /
O
= 2,95
20
a4
3 2,90
c
>
' 2,85
>
2,80
—f—M1
2,75 N3
2,70 T T )
30 60 90 120 150
Sure (dk)
Sekil 6. 5. M1, M3 kompozisyonlarinin 1500°C’de farkl: siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk sonuglari
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Tablo 6. 6. M1, M3 kompozisyonlarmin 1550°C’de farkl siirelerde (0-60dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk degerleri

1550°C 0dk 30dk 60dk
R.Y. R.Y. R.Y.
5 3 = 3 < 3
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,8 56 3,016 91,67 3,097 94,13
M3 1,8 56 3,004 91,50 3,039 94,21

Tablo 6. 7. M1, M3 kompozisyonlarinin 1550°C’de farkli siirelerde (90-150dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk degerleri

1550°C 90dk 120dk 150dk
R.Y. R.Y. R.Y.
- 3 o 3 < 3
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g em™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 3,122 94,89 3,139 95,40 3,137 95,34
M3 3,131 95,36 3,153 96,03 3,161 96,28
3,20
3,15 _g—1
'
O
=™ 3,10
Lo
$ /
=
S 3,05
b0
O
i V
3,00 M1
== M3
2,95 T T T 1

30 60

90

Sure (dk)

120

150

Sekil 6. 6. M1, M3 kompozisyonlarinin 1550°C’de farkl: siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk sonuglari
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Tablo 6. 8. M1, M3 kompozisyonlarmin 1600°C’de farkl siirelerde (0-60dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk degerleri

1600°C 0dk 30dk 60dk
R.Y. R.Y. R.Y.
= 3 = 3 < 3
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,8 56 3,093 94,00 3,126 95,00
M3 1,8 56 3,097 94,40 3,144 95,83

Tablo 6. 9. M1, M3 kompozisyonlarinin 1600°C’de farkli siirelerde (90-150dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk degerleri

1600°C 90dk 120dk 150dk
Kodu | Yogunluk (g cm™) l(?o./:,{). Yogunluk (g cm™) I(?O'/:)' Yogunluk (g cm™) I(?O./:)().
M1 3,148 95,67 3,161 96,06 3,162 96,09
M3 3,172 96,68 3,190 97,23 3,145 95,86
) /.QT‘
3,15 .
IS
= 3,10
Lo
X
=
c
2 3,05
O
>—
3,00 —M1
=i=M3
2,95 T T T 1
30 60 90 120 150
Sure (dk)

Sekil 6. 7. M1, M3 kompozisyonlarimin 1600°C’de farkli siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk sonuglari
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Tablo 6. 10. M1, M3 kompozisyonlarinin 1650°C’de farkl siirelerde (0-60dKk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk degerleri

1650°C 0dk 30dk 60dk
R.Y. R.Y. R.Y.
= 3 = 3 < 3
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,8 56 3,076 93,47 3,130 95,11
M3 1,8 56 3,139 95,67 3,190 97,22

Tablo 6. 11. M1, M3 kompozisyonlarimin 1650°C’de farkli siirelerde (90-150dK)

sonucu elde edilen yogunluk degerleri

sinterlenmesi

1650°C 90dk 120dk 150dk
R.Y. R.Y. R.Y.
= 3 - 3 = 3
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 3,220 97,84 3,238 98,39 3,242 98,51
M3 3,244 98,87 3,245 98,90 3,242 98,80
3,30
3,25
- /
< 3,20
20
= / /
=
c
= 3,15
o
g //
3,10 — i
== M3
3,05 T T T 1
30 60 90 120 150
Sure (dk)

Sekil 6. 8. M1, M3 kompozisyonlarinin 1650°C’de farkl siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk sonugclari
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Tablo 6. 12. M1, M3 kompozisyonlarinin 1700°C’de farkli siirelerde (0-60dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk degerleri

1700°C 0dk 30dk 60dk
. a |RY. 5 a | RY. . a | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g em™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,8 56 3,276 99,57 3,287 99,90
M3 1,8 56 3,236 98,67 3,267 99,61

Tablo 6. 13. M1, M3 kompozisyonlarimin 1700°C’de farkli siirelerde (90-150dKk)

sonucu elde edilen yogunluk degerleri

sinterlenmesi

1700°C 90dk 120dk 150dk
R.Y. R.Y. R.Y.
K Yogunluk 3 Yogunluk 3 Yogunluk 3
odu | Yogunluk (g cm™) (%) ogunluk (g em™) (%) ogunluk (g cm™) (%)
M1 3,256 98,96 3,247 98,68 3,195 97,10
M3 3,276 99,88 3,276 99,88 3,166 96,53
3,35
3,30
E
% 3,25
00 ’
s v
c
&0 3,20
o
>
3,15 =it
== M3
3,10 T T T 1
30 60 90 120 150
Sure (dk)
Sekil 6. 9. M1, M3 kompozisyonlarinin 1700°C’de farkli siirelerde (0-150 dk) sinterlenmesi sonucu

elde edilen yogunluk sonuglari
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Tablo 6. 14. M1, M3 kompozisyonlarmin 1750°C’de farkl siirelerde (0-60dKk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk degerleri

1750°C 0dk 30dk 60dk
- 4 |RY. . a | RY. . a | RY.
Kodu | Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%) Yogunluk (g cm™) (%)
M1 1,8 56 3,156 95,93 3,226 98,05
M3 18 56 3,255 99,24 3,196 97,44

Tablo 6. 15. M1, M3 kompozisyonlarinin 1750°C’de farkli siirelerde (90-120dk)

sonucu elde edilen yogunluk degerleri

sinterlenmesi

1750°C 90dk 120dk
odu ogunluk (g cm’ Y. (% ogunluk (g cm’ Y. (%
Kodu |Yogunluk ( % R.Y.(%) | Yogunluk ( % R.Y. (%)
M1 3,195 97,11 3,144 95,56
M3 3,156 96,22 3,126 95,30
3,30
3,28
3,26
T 324 i\
2 322 N —
5 x \
5w ~_
[
@]
” 316 &
3,14 ‘-\%
3,12 =l=M3—
3,10 . . .
30 60 90 120

Sare (dk)

Sekil 6. 10. M1, M3 kompozisyonlarinin 1750°C’de farkli siirelerde (0-120 dk) sinterlenmesi sonucu
elde edilen yogunluk sonuclari
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6.2. Mikro Yapisal Karakterizasyon

1450°C’de Sekil 6.11 ve 6.12’de goriilen M1 ve M3 numunelerinde heniiz yeterli
yogunlagsmanin olmadigi goriilmektedir (%92 R.Y.) Bu da Si3N, tanelerinin daha
yeterince 1slatilmamasi demektir. Sekil 6.13 ve 6.14’de goriilen 1500°de sinterlenen
M1 ve m3 numunesinde yogunlagma artsa da yapida halen gozenekler goriilmektedir.
1500 ve 1600 de ise sicakligin artmasiyla yogunlasma artmaya devam etmistir ancak
halen gozenekler mevcuttur. Sinterleme sicakligi 1650 arttirildiginda M1 ve M3
numuneleri yiikksek yogunluk oranlarina ulasmistir ancak halen kapali poroziteler
tamamen kaybolmamistir. Sinterleme sicakligi 1700 ye arttirildiginda tam yogunluk
%99 elde edilmistir.

. Ba E‘ ,V1E| Mrogd s

Sekil 6. 11. 1450°C’de M1 kodlu [% 91,5 SIAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,03; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 12. 1450°C’de M3 kodlu [% 90SIiAION (z=1 kompozisyon) + %7 Y203 + %3MgO]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 biiyilitmedeki SEM goriintiisi

18k

Sekil 6. 13. 1500°C’de M1 kodlu [% 91,5SIAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 bitytitmedeki SEM gorintiisi
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Sekil 6. 14. 1500°C’de M3 kodlu [% 90SIAION (z=1 kompozisyon) + %7 Y,03;+ %3MgO]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiylitmedeki SEM goriintiisii

» BEA 18

Sekil 6. 15. 1550°C’de M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 bitylitmedeki SEM gorintiisi
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Sekil 6. 16. 1550°C’de M3 kodlu [% 90SIAION (z=1 kompozisyon) + %7 Y,0; + %3MgO]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiylitmedeki SEM goriintiisii

ZE kL HE A4 18 rm 1ie& 43 SEI
PE ¥ .

Sekil 6. 17. 1600°C’de M1 kodlu [% 91,5SIiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 bitylitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 6. 18. 1600°C’de M3 kodlu [% 90SIAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %3MgO]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiytitmedeki SEM goriintiisii

20 kV X2.000 185 SEI

Sekil 6. 19. 1650°C’de M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 biiylitmedeki SEM goriintiisii
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20 KV X2, 000 168 2m 15 39 SEI

Sekil 6. 20. 1650°C’de M3 kodlu [% 90SIAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %3MgO]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiytitmedeki SEM goriintiisii

Z8ku wZ. 888 18 s

Sekil 6. 21. 1700°C’de M1 kodlu [% 91,5SiAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %1,5MgO)]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin
X2000 bitytitmedeki SEM gorintiisi
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Sekil 6. 22. 1700°C’de M3 kodlu [% 90SIAION (z=1 kompozisyon) + %7Y,0; + %3MgO)]
kompozisyonunun 60 dakika siireyle sinterlenmesi sonucu elde edilen numunenin X2000
biiytitmedeki SEM goriintiisii

Kompozisyonlardaki katki orani diisiiriildikce yogunlagsmayr ve sinterlemeyi
saglayacak sivi fazin miktar1 da diisecektir. Sivi faz miktarmin diisiik olmasi
sinterlemenin zay1f olmasina sebep olacaktir. Kaki maddesi hi¢ kullanilmadiginda ise
sinteleme islemi basingsiz sinterlemeyle miimkiin degildir Kompozisyonlardaki katki
miktart yeterli veya yogun oldugu bdlgelerde silisyum nitriir matriks yagunlasmaya
devam edecektir. Boylece poroziteler kapanarak yliksek yogunluklara ulasilacaktir.
Ancak kstki miktar1 yetersiz oldugu bolgelerde yogunlagma diisiik olacagindan bu
bolgeler poroziteli kalacaktir. Bu da malzemenin mekanik 6zelliklerini kotli yonde

etkileyerek kullanim alanini daraltacaktir.

6.3. XRD Analizleri

z=1 degerine gore hazirlanan B-Sis.zAl;OzNg.z formiiliindeki kompozisyonlarin
farklh sicaklik ve siirelerde sinterlenmistir. Daha sonra nihai irlinlerdeki fazlarin
karakterizasyon islemi X-Ray analiziyle gergeklestirilmistir. M1 ve M3
kompozisyonlar1 i¢in disiik sicakliklarda (1450-1600°C) sinterleme sonunda
dontistim orani sicaklikla birlikte bir miktar artmis ancak heniiz yeterli B doniistimii

olmamustir.
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Sinterleme siiresinin artmasiyla doniisiim miktar1 da artmigtir. M1 ve M3
kompozisyonlari i¢in maksimum 1600°C’de en yiikksek %25’lerde (M3 igin
150dk’da) doniisiim elde edilmistir. Bu sicakliklardan sonra doniisiim giderek hizli
bir hal almaktadir. M1 ve M3 kompozisyonlari i¢in 1600 °C’nin {izerinde hizli bir
doniisiim gerceklesmistir. En yiiksek olarak 1650°C’de M1 i¢in 150dk’da %47 M3
icin 150dk’da %55 oraninda doniisiim elde edilmistir. 1700 °C’sicaklikta 150dk’da
M1 icin %57B, M3 icin %643 dontsimi gergeklesmistir. 1750°C’de M3
kompozisyonu i¢in 90dk’da tam doniisiim gerceklesmistir. M1 kompozisyonu igin

tam dontlistim 120dk’da gergeklesmistir.

1450 °C

Tablo 6. 16. M1 ve M3 kompozisyonlariim 1450°C’de farkli siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle
elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglari

M1 M3
% a./ (a+p) % a/ (a+f)
30dk 3 3
60dk 4 4
90dk 6 7
120dk 8 9
150dk 10 11
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1500°C

Tablo 6.17. M1 ve M3 kompozisyonlarinin 1500°C’de farkl siirelerde (30-150dKk) sinterlenmesiyle
elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M1 M3
% a./ (a+f) % a/ (atp)
30dk 4 5
60dk 6 7
90dk 9 10
120dk 10 13
150dk 14 15

1550°C

Tablo 6.18. M1 ve M3 kompozisyonlarinin 1550°C’de farkli siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle
elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M1 M3
% B / (a+f) % P/ (a+f)
30dk 6 7
60dk 10 11
90dk 9 17
120dk 19 19
150dk 20 20
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1600°C

Tablo 6. 2. M1 ve M3 kompozisyonlarinin 1600°C’de farkli siirelerde (30-150dKk) sinterlenmesiyle
elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglari

M1 M3

%P/ (a+f) % B / (a+f)
30dk 8 11
60dk 13 17
90dk 19 22
120dk 23 24
150dk 24 25

1650°C

Tablo 6. 3. M1 ve M3 kompozisyonlarinin 1650°C’de farkl siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle
elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglar1

M1 M3

% p /(atp) % B /(atp)
30dk 24 27
60dk 34 40
90dk 41 46
120dk 44 48
150dk 47 55
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Sekil 6. 23. 1650 °C de degisik siirelerde sinterlenen M1 ve M3 kompozisyonlarinin %  doniisiim
grafigi

1700 °C

Tablo 6. 21. M1 ve M3 kompozisyonlarinin 1700°C’de farkl siirelerde (30-150dk) sinterlenmesiyle
elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglart

M1 M3

% B/ (a+f) % p /(at+p)
30dk 31 36
60dk 47 49
90dk 51 59
120dk 55 62
150dk 57 64
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Sekil 6.24. 1700 °C de degisik siirelerde sinterlenen M1 ve M3 kompozisyonlarinin %  doniisiim
grafigi

1750°C

Tablo 6.22. M1 ve M3 kompozisyonlarinin 1750°C’de farkli siirelerde (30-150dK) sinterlenmesiyle
elde edilen numunelerin XRD analiz sonuglari

M1 M3
%/ (a+h) %/ (a+f)
30dk |71 79
60dk | 78 84
9odk |98 100
120dk | 100 100
150dk | 100 100
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Sekil 6. 26. Farkli sicakliklarda M1 ve M3 kompozisyonlarinin 60dk sinterlemesi sonucu gerceklesen
B doniisiim oranlari
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Sekil 6. 27. Farkli sicakliklarda M1 ve M3 kompozisyonlarmim 120dk sinterlemesi sonucu
gerceklesen B doniisiim oranlari

6.4. Mikro Vickers Sertlik Deneyi

M1 ve M3 kompozisyonlarindan farkli sicakliklarda (1450-1750°C) sinterlenmesiyle
elde edilen bulk numunelerin mekanik 6zellikleri incelenmistir. Sertlik deneyleri 1
kg yik altinda Vickers sertlik cihazinda gergeklestirilmistir. Kirilma toklugu
deneyleri de yine aymi cihazda Indentasyon teknigiyle olusturulan catlak boylar
tizerinden ilgili formiil kullanilarak hesaplanmigtir. M1 ve M3 numunelerinin sertlik
ve tokluk sonuglar1 Tablo 6.23te verilmistir. Sicakligin artistyla birlikte genel olarak
biitiin numuneler i¢in kirilma toklugu ve sertlik degerlerinde bir miktar artis
goriilmiistiir. Bununla birlikte, her kompozisyon i¢in maksimum sertlik ve tokluktan
sonraki diigiis egilimi gosterdigi sicaklik farkli olmustur En yiiksek sertlik ve tokluk
degerleri 1700-1750°C araliginda elde edilmistir. Sicakligin artistyla yogunlagsma
arttigindan kirilma toklugu degerleri de yiikselmistir. Kirilma toklugunu arttiran asil
sebeb ise a—f doniisiimiiniin gergeklesmesiyle yiiksek aspekt oranlarina sahip
fiberimsi P tanelerinin olusmasidir. Diisiik katkili M1 numuneleri i¢in yiiksek

sicakliklarda (>1700°C) sertlik degerleri duraganliga gecmistir.
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Yiiksek katkili M3 numunelerinde ise bir miktar sertlik degerlerinde disiis
gOriilmiistiir. Bunun nedeni tane sinirlarinda bulunan camsit faz igerisinden
bilesenlerden bazilarinin yapidan uzaklagsmasi ve geriye poroziteler birakmasidir.
Katki miktar1 arttik¢a yiiksek sicakliklarda yapida gozenek artacagi igin sertlik
degerleri yiiksek katkililarda bir miktar diigsmiistlir. Fakat kirilma toklugu degerleri
bir miktar daha artmaya devam etmistir. Bunun nedeni ise doniisiimiin halen devam

etmesi ve boylece boylamsal uzamis tanelerin oraninin artmasidir.

Yogunluk sonucglarindan ve XRD sonuglarindan da goriildiigii gibi yiliksek katki
iceren kompozisyonlar diisiik katkili kompozisyonlara gore daha yiiksek sertlik ve
kirilma toklugu degerleri vermistir. Bunun sebebi daha yiiksek oranda yogunlagsma
saglama ve daha yiiksek oranda doniisiimii saglamalaridir. Cubuksu B-SiAION
tanelerinin daha kolay olusumunu katki icerigindeki artis desteklemistir. . En yiiksek
kirilma toklugu degerleri (M1: 6,45 MPa m*?, M3: 8,1 MPa m'?) Mg-Y-Si-Al-O-N
katki sistemiyle sinterlenen numunelerde en yiiksek sertlik degerleri M1 icin elde
edilen maksimum Vickers sertlik degerleri 1700°C’de 20 GPa, M3 icin 20,5 GPa)

olarak elde edilmistir.

Tablo 6. 23. M1 ve M3 numunelerinin farkli sicakliklarda 90dk siireyle basingsiz sinterlenmesiyle
elde edilen mikro sertlik ve kirilma toklugu sonuglart

M1 M3
Sicaklik (°C)
Hv 1 (GPa) | Kic (MPam™) | Hv 1 (GPa) | Kic (MPa m'?)
1450 1,60 - 1,35 -
1500 3,80 - 4,65 -
1550 8,4 3,1 11 3,3
1600 11 4,35 16 53
1650 16,5 4,65 18 6,16
1700 20,5 6 21 8
1750 20 6,45 20,5 8,1
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Sekil 6. 28. M1 ve M3 kompozisyonlarinin farkli sicakliklarda 90dk siireyle basingsiz sinterlenmesi
sonucu elde edilen sertlik degerlerinin grafiksel gosterimi

=M1
=i—=M3

Kic (MPa m1/2)
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Sekil 6. 29. M1 ve M3 kompozisyonlarinin farkli sicakliklarda 90dk siireyle basingsiz sinterlenmesi
sonucu elde edilen kirilma toklugu degerlerinin grafiksel gosterimi
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6.5. Farkh Katki Oranlarinin Sertlik ve Kirilma Toklugu Uzerine Etkisi

Sekil 6.30°da gorildiigii gibi M1 ve M3 kompozisyonlarinda da sertlik ve tokluk
degerlerindeki degisime bakildiginda yiiksek katkili olan M3 numunelerinde baslarda
onemli Olgiide daha yiiksek sertlik degeri vermistir. Diisilk katkili olan MI
numunesinde ise sicakligin artisina bagli olarak daha yavas bir sertlik artisi
gorilmistiir. 1700°C’den sonra M3 numunesinin i¢erdigi camsi fazin ytiksekliginden

dolayi sertlik degerleri diismeye baglamistir.

Sekil 6.31°de goriilebilecegi gibi M1 ve M3 numunelerinin kirilma toklugu
degerlerinde ise genel olarak katki miktar1 orani arttikca kirilma toklugu artis
gostermistir. Her iki katki sistemi iginde sinterleme sicakliginin 1750°C’ye
arttirllmasiyla daha fazla camsi faz igeren kompozisyonlarda daha fazla madde kaybi
olmaktadir. Bu da yapinin daha fazla gézenek icermesine sebep olacaktir. Bu nedenle
malzemenin mekanik Ozellikleri olumsuz yonde etkilenmektedir. Diisiik katki
oranlarmma sahip olan kompozisyonlarda ise daha az madde kaybi olacagindan

malzemenin mekanik 6zellikleri daha az etkilenmektedir.

24

= N
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N

0 T T T T T T 1
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Sekil 6. 30. Farkli oksit katki oranlarina sahip M1 ve M3 numunelerinin 90dk siireyle sinterleme
sonucu sicakligin fonksiyonu olarak sertlik degerlerinin degisimi
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Sekil 6. 31. Farkli oksit katki oranlarma sahip M1 ve M3 numunelerinin 90dk siireyle sinterleme
sonucu sicakligin fonksiyonu olarak kirilma toklugu degerlerinin degisimi

6.6. B-SiAION Seramiginin Sertlestirilmis AISI4140 Celigini Isleme Performansi

Deneyleri

Bu ¢alismanin amaci, makine imalat sektoriinde kullanilan AISI 4140 1slah ¢eliginin
MgO+Y,03 katkili1 SiAION takimlarla islenebilirligini degerlendirmek, takimlardaki
asinma mekanizmalarin1 ve asinma miktarlarini degerlendirmektir. Bu ¢alismada,
celiklerin islenmesinde SiAION seramik kesici takimlarinin performanslar

literatiirde yapilan ¢aligmalar incelenerek degerlendirilmistir.



6.6.1. AISI 4140 Islah Celigini Sertlestirme Islemi

AISI 4140 Islah Celigi Mekanik Ozellikleri:
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Tablo 6.24 ‘de malzemenin kimyasal bilesimi verilmistir. AISI 4140 1slah ¢eligi

kimyasal bilesimleri karbon miktar1 bakimindan sertlestirilmeye elverisli olan ve

1slah islemi sonunda belirli yiikler altinda yiliksek tokluk 6zelligi gosteren alasimli

yapi celikleridir.

Tablo 6. 24. AISI 4140 1slah geligi kimyasal bilesimleri

Malzemenin Kimyasal Bilesimi

Pmax

Smax

Mn

Sl

C

Mo

Cr

0,35

0,35

0,50-0,80

0,15-0,40

0,38-0,45

0,15-0,30

0,90-1,20

AISI 4140 Islah Celiginin Isil Islemi:

Islenecek parga olarak segilen AISI 4140 1slah geliginin Tablo 25°de 1s1l islem

bilgileri verilmis olup gerekli sertlestirme islemleri 1sil islem laboratuarlarinda

yapilmistir. Deney malzemesi olarak kullanilan 4140 1slah ¢eligi 30mm capinda 300

mm uzunlugunda kesilmistir. Daha sonra 860°C ‘deki kiip firinda 60 dakika

bekletilmis ve suda su verilerek sertlestirilmistir. Yapilan islemden sonra 4140

celiginin sertlik 6lgme cihazi ile sertligi Ol¢iilmiis ve yaklasik sertligi 52 HRc olarak

hesaplanmustir.

Tablo 6.25. AISI 4140 slah ¢eliginin 1s1l iglem bilgileri

Isil islem Bilgileri
Normal Sicak Yumusak | Yumusak Menevis Sertlestirme
tavlama | sekil tavlama tavlamada | Sicakhgi
sicakhg | verme sicaklig sertlik > | °C Su Yag
°C sicakhigi °C BSD 30
°C
Sicakhik | 820- | 830-
840-880 | 850-1050 680-720 241 540-680 850 | 860
Sertlik | 54- | 54-
(HRc) 56 | 56
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6.6.2. B-SiAION Takimlarinin Sertlestirilmis AISI4140 Celigini isleme Sirasinda

Olusan Asinma Sonuglari

AISI 4140 geligini kesme islemi sonucu MgO+Y,03 katkili a-SizN4/B-SisAION;
kesici takimlarinda meydana gelen ug¢ asinmalarinin mikroskop goriintiileri Sekil
6.32 ve 6.33’de gosterilmis olup yine mikroskop yardimiyla Olgiilen asinma
miktarlar1 tablo 6.26-6.27 ve 6.28°de ve sekil 6.34-6.35 ve 6.36° daki grafiklerle
gosterilmistir. Kesme islemi torna tezgahinda 36-49-73 m/dk kesme hizlarinda ve
0,11-0,16-0,18 mm ilerleme hizlarinda ayr1 ayr1 gerceklestirilmistir. Isleme sirasinda
capt 27mm olan ig parcasmna 1 mm talas derinligi verilerek her seferinde 45mm
boyunca kesme islemi uygulanmistir. Her deney ii¢ kez tekrarlanip ortalama sonuglar

alinmustir.

Asinma miktarlar incelendiginde ise diisiik ilerleme hizi ve diisiik kesme hizlarinda
ortalama 200 pm'ye yakin asinma goézlenirken daha yiiksek ilerleme ve kesme
hizlarinda ise ortalama 300 um ye yakin asinma oldugu goézlenmektedir. Bu
sonuglara bakarak kesme parametrelerini diisiik segmemiz daha uygun olacaktir.
Ciinkii yiiksek kesme ve ilerleme hizlarinda kesici takim ¢ok aginmaktadir. Bu da
kesici takimin islevini yerine getirmesini engellemekte ve takim Omriini
diisiirmektedir. Isleme zamam da géz 6niinde bulundurularak en iyi ilerleme hizi

0.11 mm ve en iyi kesme hiz1 36 m/dk oldugu sdylenebilir.

&

181,4 pm 8

a) V:36 m/dk , f: 0,18 mm b) V:49 m/dk, f: 0,16 mm
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342,8 pm

¢) V:73 m/dk , f: 0,16mm d) V:73 m/dk, f: 0,18 mm

Sekil 6. 32. AlISI 4140 ¢eligini degisik kesme ve ilerleme hizi ile 1 mm talas derinligi verilerek isleyen
MgO Katkili SIAION kesici takimimin talas yiizeyinde meydana gelen krater aginmalarin
goriintiisii (50X biiyiitmede)

211,1 pm

a) V:36 m/dk , f: 0,18 mm b) V:49 m/dk , f: 0,16 mm



363,5 pm

¢) V:73 m/dk , f: 0,16 mm
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d) V:73 m/dk , f: 0,18 mm

Sekil 6. 33. AISI 4140 ¢eligini degisik kesme ve ilerleme hiz1 ile | mm talas derinligi verilerek isleyen
MgO katkili SiAION kesici takimlarinin serbest ylizeylerinde meydana gelen yanak

asimmalarin goriintiisii (50X biiyilitmede)

Tablo 6. 26. MgO+Y,0; katkili B-SiAION kesici uglarinin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,11 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu serbest ve talas yiizeylerinde

meydana gelen ortalama aginma miktarlari

Kesme Hizi flerleme Hiz1 Asinma Miktar: (um)
(m/dk) (mm) SerbestYiizey Talas Yiizeyi
(Yanak) (Krater)
36 118,2 174
49 0,11 153,2 196,2
73 288,6 284,3
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49 73
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Sekil 6.34. MgO+Y,0;3 katkili B-SiAION kesici uglarinin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,11 mm
ilerleme hizindave degisik kesme hizlarinda isleme sonucu yiizeylerinde meydana gelen
ortalama asinma miktarlarinin grafiksel gosterimi

MgO +Y,03; Katkili B-SiAION kesici takimmin 0,11 mm ilerleme hizinda

Sertlestirilmis  AISI 4140 ¢eliginin

islenmesindeki  kesici

takim asinmasi

incelendiginde 36 m/dk kesme hizinda yapilan deneyde asinma miktar1 ortalama

118,2 um , 49 m/dk kesme hizinda 153,2 pm, 73 m/dk kesme hizinda 288,6 pm dur.

Tablo 6. 27. MgO+Y,0; katkili B-SiAION Kkesici uglarinin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,16 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu serbest ve talas yilizeylerinde
meydana gelen ortalama asginma miktarlari

Kesme Hizi ilerleme Hizi Asinma Miktar1 (um)
(m/dk) (mm) Serbest Yiizey Talas Yiizeyi
(Yanak) (Krater)
36 128,7 185
49 0,16 243,9 210
73 299,9 323
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Ilerleme Hiz1 (0,16 mm)
300
250
200
150

100

Asinma Miktari (um)

50

36 49 73
Kesme Hizi (m/dk)

Sekil 6. 35. MgO+Y,0; Katkili B-SiAION kesici uglarimin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,16 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu yiizeylerinde meydana gelen
ortalama asinma miktarlarinin grafiksel gosterimi

MgO +Y203 Katkili B-SiAION kesici takiminin 0,16 mm ilerleme hizinda
Sertlestirilmis  AISI 4140 ¢eliginin islenmesindeki kesici takim asmmasi

incelendiginde 36 m/dk kesme hizinda yapilan deneyde asinma miktar1 ortalama

128,7 um , 49 m/dk kesme hizinda 243,9 pm, 73 m/dk kesme hizinda 299,9 pm dur.

Tablo 6. 28. MgO+Y,03 Katkili B-SiAION kesici uglarinin sertlestirilmis 4140 ¢eligini 0,18 mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu serbest ve talas yiizeylerinde
meydana gelen ortalama asginma miktarlari

Kesme Hizi ilerleme Hizi Asinma Miktar1 (um)
(m/dk) (mm) Serbest Yiizey Talas Yiizeyi
(Yanak) (Krater)
36 183,2 212,7
49 0,18 263 226,8
73 422,8 524,7
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Ilerleme Hiz1 (0,18 mm)

Asinma Miktari (um)

36 49 73
Kesme Hizi (m/dk)

Sekil 6. 36. MgO+Y,0;3 katkili B-SiAION kesici uglarmin sertlestirilmis 4140 c¢eligini 0,18mm
ilerleme hizinda ve degisik kesme hizlarinda isleme sonucu yiizeylerinde meydana gelen
ortalama asinma miktarlarinin grafiksel gosterimi

MgO +Y203 Katkili B-SiAION kesici takiminin 0,16 mm ilerleme hizinda
Sertlestirilmis  AISI 4140 ¢eliginin islenmesindeki kesici takim aginmasi

incelendiginde 36 m/dk kesme hizinda yapilan deneyde aginma miktar1 ortalama
183,2 um , 49 m/dk kesme hizinda 263 pm, 73 m/dk kesme hizinda 422,8 um dur.

Asinma sonuglarina genel olarak bakildiginda, basingsiz sinterleme yontemi ile
tiretilen a-SizN4/B-SisAION7 kesici takimlari i¢in bu kesme ve ilerleme hizlarinda bir
miktar talas ve serbest yiizeylerinde asinmalar meydana gelebilmektedir. Bunun
muhtemel sebebi {iretilen parcalarin igerdigi yiiksek sertlik ve diisiik kirilma
tokluguna sahip kalint1 a- SigN4 fazidir. Bu ¢alismada, a fazi yapi icerisinde aginma
direncini destekledigi i¢in 6zellikle istenmis ve tamamen doniisiim tamamlanmadan
yogunlasma tamamlanir tamamlanmaz sinterleme islemi bitirilmistir. Ancak bu
nispette yiiksek sertlige sahip bir parcanin islenmesinde bile iyi bir isleme

performansi ortaya koymasi yapiyi sertlik agisinda desteklendigini gostermistir.



99

Bununla birlikte, dominant sekilde yapiya hakim olan ve bu sistem i¢in hem
mukavemet hem de yogunlagsmayi saglayan B-SiAION tanelerinin olusumu f
tanelerinin yiiksek aspekt orani sebebiyle kirilma toklugunda artisa neden
olmaktadir. Bu sebepten kesici kenar bolgelerindeki/yanaklardaki kayiplar B-SiAION
takim Omriine gore beklenen araligin lizerindedir. Ancak es eksenli sert o tanelerinin

yapidaki varlig1 parganin sertligini dolayisiyla asindirma kabiliyetini gelistirmistir.

6.7. Islenilen Malzeme Piiriizliiliigii Bakimindan B-SiAlON Kesici Takimlarinin
WC Kesici Takimlariyla Karsilastirilmasi

Metal kesme endiistrisinde en ¢ok kullanilan kesici takimlar tungsten karbiirlerdir.
Tungsten karbiirlerin yogunluklari ¢eliklerin yaklagik iki katidir. Bu ¢alismamizda
ISO siniflamasina gére P30 grubuna ait SNUN u¢ formuna sahip Sekil 6.37 ‘de
gorlilen TIZIT marka WC kesici takimi kullanilmigtir. WC kesici takimlarinin
ortalama sertlik degeri 2000 Hv’ dir.

Bu c¢alismada iiretilen sialon kesici takimlar1 ve endiistride kullanilan WC kesici
kesici takimlari ayn1 deney sartlarinda sertlestirilmis AISI 4140 ¢eligini kesme

islemine tabi tutulmustur.

Sekil 6. 37. Tizit Marka WC kesici takimlar1

WC kesici takimlartyla sertlestirilmis AISI 4140 celigini islemede diisiikk kesme ve

ilerleme hizlarinda piiriizsiiz bir yiizey elde edilmistir.
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Fakat yliksek kesme ve ilerleme hizlarinda iglenen AISI 4140 celiginin yiizeylerinde
Sekil 6.38 de goriildiigii gibi piiriizler olusmaktadir. Bu ¢aligmada iiretilen seramik
kesici uglarla yapilan kesme islemlerinde ise sekil 6.39” da goriilecegi {lizere islenen

celigin yiizeyleri piirlizsiizdiir.

Sekil 6. 38. WC kesici takimlartyla sertlestirilmis AISI 4140 geliginin islenmesi sonucu elde edilen
yiizey piiriizliligi

Bu ¢alismada iiretilen B-SiAION kesici uglarini kullanmanin avantajlarini su sekilde

Ozetleyebiliriz

e  WC kesici takimlartyla islenen ¢eligin yiizey piiriizliiliigiinii 6nlemek,
e Yiiksek kesme ve ilerleme hizlarinda kullanabilmek ve zamandan tasarruf saglamak,
e [(-SiAION kesici uglariyla islenen celigin yiizey temizleme islemine gerek kalmadigi

icin enerji ve zamandan tasarruf saglamak seklinde 6zetlenebilir.
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Sekil 6. 39. B-SiAION kesici takimlariyla sertlestirilmis AISI 4140 geliginin islenmesi sonucu elde
edilen ylizey



BOLUM 7. DENEYSEL SONUCLAR VE ONERILER

7.1. Sonuclar

Bu calismada iiretilen B-sialon seramik kesici ucun sertlestirilmis AISI 4140 ¢eligini
islemesindeki performanst degerlendirilmistir. Yapilan deneyler sonucu Onemli

sonuglar elde edilmistir. Bu sonuglar1 asagidaki gibi siralayabiliriz.

z=1 degerine gore hazirlanan B-Sis.zAl;OzNs.z formiiliindeki kompozisyonlarin
farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenmistir. Sinteleme sirasinda en iyi yogunlagsma

1700 °C’de gerceklesmistir.

XRD analizlerine bakildiginda z=1 degerine gore hazirlanan kompozisyonlar da

1750 °C de tam B doniigiimii saglanmistir.

Uretilen B -sialon seramik kesici ugla sertlestirilmis AISI 4140 ¢eligini kesme islemi
sonucunda en 1iyi ilerleme hizt 0.11 mm ve en iyi kesme hizt 36 m/dk oldugu

sOylenebilir.

Bu ¢alismada firetilen -sialon seramik kesici takimlariyla metal kesme endiistrisinde
kullanilan Tizit marka WC kesici takimlarinin 65HRc degerine sertlestirilmis AISI
4140 celigini lizerinde yapilan karsilagtirmalarda bariz kesme performans: istiinligii

gostermistir.

B-sialaon seramik kesici takimlart WC kesici takimlariyla karsilagtirildiginda daha az
esnemesi ve yiiksek sertligine bagli olarak daha piiriizsiiz bir finis ylizeyi

vermektedir. Bu nedenle enerji ve zamandan kazang saglanmaktadir.
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7.2. Oneriler

Sinterleme sicakligi ve siireleri degistirilerek daha yogun numune iiretimi

gerceklestirilebilir.

llave katkilarin oranlar1 degistirilerek degisik kompozisyonlarla yeni calismalar

yapilabilir.

Kesici ucun her yerini kullanabilmek i¢in degisik formlarda ug tiretilebilir.

Fiberimsi yapili a-sialon seramikler {iretilip bunlarin kesici takim performansi

incelenebilir.

Ozel alasimli geliklerin kesilmesi deneyleri yapilabilir.
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