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SiAlON seramikleri sahip oldukları iyi ısıl-mekanik ve kimyasal 

özellikleri sebebiyle yüksek sıcaklık uygulamalarında kullanılabilme potansiyeli 

olan malzemelerdir, fakat bugüne kadar yüksek sıcaklık uygulamalarındaki 

kullanımları sınırlı düzeyde kalmıĢtır. SiAlON seramiklerinin güvenilirlik 

özelliklerinden biri olan sürünme performansları bu malzemelerin yüksek sıcaklık 

uygulamalarında kullanılabilirliğini belirlemektedir. Bu çalıĢmada,  α/β-SiAlON 

seramiklerinin yüksek sıcaklık eğilme sürünme davranıĢlarının incelenmesi 

amaçlanmıĢtır. SiAlON seramiklerinin sürünme davranıĢları 1300-1400 ºC 

sıcaklık, 50-150 MPa gerilme aralıklarında, hava ortamında, 72 saat süreli dört 

nokta eğilme sürünme deneyleri ile incelenmiĢtir. Isıl iĢlemin ve  farklı sinterleme 

katkılarının (Y2O3, Er2O3) ve SiC ilavesinin SiAlON seramiklerinin sürünme 

performansları üzerindeki etkileri ele alınmıĢtır. Sonuç olarak mevcut test 

koĢulları altında taneler arası amorf faz kristalizasyon derecesinin ve malzemenin 

yoğunlaĢtırılmasında kullanılan sinterleme katkı malzemesine bağlı olarak taneler 

arası faz kimyasının sürünme performanslarını etkileyen en önemli parametreler 

olduğu belirlenmiĢtir. SiAlON seramiklerinin Si3N4 ile benzer sürünme 

özelliklerine sahip olması göz önüne alındığında bu malzemelerin Si3N4 

seramiklerine nazaran yüksek sıcaklık uygulamalarında daha fazla kullanılabilme 

potansiyeli vaat etmektedir. Çünkü SiAlON seramikleri Si3N4 seramiklerine 

nazaran daha ucuz ve kolay bir Ģekilde üretilebilmekte ve kompozisyonlarındaki 

değiĢiklik ve ısıl iĢlem uygulamaları ile yüksek sıcaklık uygulamaları için çok 

daha fazla geliĢtirilebilme serbestliği sağlamaktadır. 

Anahtar Kelimeler:  SiAlON, Sürünme, Yüksek Sıcaklık Özellikleri, 

Sinterleme Katkıları, Isıl iĢlem 
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SiAlON ceramics are potential materials to be used for high temperature 

applications due to their good thermo-mechanical and chemical properties, but 

their uses have been limited so far. Creep performance of SiAlON will finally 

determine its use as high temperature components. The aim of the study was to 

investigate the high temperature bending creep behavior of α/β-SiAlON ceramics. 

The creep behavior of α/β-SiAlON ceramics was investigated by four-point 

bending creep tests under stresses from 50 to 150 MPa at temperatures from 

1300°C to 1400°C in air. The role of the heat treatment, using different sintering 

additives (Y2O3, Er2O3) and addition of SiC particles on the creep performance of 

SiAlON ceramics were studied. Consequently, the degree of crystallization of 

grain boundary amorphous phases and intergranular phase chemistry depending 

on the type of sintering additive used for densifying of material have been found 

as the most important parameters effecting creep performance of these materials 

under existing test conditions. Considering SiAlON ceramics have similar creep 

properties as Si3N4, these materials promise more applicability than Si3N4 

ceramics as high temperature components, because SiAlON ceramics can be 

fabricated easier and cheaper and offer more freedom than Si3N4 for tailoring to 

high temperature applications through changes in composition and heat treatment.  
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1. GĠRĠġ 

 

Ġleri teknoloji malzemelerine olan gereksinim uygarlığın ilk 

zamanlarından beri bulunmakta ve bu malzemelere olan talep teknolojideki 

geliĢmelerle beraber gitgide artmaktadır. 1970‟lerde yaĢanan enerji krizi, 

endüstrileĢmiĢ ülkelerin enerji kaynaklarından etkin bir Ģekilde yararlanılması 

öneminin farkına varmasını sağlamıĢtır. 1980‟lerden itibaren de enerji 

kaynaklarının etkin kullanımı ve doğanın korunması dünya çapında en önemli 

konu haline gelmiĢtir. Bu problemlere yönelik en umut verici çözümlerden biri 

olarak da özelliklerini yüksek sıcaklıklarda koruyabilmelerinden dolayı, ısıl 

verimde sağlayabilecekleri katkılar nedeniyle seramik malzemeler ilgi odağı 

olmuĢtur. Özellikle, metal malzemelerin kullanımını sınırlandıran sıcaklıklara 

kadar mukavemetlerini koruyabilen silisyum nitrür seramik malzemeleri yüksek 

sıcaklık komponentlerinde kullanımlarındaki potansiyelleri açısından en önemli 

seramik malzemeler olmuĢlardır [1,2]. 

Silisyum Nitrür (Si3N4)‟ün bulunuĢu 1859 yılında olmasına rağmen 

kullanımı 1950‟li yıllarda baĢlamıĢtır. Malzemenin sahip olduğu sertlik, 

mukavemet, ısıl Ģok, oksidasyon dayanımı gibi üstün özellikler kolaylıkla fark 

edilmiĢtir. DüĢük yoğunluk ve sahip olduğu üstün mekanik özellikleri yüksek 

sıcaklıklarda koruyabilmesi, Si3N4‟ün otomotiv endüstrisindeki çeĢitli makine 

parçalarında, metal iĢleme, aĢınma parçalarında ve ektrüzyon kalıpları gibi imalat 

endüstrisinde kullanılmalarını, yüksek sıcaklık komponentleri için de aday 

malzemeler olmalarını sağlamıĢtır [3-5]. Si3N4 malzemesinin kullanıldığı ve 

kullanımı için geliĢtirilme çalıĢmaları süren bazı uygulamalar ġekil 1.1‟de 

verilmiĢtir. Bu malzemeler sahip oldukları sertlik ve aĢınma dayanım özellikleri 

sayesinde metal malzeme iĢleme aletlerinde kesici uç ve aĢındırıcı parçaları olarak 

(ġekil 1.1 a-d) ve piston baĢı, segman, buji ve turbo-Ģarj rotoru gibi (ġekil 1.1 e-h) 

otomobil motor parçalarında uygulama alanları bulmuĢlardır.  
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                a)                                     b)                                   c)                                       d) 

              

               e)                                      f)                                   g)                                       h) 

 

ġekil 1.1.  Si3N4 seramik malzemelerin bazı uygulamaları; Metal malzeme iĢleme aletleri (a-c) 

    Otomobil motor parçaları (d-h;roller, piston baĢı, segman, buji ve turbo-Ģarj rotoru) [6- 

                 10] 

 

Si3N4‟ün sahip olduğu düĢük yoğunluk ve üstün mekanik özellikleri, Si 

ile N arasındaki kovalent bağdan ve yüksek sıcaklıklarda dahi düĢük yayınım 

değerlerine sahip olmasından kaynaklanmaktadır. Bu kuvvetli kovalent bağ ve 

düĢük yayınım özelliği bu malzemelerin tam yoğun bir Ģekilde üretilmesini 

zorlaĢtıran bir etkendir. Si3N4 seramiklerin üstün mekanik özellikleri sadece 

tamamen yoğun yapılarda elde edilebilmesi, sinterleme sırasında çeĢitli katkı 

malzemelerinin kullanımını gerekli kılmaktadır. Uygun sinterleme katkı 

malzemelerinin kullanımı; yoğun, ince taneli ve böylelikle yüksek mukavemetli 

bir yapı oluĢmasını sağlamakta, fakat kullanılan katkı malzemelerine ve 

sinterleme sonrası soğuma koĢullarına bağlı olarak tane sınırlarında amorf ve/veya 

kristal ikincil fazlar meydana gelmektedir. Tane sınırlarındaki özellikle amorf 

fazın yüksek sıcaklıklarda yumuĢamaya baĢlamasıyla, malzemenin yüksek 

sıcaklık mukavemet özelliklerinde kayıp yaĢanmaktadır. YoğunlaĢma miktarının 

yanı sıra, sinterleme sonrasında elde edilen mikro yapı ve mikro yapıya bağlı ısıl 

ve mekanik özellikler kullanılan sinterleme katkı malzeme türü ve miktarına bağlı 

olduğundan, yüksek performanslı Si3N4 seramikleri için uygun sinterleme katkı 

malzeme bulma çalıĢmaları günümüzde hala devam etmektedir [4,11,12]. 
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 Si3N4 seramikleri için uygun sinterleme katkı malzeme bulma arayıĢları 

1970‟li yılların baĢında silisyum nitrür katı çözelti alaĢımları olan SiAlON 

seramiklerinin keĢfedilmesine yol açmıĢtır. Bu seramikler Si3N4‟de Si ve N ile O 

ve Al‟un kısmi yer değiĢtirmesi sonucu oluĢmaktadır ve bu yer değiĢtirme sonucu 

ilk olarak -SiAlON (Si6-zAlzOzN8-z) elde edilmiĢtir. 1978 yılında yeni bir tür 

SiAlON tipi olan -SiAlON bulunmuĢtur. -SiAlON, yapısına sıvı fazdaki 

katyonları içine alabilmesi dolayısıyla tane sınır fazı miktarında azalma sağlaması 

nedeniyle yüksek sıcaklık özellikleri açısından büyük avantaj sağlamıĢtır [13-15]. 

Bu iki polimorfik formdan β-SiAlON‟un en önemli avantajı yüksek 

tokluk sağlaması ve kolay yoğunlaĢma özelliğidir. α-SiAlON ise daha yüksek 

sertliğe sahip olması ve sinterleme ilavesinin yapıya girerek daha az miktarda tane 

sınır fazı oluĢumuna olanak vermesi nedeniyle ön plana çıkmaktadır. Ayrıca /  

SiAlON kompozit malzemeler, istenen farklı özelliklerin elde edilmesi açısından 

her iki fazın avantajını yapıda bir arada bulundurabilmeleri yönünden önem 

taĢımaktadırlar. SiAlON seramiklerinin, Si3N4‟ün üstün özelliklerine benzer 

özelliklere sahip olmalarının yanı sıra daha kolay üretilebilmekte ve 

kompozisyonlarında yapılabilen değiĢiklikler ve ısıl iĢlem ile farklı uygulamalar 

için daha fazla geliĢtirilebilme serbestliğine sahiptirler [16-19].  

Sinterleme sonrasında oluĢan tane sınır fazının kompozisyonu, miktarı, 

viskozitesi, refrakterliği, kristallik derecesi ve oksidasyon dayanımı; Si3N4 ve 

SiAlON seramiklerinin yüksek sıcaklık özelliklerini belirleyen en önemli 

parametrelerdir. Taneler arası fazın özellikle amorf fazın silisyum nitrür esaslı 

seramiklerin yüksek sıcaklıklardaki kimyasal ve mekanik özelliklerinin 

belirlenmesinde kritik önemi olduğundan, son 30 yılda, sürünme dayanımı gibi 

yüksek sıcaklık özelliklerini geliĢtirme doğrultusunda yapıdaki tane sınır fazına 

yönelik çalıĢmalar yapılmıĢtır. Bu çalıĢmalar genel olarak Si3N4 esaslı 

seramiklerin yapısındaki yüksek sıcaklık özelliklerini olumsuz yönde etkileyen 

amorf/camsı tane sınır faz miktarını azaltmaya ve/veya refrakterlik özelliklerini 

arttırmaya yöneliktir [16,20,21].  

Si3N4 ve SiAlON gibi sıvı faz sinterlenmiĢ seramiklerinde yüksek 

sıcaklık özelliklerini geliĢtirmeye yönelik yaklaĢımlardan biri amorf tane sınır 

fazının kristalleĢtirilmesidir [22,23]. Amorf tane sınır fazının kristalleĢtirilmesi 
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kompozisyon tasarımına bağlı olarak sinterleme sonrasında yavaĢ soğuma ile 

meydana gelebileceği gibi daha sonra yapılan ısıl iĢlem uygulamaları ile de 

gerçekleĢtirilebilir.  Bundan dolayı Si3N4 ve SiAlON seramiklerinin yüksek 

sıcaklık özelliklerinin iyileĢtirilmesi açısından kompozisyon tasarımında ele 

alınması gereken en önemli konulardan biri iyi bir sıvı faz sinterleme sağlayacak 

ve aynı zamanda sinterleme sonrasında iyi refrakter özelliklere sahip fazlara 

kristalleĢmeyi sağlayacak Ģekilde sinterleme katkı malzemelerinin seçilmesidir. 

Tane sınırlarında daha iyi refrakter özelliklere sahip fazların oluĢması ile daha iyi 

yüksek sıcaklık özelliklerine sahip SiAlON seramikleri elde edilebilecektir  

[22-24]. Amorf tane sınır fazına sahip SiAlON seramiklerinde daha iyi yüksek 

sıcaklık performanslarının elde edilmesinde kullanılan en yaygın yöntem 1100-

1500 
o
C sıcaklık aralığında ısıl iĢlem uygulayarak amorf fazı kristal fazlara 

dönüĢtürmektir.  Bu malzemelerin refrakterliğinin arttırılmasındaki bir diğer ısıl 

iĢlem uygulaması ötektik üstü ısıl iĢlem uygulamasıdır. Bu uygulamada adından 

anlaĢıldığı gibi ısıl iĢlem ötektik üstü sıcaklık üzerinde uygulanmakta; bu 

sıcaklıkta sıvı faz oluĢmakta, sonrasında çözünme ve çökelme ve kristalizasyon 

meydana gelmektedir. Böylelikle tane sınır fazının refrakterliği dolayısıyla 

malzemenin sürünme gibi yüksek sıcaklık özellikleri iyileĢtirilmektedir [22].  

Si3N4 ve SiAlON seramiklerinin 1970‟lerden itibaren en çok araĢtırılan 

ve geliĢtirilmeye çalıĢılan ileri teknoloji seramik malzemelerden biri olmasının 

temel nedeni bu malzemelerin sahip oldukları ısıl ve mekanik özellikler nedeniyle 

yüksek sıcaklık uygulamalarında kullanılma potansiyelleri ve bu uygulamalar için 

aday malzemeler olmalarıdır. Isıl Ģok, yüksek tokluk ve mukavemet özelliklerini 

artan sıcaklık ile koruyabilmelerinden dolayı bu malzemeler yüksek sıcaklık 

uygulamalarından bazı gaz türbinli motor parçalarında kullanılmakta ve bu 

yöndeki araĢtırma geliĢtirme çalıĢmaları günümüzde devam etmektedir.  

ġekil 1.2 a-c‟de Airbus 300 uçağındaki yardımcı güç ünitesindeki gaz türbinli jet 

motorunda kullanılmak üzere 2000 yılından beri araĢtırılan seramik türbin nozzle 

parçası ve üretici firmalar tarafından yürütülen araĢtırma geliĢtirme 

çalıĢmalarındaki çeĢitli gaz türbinli jet motor parçaları gösterilmektedir  

(ġekil 1.2 d-g). Si3N4 seramiklerinin gaz türbinli jet motor parçalarında 

kullanılmalarına yönelik yapılan araĢtırmaların nedeni bu malzemelerin, Ģu anda 
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bu parçalarda kullanılan süper alaĢımların yerini almasıyla türbin giriĢ sıcaklığının 

1350 °C sıcaklığa arttırılabilme potansiyelleridir. Böylelikle mevcut ısıl verim 

yaklaĢık % 20 oranında arttırılabilecektir [25]. 

 

 

 

                         a)                                                      b)                                                   c) 

                 
                   d)                                    e)                                f)                                    g) 

 

ġekil 1.2.  Seramik türbin nozzle parçası (a-c), AraĢtırma geliĢtirme çalıĢmalarındaki çeĢitli gaz  

                  türbinli jet motor parçaları (d-g, radyal, eksenel türbin rotor, nozzle) [26-28] 

 

Isıl verimde sağlanacak artıĢın yanı sıra seramik malzemelerin 

kullanılmasıyla soğutmanın elimine edilerek ağırlığın azaltılması, enerji 

uygulamalarında kullanılacak motorlar için daha az hava kirliliğine yol açan farklı 

alternatif yakıt kaynakları kullanılabilme imkânına sahip olunması 

amaçlanmaktadır. Fosil yakıt kaynaklarındaki azalmalar ve çevre kirlenmesine 

karĢı tepkilerin arttığı günümüzde yüksek sıcaklık uygulamaları için yeni yüksek 

sıcaklık malzemelerinin geliĢtirilmesi ve mevcut malzemelerin yüksek 

sıcaklıktaki özelliklerinin iyileĢtirilmesi için yapılan çalıĢmalar hızla artmaktadır 

[2,3]. Yüksek sıcaklık koĢulları altında çalıĢan parçaların veya komponentlerin 

imal edildiği malzemenin özellikleri sistemin maksimum çalıĢma sıcaklığını 

sınırlanmaktadır. Sıcaklığın artıĢıyla, düĢük sıcaklıklara nazaran sürünme 

deformasyonu ve sürünme kırılması gibi farklı deformasyon ve kırılma 

mekanizmaları ortaya çıkmaktadır [1,4]. Sürünme bir malzemenin yüksek 

sıcaklıklarda sabit gerilme altında, zamana bağlı olarak oluĢan kalıcı deformasyon 

Ģeklinde tanımlanmaktadır [29]. Sürünme deformasyonu özellikle malzemelerin 
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erime noktasının % 40‟ından daha yüksek sıcaklıklara maruz kalmaları 

durumunda önemli hale gelmekte, parçanın çalıĢmasını, meydana gelebilecek 

tolerans dıĢı kalıcı deformasyonla ya da kırılma hasarı ile sınırlandırabilmektedir. 

Yüksek sıcaklık uygulamaları için en önemli kullanım ömrü belirleyici faktör, 

herhangi bir yüksek sıcaklık uygulaması için kullanılan ya da kullanımı için aday 

olan malzemelerin sürünme dayanımlarıdır. Yüksek sıcaklıklarda elastik sınır 

altındaki düĢük yükler altında bile malzemeler zamana bağlı deformasyon 

davranıĢı ya da baĢka bir deyiĢle sürünme deformasyonu gösterebildiğinden, 

sürünme deformasyonunun sonucundaki kalıcı deformasyon yapının bütünlüğünü 

bozabilir, hatta devam eden deformasyon ile kırılma meydana gelebilir. Bundan 

dolayı yüksek sıcaklık uygulamalarında malzemelerin sürünme davranıĢlarının 

belirlenmesi yapı bütünlüğünün ve güvenilirliğin sağlanması açısından oldukça 

büyük önem arz etmektedir [29-32].  Yüksek sıcaklık komponentleri için daha iyi 

özelliklere sahip malzemelerin geliĢtirilmesi ile çalıĢma verimlerinde artıĢ 

sağlanacağı gibi, yeni geliĢtirilen malzemelerin ve mevcut malzemelerin yüksek 

sıcaklık davranıĢlarının daha iyi anlaĢılması bu malzemelerin kullanacağı 

yapıların emniyetini tehlikeye sokmadan daha fazla koruyucu tasarım imkânı 

sağlamaktadır [2]. Dolayısıyla malzemelerin sürünme davranıĢlarının anlaĢılması 

ve sürünme dayanımlarının arttırılması bu malzemelerden yüksek sıcaklık 

uygulamalarında ticari olarak daha yaygın olarak kullanımlarını sağlayacaktır 

[11,33,34].  

Bu çalıĢmada α/β-SiAlON seramiklerinin mühendislik amaçlı yüksek 

sıcaklık uygulamaları için büyük önem teĢkil eden sürünme davranıĢının 

incelenmesi amaçlanmıĢtır. Sürünme davranıĢı incelenecek olan α/β-SiAlON 

malzemesi yeni bir malzeme olup, Ģu anda ticari olarak kesici uç malzemesi 

olarak üretilip kullanılmakta ve bu malzemenin oda sıcaklığı ya da sürünme gibi 

yüksek sıcaklık mekanik davranıĢları ile ilgili henüz herhangi bir çalıĢma 

yapılmamıĢtır. Sürünme konusunun sahip olduğu önem ve bu malzemelerin 

sürünme davranıĢlarının henüz incelenmemiĢ olması çalıĢma konusunun 

belirlenmesinde ana motivasyon kaynağını oluĢturmuĢtur. ÇalıĢmanın içeriğinde 

ilk önce silisyum nitrür ve SiAlON seramiklerinin kristal yapı ve faz özellikleri, 

üretilmeleri ve mikro yapı özellikleri, mekanik özellikleri ve sürünme özellikleri 
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açıklanmıĢtır. Daha sonra yapılan deneysel çalıĢmalar ve elde edilen bulgular ve 

tartıĢma bölümleri verilmiĢtir. Genel sonuçların verildiği bölümün ardından 

bundan sonra yapılacak çalıĢmalar için öneriler bölümü ise çalıĢmanın en son 

bölümünü oluĢturmaktadır. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



8 

 

 

2. SĠLĠSYUM NĠTRÜR ve SiAlON SERAMĠKLERĠ 

 

Si3N4 ve SiAlON seramiklerinin mekanik özellikleri üretilmeleri 

sonrasındaki sahip olduğu mikro yapı özellikleri ile ilgilidir. Malzemelerin üretim 

süreçleri mikro yapı özelliklerini belirlediğinden, üretim sonrası oluĢan mikro 

yapı ile de malzeme özelliklerinin kontrolü sağlanabilir [20]. Mühendislik 

uygulamaları için geliĢtirilen bu malzemelerin mekanik özelliklerinden önce 

kristal yapısı, faz iliĢkileri, üretilmeleri ve mikro yapı özelliklerinin anlaĢılması 

faydalı bir yaklaĢımdır. 

 

2.1. Kristal Yapı ve Faz Özellikleri 

 

2.1.1. Silisyum nitrür 

 

Si3N4,  α, β ve c olmak üzere üç ayrı kristal yapı modifikasyonuna 

sahiptir. α ve β yaygın olarak bilinen modifikasyonlar olup, normal azot basıncı 

altında oluĢurken, c yüksek basınç ve sıcaklık gerektirmektedir.  ve  silisyum 

nitrür hekzagonal kafes yapısındadır. Son yıllarda bulunmuĢ olan c-Si3N4 ise 

kübik spinel kafes yapısındadır.  ve  kristal yapılarında, SiN4 tetrahedral 

ünitelerinin bağlanmasından oluĢan bir ağ yapısı vardır. Tetrahedral yapılar 

birbirlerine köĢelerden bağlı olup, böylelikle her bir N atomu 3 tetrahedral yapı ile 

bağlantılı olmaktadır (ġekil 2.1) [4,35].  

 

 

ġekil 2.1. Si3N4 kristal yapısı [4] 
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Tetrahedral yapıların bağlı yapısı; 4 Si ve 4 N atomunun oluĢturduğu 

küçük halka yapısının ve 6 Si ve 6 N atomunun oluĢturduğu büyük halka 

yapısının oluĢmasını sağlamaktadır. Bu halkalar birleĢerek ABAB... (β-Si3N4) ya 

da ABCD... (α-Si3N4) Ģeklinde dizilime sahip tabakaları oluĢturmaktadır. Si3N4‟de 

AB ve CD Ģeklindeki Si-N tabakaları ġekil 2.2 a ve b‟de gösterilmektedir.  

 yapısı, bu tabakaların ABAB.... Ģeklinde diziliminden oluĢmaktadır. Bu yapıda c 

yönüne paralel yönde sürekli kanallar bulunmaktadır (ġekil 2.2 d).  yapısı ise 

düzlemlerin ABCDABCD... Ģeklinde diziliminden oluĢmaktadır (ġekil 2.2 c). Bu 

dizilim, üstteki AB tabakasının yapıdan çıkıp 180  derece dönüp tekrar üst tabaka 

olarak yerleĢmesi Ģeklindedir. AB tabakasının, CD tabakasından kayarak 

yerleĢmesiyle kanallar kapanır [4-6,35]. 

 

 

                                      a)                                                                 b) 

 

                                     c)                                                                 d) 

 

ġekil 2.2.  Si3N4‟de a) AB ve b) CD tabakaları, c) α-Si3N4‟de ABCDABCD… Ģeklindeki,               

                 d) ) β- Si3N4‟de ABAB… Ģeklindeki tabaka dizilimi [6,36] 
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2.1.2. SiAlON 

 

Al2O3‟nın β-Si3N4 yapısı içersinde çözünebildiği 1970‟li yılların baĢında 

Ġngiliz ve Japon araĢtırma gruplarının çalıĢmalarıyla keĢfedilmiĢtir. Al2O3 ile 

diğer metal oksitlerin oluĢturduğu Si3N4 katı çözelti alaĢımları, bu 4 element 

simgelerinin bir araya getirilmesi ile “SiAlON” Ģeklinde tanımlanmaktadır. 

SiAlON da Si3N4 kristal yapısı üzerine kurulmuĢ bir malzemedir. Si3N4‟ün en iyi 

bilinen  ve  modifikasyonları SiAlON malzemelerinde de aynı isimde 

anılmaktadır [14]. 

-Si3N4‟de silisyum atomu ile alüminyum atomunun, silisyum miktarının 

üçte ikisine kadar yer değiĢtirmesi ve yük dengesinin korunabilmesi açısından eĢit 

konsantrasyonda azotun oksijenle yer değiĢtirmesi ile -SiAlON oluĢmaktadır. 

-SiAlON‟un genel formülü: 

 

Si6-zAlzOzN8-z                                                 (2.1) 

 

Ģeklindedir. Burada z, Al ve O‟in yer değiĢtirme miktarlarını göstermektedir. 

Böylelikle z değeri kadar (Si-N) bağı aynı z değeri kadar (Al-O) bağı ile yer 

değiĢtirmiĢ olur. Bağ uzunlukları arasında farkın küçük olması nedeniyle (Si-N 

için 1.74 A ve Al-O için 1.75 A), meydana gelen latis gerinimi de küçük olur ve 

yer değiĢim büyük miktarda meydana gelir. z değeri 0-4.2 arasında değiĢmektedir. 

-SiAlON un keĢfedilmesinden kısa bir süre sonra gözlemlenen -SiAlON ise Ģu 

formülle ifade edilir: 

 

MexSi12-(m+n)Alm+nOnN16-n                                                     (2.2) 

 

Burada Me; Li, Na, Mg, Ca, Sr, Y ya da bir lantanit iyonu olabilir ki bu 

iyon -SiAlON yapısını kararlı kılmalıdır. Burada x değeri m değerinin Me 

katyonunun yük değeri oranına eĢittir. x minimum 0,3-0,5 maksimum 2 değerini 

alabilir. Bunun nedeni her bir birim hücre yapısında sadece iki ara yer boĢluğun 

bulunmasıdır (ġekil 2.3). m ve n ise yer değiĢtirme katsayılarıdır. Genel 

kompozisyonda m (Si-N) bağı (1.74 A), daha büyük bağ uzunluğuna sahip  
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m (Al-N) bağı (1.87 A) ile yer değiĢtirirken ve n   (Si-N) bağı,  benzer bağ 

uzunluğuna sahip n (Al-O) bağı (1.75 A) ile yer değiĢtirir. Farklı bağ 

uzunluklarına sahip (Si-N) ve (Al-N) bağlarının yer değiĢtirmesi yapıda büyük 

latis gerinimi oluĢmasına yol açtığından ve çözünüm miktarı yani m değeri  

-SiAlON‟a kıyasla sınırlı miktarda olur. n değeri de sınırlıdır. Bunun nedeni ise 

büyük n değerleri -SiAlON oluĢumuna yol açabilmektedir. Burada yük 

dengesinin korunabilmesi için ilave bir metal iyonu yapıya girebilmektedir [14-

16]. 

 

 

 

      ġekil 2.3.   -SiAlON‟da birim hücrede kristal yapıya giren metal ya da lantanit iyonu [5] 

 

Si12N16 birim hücresinde sonuç olarak ortaya çıkan iki büyük ara boĢluk 

yapının korunması için kararlılık sağlayıcı katyonlar içerir. Bu boĢlukların boyutu 

(0.13 nm), yapıyı kararlı hale getirecek katyonlara bir sınırlama getirmektedir. 

Yani yapıya girebilecek iyon boyutu önemlidir (ġekil 2.4). -SiAlON yapısında 

tespit edilmiĢ olan ilk iyonlar Li ve Mg‟ dur. Daha sonra Na, Ca ve Y denenmiĢ 

ve lantanitlerin çoğunun da latise girebilecek özellikte olduğu saptanmıĢtır. ġekil 

2.3‟e göre, La, Ce, Pr ve Eu bu kararlılık sağlayıcı katyonların dıĢındadır, çünkü 

iyon boyutları ara boĢluklara göre çok büyüktür [14-18,37]. Ancak son yıllarda 

yapılan çalıĢmalar daha küçük bir iyon boyutuna sahip iyonlarla beraber 

kullanılmaları durumunda bunların da yapıya girebildiğini göstermektedir.  

-SiAlON sinterleme çalıĢmalarında tek baĢına -SiAlON yapısına girebilen en 

büyük yarıçapa sahip nadir toprak elementinin Nd
+3

 olduğunu gözlenmiĢtir. Daha 
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sonra biraz daha büyük iyonik yarıçapa sahip Ce
+3 

katyonunun daha küçük bir 

iyon boyutuna sahip Y
+3

gibi bir iyonla beraber kullanılmaları durumunda bunların 

da yapıya girebildiğini gözlenmiĢtir. Benzer Ģekilde Sr
+2

 katyonunun sadece Ca
+2

 

ve Y
+3

 katyonlarıyla -SiAlON yapısına girebildiği, son zamanlarda yapılan 

baĢka bir çalıĢmada Ce
+3

 katyonunun da özel koĢullar altında -SiAlON yapısına 

girebildiği gözlenmiĢtir [38]. 

 

 

ġekil 2.4. -SiAlON‟da bazı modifiye edici katyonların çözünürlük x (m/val) ve iyon yarıçapı 

                   arasındaki iliĢkisi [37] 

 

2.1.2.1. SiAlON sistemlerinin gösterilmesi 

 

-SiAlON sistemlerindeki faz iliĢkileri karmaĢık yapıdadır.  fazının 

kararlılığını sağlamak amacıyla Si-Al-O-N sistemine üçüncü bir metal ilave 

edildiğinde, sistem M-Si-Al-O-N beĢli sistemine dönüĢür. Bu sistem ġekil 2.5‟de 

Y-SiAlON sistemi için gösterilen Janecke Prizmasıyla açıklanabilir. SiAlON 

diyagramı prizmanın tabanını oluĢtururken, sisteme eklenen üçüncü metal 

miktarına eĢdeğer olarak üçüncü boyutu meydana getirir. Prizmanın ön yüzü 

nitrürleri, arka yüzü ise oksitleri göstermektedir. Si3N4 köĢesinden uzanan Si3N4, 

4/3(Al2O3-AlN) ve YN-3AlN arasındaki taralı iki boyutlu bölge ġekil 2.5‟deki 

gibi gösterilebilir. Bu bölgedeki -SiAlON fazının oluĢtuğu kararlı bölge kırmızı 

renk ile  β-SiAlON‟un oluĢum bölgesi ise Si3N4 köĢesinden uzanan mavi renkli 

çizgi ile gösterilebilir [5]. 
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ġekil 2.5.  Y-Si-Al-O-N sisteminin Janecke prizması ile gösterilmesi [5] 

 

2.1.2.2. Faz dönüĢümleri 

 

 Si3N4 seramiklerin karakteristik özelliği, sinterleme sırasında gerçekleĢen 

α→β faz dönüĢümüdür. Bu dönüĢüm, sadece yoğunlaĢmayı arttırmakla kalmayıp, 

aynı zamanda çubuksu biçime sahip, seramik malzemenin toklaĢmasını ve yüksek 

mukavemetini sağlayan β tanelerinin oluĢmasını sağlamaktadır. Silisyum nitrürde 

α fazının düĢük sıcaklık, β fazının ise yüksek sıcaklık formu olduğu 

düĢünülmektedir. 

Günümüzde çoğu ticari üretim süreçlerinde baĢlangıç tozu olarak α-Si3N4 

tercih edilen faz tipidir. Sinterleme sürecinde yüksek sıcaklıklarda sıvı fazın 

varlığı ile α-Si3N4 baĢlangıç tozu kullanıldığında; α-Si3N4 → β-Si3N4,  

α-Si3N4 → β-SiAlON veya α-Si3N4 → α-SiAlON Ģeklinde 3 farklı faz oluĢum 

reaksiyonundan bir ya da birkaçı meydana gelecektir [13]. BaĢlangıç tozu olarak 

β-Si3N4 kullanıldığında ise; β-Si3N4 → β-SiAlON veya β-Si3N4 → α-SiAlON faz 

oluĢum reaksiyonlarından biri veya ikisi meydana gelecektir. Si3N4‟de ‟dan ‟ya 

olan bu dönüĢüm, bağların kopması ve yeniden oluĢması Ģeklinde 

gerçekleĢmektedir. Yapıdaki bu yeniden düzenlenme kinetiği oldukça yavaĢtır ve 

dönüĢümün kolaylaĢması için genelde bir çözücüye ihtiyaç vardır [13]. 
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α-SiAlON - β-SiAlON sisteminin α-Si3N4 - β-Si3N4‟den farklı kılan 

önemli bir özellik α→β dönüĢümünün tamamen tersinir bir Ģekilde meydana 

gelebilmesidir [18]. α→β SiAlON faz dönüĢümünün 1450 °C‟nin üzerinde  

β-Si3N4' ün daha kararlı olmasından kaynaklanan, yeniden yapılanmalı polimorfik 

dönüĢümün aksine, kimyasal olarak kontrol edilebilen bir dönüĢüm olduğu 

çözümlenmiĢtir. Bundan dolayı, baĢlangıç kompozisyonunu seçerken önemli bir 

parametre, ürünün α veya β-SiAlON olmasının, mutlaka sıcaklığa ve diğer proses 

parametrelerine bağlı olarak belirlenmesidir. Ancak, bu konu üzerinde yapılan son 

çalıĢmalarda, yüksek sıcaklıklarda α-SiAlON ürünü veren, belirli bir α-SiAlON 

kompozisyonunun, sinterleme sonrası düĢük sıcaklıklardaki ısıl iĢlemlerle           

β-SiAlON dönüĢtürülebileceği gösterilmiĢtir [18,38,39]. Bu dönüĢüm, SiAlON 

seramiklerinde, faz içeriğinin ve mikro yapının optimizasyonu için mükemmel bir 

mekanizma sağlar. β fazı çubuksu biçimli tane yapısıyla tokluk sağlarken, α fazı 

eĢ eksenli tane yapısına sahiptir. Böylelikle bu malzemelerin mekanik özellikleri 

α-SiAlON:β-SiAlON oranına bağlı olarak kontrol edilebilir. Fakat bu dönüĢüm 

özellikle yüksek sıcaklık koĢullarına maruz kalan SiAlON seramiklerinde büyük 

önem taĢımaktadır. Çünkü sıcaklık değiĢimiyle beraber dönüĢümün meydana 

gelmesi, malzemenin kimyasal ve mekanik özelliklerini değiĢtirecektir [17]. 

 

2.2. Yoğun Silisyum Nitrür Seramiklerinin Üretimi 

 

Silisyum nitrür seramiklerinin sahip olduğu üstün özelliklerden 

yararlanılabilmesi ancak yoğun bir Ģekilde üretilmeleri ile mümkündür. Yoğun 

silisyum nitrür seramiklerinin klasik sinterleme yöntemleri ile üretilmesi çok 

zordur. Bunun nedeni silisyum ve azot atomları arasındaki bağın kovalent 

karakterde olmasıdır [4,5]. 

Silisyum ve azot atomları arasındaki kovalent bağı bu atomlar arasındaki 

yayınımın çok yavaĢ olmasına, dolayısıyla yoğunlaĢma için gerekli olan kütle 

taĢınım hızının yavaĢ olmasına yol açmaktadır. Sıcaklık atomlar arası yayınıma 

izin verecek derecelere yükseltildiğinde; silisyum nitrür, azotun buharlaĢmasıyla 

birlikte bozunuma uğramaya baĢlamaktadır. Yoğun silisyum nitrür üretmenin en 
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iyi yolunun sıvı faz sinterlemesi içeren üretim yöntemlerinin kullanılması olduğu 

kabul edilmektedir [4,5,15,40]. 

 

2.2.1. Sıvı faz sinterleme 

 

Sıvı faz sinterleme, Si3N4 baĢlangıç tozlarındaki yüzey silikasının ve 

metal oksit gibi katkı malzemelerinin kullanımıyla sinterleme sıcaklığında 

oluĢturulan oksinitrür sıvısının yardımıyla yoğunlaĢma için gerekli olan kütle 

taĢınım hızının arttırılması ile gerçekleĢtirilir. Sıvı faz sinterlemenin üç aĢamada 

gerçekleĢtiğini ifade edilmiĢtir (ġekil 2.6) [41].  

Bu aĢamalar: 

a) Parçacıkların yeniden düzenlenmesi: Sıvı fazın oluĢumundan hemen 

sonra her bir katı parçacığın kılcal kuvvetlerin etkisi altında hareketleriyle 

meydana gelir. 

b) Çözeltinin çökmesi: Sıvı ortamın atomik taĢınım veya difüzyon ile belirli 

bölgelerde yeniden çökmesini içerir. α‟dan β‟ya dönüĢüm bu aĢama süresince 

meydana gelir. 

c) Tane büyümesi: Bu kademe birleĢme veya kapalı porların giderilmesi 

olarak açıklanır. 

Sıvı fazda yayınmanın hızı kompozisyonuna ve sıcaklığa bağlıdır. 

Sıcaklık ayrıca silisyum nitrürün sıvı içersinde çözünmesini, sıvının viskozitesini, 

ıslatma miktarını da etkiler. Viskozitenin azalması ve düĢük ıslatma açıları sıvının 

katı taneler arasında ilerlemesini, yayınımını hızlandırır. Böylece çözünme ve 

tanelerin yeniden düzenlenmesi desteklenmiĢ olur. Sıvı faz sinterlemede 

kullanılan birçok katkı malzemesi (örneğin MgO, Y2O3, Ln2O3) Si3N4 taneleri 

arasında çözünmemekte, ancak sinterleme sonrasında tane sınırlarında kristalin 

veya amorf faz olarak kalmaktadır. Fakat Al2O3 ve BeO gibi bazı katkı 

malzemeleri sinterleme esnasında silisyum nitrür içerisinde çözünebilmektedir 

[41]. Sinterleme davranıĢındaki bu değiĢiklik sinterlenmiĢ malzemelerin mekanik 

ve termal özelliklerini önemli ölçüde etkilemektedir [11]. 
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ġekil 2.6. Sıvı faz sinterleme aĢamaları [11] 

 

2.2.2. Sinterleme yöntemleri 

 

Sinterleme paketlenmiĢ toz parçacıklarının yüksek sıcaklıkta kütle 

transferi ve malzeme yayınımı vasıtasıyla birbirlerine bağlanması olarak 

tanımlanır. Silisyum nitrür seramiklerini yoğunlaĢtırmak için değiĢik sinterleme 

yöntemleri kullanılabilir. Bu yöntemler, reaksiyon bağlama, sıcak presleme, 

izostatik presleme ve gaz basınçlı sinterleme yöntemleri Ģeklinde sıralanabilir. 

Reaksiyon bağlamalı sinterlemede silisyum nitrür genelde, izostatik 

preslenmiĢ, enjeksiyon kalıplanmıĢ veya alçı dökümle ĢekillendirilmiĢ yaĢ peletler 

1200-1450 °C arasında azot gazı atmosferinde üretilir. Bu metodun avantajı, 

nitrürleme iĢleminde malzemenin az çekmesi ve karmaĢık Ģekillerin kabul 

edilebilir ölçülerde herhangi bir pahalı iĢleme tekniğine gerek kalmadan 
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üretilebilmeleridir. Ancak bu tekniğin dezavantajı, yüksek poroziteli (%20-30 

oranında) son ürünün, düĢük mukavemete sahip olmasıdır. Ancak bu yöntemle 

üretilmiĢ malzemede göz ardı edilebilir ölçüde amorf tane sınır fazı 

bulunduğundan bu mukavemet değerini 1200 °C sıcaklıklarına kadar korur. 

Ayrıca malzemenin oksidasyona karĢı direnci de yüksektir. 

Daha yüksek mukavemetlere ve geliĢtirilmiĢ yoğunluklara ulaĢabilmek 

için, sıcak preslenmiĢ silisyum nitrür daha ileri düzeyde bir üretim yöntemidir. Bu 

yöntemde, yoğunlaĢmaya yardımcı olacak bir oksit içeren silisyum nitrür tozları, 

grafit kalıbın içersinde 15-40 MPa‟a kadar preslenmekte ve aynı zamanda 

indüksiyon fırınında 1600-1800 °C ye kadar ısıtılmaktadırlar. Sıcak preslenmiĢ 

Si3N4 yüksek mukavemete sahiptir, ama üretim bazı basit geometrik Ģekillerin 

üretimiyle sınırlıdır. Ayrıca, yoğunlaĢması için katılan metal oksit katkı 

maddelerinden dolayı, cam yumuĢama sıcaklıklarında mekanik ve kimyasal 

özelliklerini kaybetmektedir. 

Sıcak izostatik presleme yöntemi silisyum nitrür için geliĢtirilmiĢ bir 

diğer üretim yöntemidir. Bu yöntemde, öncelikle malzeme geleneksel tekniklerle 

(izostatik presleme, enjeksiyon kalıplama) Ģekillendirilir, daha sonra metal veya 

cam kapsül içine alınarak, basınç uygulama cihazının içerisine bırakılır. Burada 

genelde kimyasal olarak tepkimeye girmeyen gaz, özelliklede argon gazı, basıncı 

arttırıcı olarak kullanılır. Tipik olarak 200 MPa basınçta ve 2000 °C sıcaklıkta 

sinterleme gerçekleĢir. KarmaĢık Ģekilli parçacıklar sıcak izostatik preslemeyle 

üretilebilirler. Çünkü bu yöntemde çok az sinterleme katkı malzemesi kullanılır 

veya hiç kullanılmaz. 

Sıcak presleme ve sıcak izostatik presleme yöntemlerinin kullanımı 

pahalı olduğu için, silisyum nitrür bazlı seramiklerin büyük çapta üretimi için en 

ilgi çeken yöntem basınçsız sinterleme yöntemidir. Bu yöntemde, toz 

karıĢımlarına sıkıĢtırma yoluyla istenen Ģekil verilir. Tipik sinterleme sıcaklıkları 

azot atmosferinde 1600-1800 °C arasındadır. Ancak bu yöntemle malzemeyi tam 

yoğunluğuna ulaĢtırmak için büyük miktarda katkı maddesine ihtiyaç duyulur, 

çünkü Si3N4‟ün ayrıĢması problemi yüksek sinterleme sıcaklıklarına çıkılmasını 

engeller. 

Silisyum nitrürün ayrıĢması problemi yüksek azot basınçlarında ısıtmayla 
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giderilebilir. Bu doğrultuda gaz basınçlı sinterleme (GPS) yöntemi kullanılabilir. 

Bu yöntemle, daha yüksek sıcaklıklarda, sinterleme katkı malzeme miktarı 

azaltılarak yüksek yoğunluklara ulaĢmak mümkündür [42]. 

 

2.3. Si3N4 ve SiAlON Seramiklerinin Mikro Yapı Özellikleri 

 

Mikro yapı, malzemenin mikron düzeyindeki fiziksel görüntüsü olarak 

tanımlanmaktadır. Mikro yapı incelemedeki amaç, malzeme performansını 

arttırmak için yeni malzeme geliĢtirme, üretilen malzemelerin kalite-kontrol 

amacıyla incelenmesi, kaza ve hataların sebeplerinin belirlenmesi Ģeklindedir. 

Mikro yapı incelenerek, malzemede mevcut fazlar, miktarı ve dağılımı, tane 

boyutu, Ģekli ve dağılımı, çatlak, porozite, segregasyon, kalıntılar gibi yapı 

kusurları tespit edilebilir. Malzemelerin üretim prosesleri mikro yapı özelliklerini 

belirlediğinden, üretim sonrası oluĢan mikro yapı ile de malzeme özelliklerinin 

kontrolü sağlanabilir [20]. 

Sıvı faz sinterlenmiĢ Si3N4 seramiklerinin tipik mikro yapısı amorf ya da 

kısmen kristal tane sınır fazlarının oluĢturduğu matris yapının içine gömülü Si3N4 

tanelerinden oluĢmaktadır. Sıvı faz sinterleme sırasında, baĢlangıç tozlarının 

yüzeyinde bulunan silika tabakası ile sinterleme katkı malzemelerinin (s.k.m.) 

sinterleme sıcaklıklarında reaksiyona girmesiyle oksinitrür sıvısını oluĢturur. Bu 

oksinitrür sıvı çözünme-çökelme mekanizması ile malzemenin yoğunlaĢmasını 

sağlamaktadır. Günümüzde çoğu ticari üretim süreçlerinde baĢlangıç tozu olarak 

tercih edilen faz tipi olan α-Si3N4 bu oksinitrür sıvı içersinde çözünür ve faz 

değiĢimine uğrayarak β-Si3N4 olarak çökelir. OluĢan β-Si3N4 taneleri çubuksu 

Ģekilde birbirlerine temas edene kadar büyüyerek birbirlerine kilitlenmiĢ 

görüntüsüne sahip mikro yapıyı oluĢtururlar. Sinterleme sırasında oluĢan sıvı faz 

ise sinterleme sonrasında soğuma koĢullarına bağlı olarak kısmi olarak kristal 

ve/veya çoğunlukla amorf fazı meydana getirmektedir [5,6,12]. Bu süreç 

aĢağıdaki gibi ifade edilebilir. 
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Sıvı faz sinterleme ve soğuma sonrasında yoğun Si3N4„ün mikro 

yapısındaki Si3N4 taneleri (1), üçlü noktalar ve taneler arasındaki amorf (3) ya da 

kısmen kristal (2) ikincil fazlar ġekil 2.7 a‟daki gibidir. ġekil 2.7 b‟de genel mikro 

yapı, ġekil 2.7 c‟de ise kimyasal dağlama iĢlemi sonrasında uzamıĢ, çubuksu  

β-Si3N4 tanelerinin taramalı elektron mikroskop görüntüleri verilmiĢtir. 

 

 
 

ġekil 2.7. Sıvı faz sinterlenmiĢ Si3N4 seramiklerinin tipik mikro yapısı, a) ġematik mikro                               

                yapı,  b) Genel mikro yapının taramalı elektron mikroskop görüntüsü,  c) Çubuksu     

                β-Si3N4 tanelerinin taramalı elektron mikroskop görüntüsü [12,43] 

 

α-Si3N4 + SiO2 + MxOy (s.k.m.)              (BaĢlangıç Tozları) 

 

Sinterleme sıcaklığı 

) 

 β-Si3N4 + Sıvı faz (SiO2 + Si3N4 + MxOy (s.k.m.))           (Sinterleme) 

) 

 

β-Si3N4 + Camsı/kristal taneler arası faz (M-Si-O-N)         (Son Ürün) 

 

Sinterleme sonrası soğuma 

) 
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Yüksek çözünürlüklü geçirimli elektron mikroskobu (High resolution 

transmission electron microscopy, HRTEM) görüntüleri silisyum nitrür 

seramiklerinde β-Si3N4 taneleri arasında ve üçlü noktalarda oluĢan nano 

boyutlardaki amorf fazın yapısı hakkında bilgiler vermektedir. Si3N4 taneleri 

arasında ve üçlü noktalarda oluĢan nano boyutlardaki amorf fazın yüksek 

çözünürlüklü geçirimli elektron mikroskobu görüntüsü ġekil 2.8‟de verilmiĢtir. 

Tane sınırlarının kalınlığı sinterleme katkı malzemelerinin kimyasal 

kompozisyona bağlı olup, kalınlıkları genellikle 0,5-2 nm aralığındadır [44]. 

 

 

(a) 

 

(b) 

ġekil 2.8. Üçlü noktalarda (a) ve Si3N4 taneleri arasında (b) oluĢan nano boyutlardaki amorf fazın  

                 yüksek çözünürlüklü geçirimli elektron mikroskobu görüntüleri [43,44] 

 

Silisyum nitrürden farklı olarak SiAlON seramiklerinde α → β 

dönüĢümü tamamen tersinir bir Ģekilde gerçekleĢmektedir. α ve β fazları farklı 

morfolojilere sahiptir. β-SiAlON fazı β-Si3N4‟a benzer uzun, çubuksu görünümlü 

olmakla beraber α-SiAlON fazı daha küçük ve eĢbiçimli yapıdadır.  ġekil 2.9‟da 
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farklı α-SiAlON:β-SiAlON oranlarına sahip SiAlON seramiklerinin geri yansıyan 

elektron mikroskobu mikro yapı görüntüleri verilmiĢtir. Atom numarasına göre 

karĢıtlık veren bu görüntü alma tekniğine göre yüksek atom ağırlığına sahip tane 

sınır fazı beyaz renkte görünürken, ortalama atom ağırlığı daha düĢük olan  

α-SiAlON taneleri gri renkli, β-SiAlON taneleri ise siyah renkte görünmektedir. 

Farklı α-SiAlON:β-SiAlON oranı ile malzemenin termal ve mekanik özellikleri de 

değiĢmektedir. 

 

 

ġekil 2.9.  Farklı α-SiAlON:β-SiAlON oranlarına sahip SiAlON seramiklerinin geri yansıyan 

                 elektron mikroskobu mikro yapı görüntüleri a) 25 α-SiAlON:75 β-SiAlON,  

b) 50 α-SiAlON:50 β-SiAlON, c) 70 α-SiAlON:30 β-SiAlON, d) 100 α-SiAlON [45] 

 

Silisyum nitrür ve SiAlON seramiklerinde mikro yapı; baĢlangıç toz 

özellikleri, sinterleme katkı malzeme tipi, miktarı, sinterleme yöntemi, koĢulları 

ve sinterleme sonrasındaki soğuma koĢullarına bağlıdır. Bu koĢullara bağlı olarak 

sonuçta farklı tane boyutuna, biçimine ve dağılımına sahip, amorf ve/veya kısmen 
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kristal yapıda tane sınır faz(lar)ına sahip Si3N4 seramikleri elde edilebilir. Bu 

mikro yapı özellikleri malzemenin mekanik özelliklerini doğrudan etkilemektedir 

[5,11,20,46]. 

Sinterleme sırasında kullanılan katkı malzemelerinin tipi, miktarı ve 

sinterleme koĢulları yapıda oluĢan tane morfolojisini,  taneler arası fazın özellikle 

amorf fazın miktarını ve kimyasal yapısını belirlemektedir.  Tane morfolojisi ve 

amorf fazın miktarı, kimyasal yapısı ise malzemenin kırılma tokluğu, oda sıcaklığı 

ve yüksek sıcaklık mukavemetini, sürünme, oksidasyon dayanımı gibi 

özelliklerini belirlemektedir [44]. Taneler arası oksinitrür amorf faz yapısındaki 

ağ düzenleyici Ģeklinde görev yapan bazı sinterleme katkı malzemeleri çubuksu  

β tanelerinin uzamasını sağlamaktadır. Örneğin sinterleme katkı malzemesi olarak 

Y2O3, Al2O3 kullanılması durumunda, molar oranı daha yüksek Y2O3/Al2O3 

kompozisyon kullanıldığında aspekt oranı daha büyük mikro yapı elde 

edilmektedir. Y2O3 yerine Yb2O3 kullanıldığında ise aspekt oranı daha da 

artmaktadır [47]. Benzer etki MgO ya da CaO sinterleme katkı malzemesinin 

kullanıldığı silisyum nitrür seramiklerinde de görülmektedir. Üçlü noktalarda 

kristal faz oluĢmuĢ α-SiAlON‟un geçirimli elektron mikroskobu görüntüsü ġekil 

2.10‟da verilmiĢtir.  

 

 

 

ġekil 2.10. Üçlü noktalarda kristal faz oluĢmuĢ α-SiAlON‟un geçirimli elektron mikroskobu 

                        görüntüsü [47]  

 

ġekil 2.10‟da ki üçlü noktalarda kristal faz oluĢmuĢ α-SiAlON‟un 

geçirimli elektron mikroskobu görüntüsünün verildiği Bu SiAlON, samaryum 
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oksit (Sm2O3), katkı malzemesi ilave edilerek üretilmiĢ olup, üçlü noktalarda 

oluĢan ikinci kristal fazın samaryum melilit (Sm2Si3-xAlxO3+xN4-x) olduğu 

belirlenmiĢtir [47].  

Mikro yapıdaki ikincil kristal fazlar kullanılan baĢlangıç 

kompozisyonuna bağlı olarak sinterleme sırasında oluĢabileceği gibi sinterleme 

sonrasında ısıl iĢlem uygulamaları ile de oluĢabilir. Sinterleme sırasında oluĢan 

kristal ikincil fazların çoğu yüksek sinterleme sıcaklığından dolayı kararlı yapıda 

olamamaktadır. Bunun için yapıdaki amorf faz miktarının azaltan ikincil kristal 

faz oluĢturulması çoğu zaman sinterleme sıcaklığından daha düĢük sıcaklıklarda 

yapılan ısıl iĢlem uygulamalarını gerektirmektedir. Kimyasal olarak dikkatli 

tasarlanmıĢ baĢlangıç kompozisyonlarının kullanılması durumunda bile genellikle 

malzeme yapısındaki mevcut amorf fazın tamamen kristalleĢtirilmesi çok zordur 

[47]. Fakat özellikle üçlü noktalardaki mevcut amorf fazın tamamen 

kristalleĢtirildiği ifade edilen çalıĢmalar bulunmaktadır [48-50]. Isıl iĢlem 

uygulamaları sonrasında önemli miktarda kristalleĢme sağlanmasına rağmen 

özellikle ikili tane aralarında ince amorf film tabakasında kristalleĢtirme 

sağlanamamaktadır. Bu amorf film tabakasının kalınlığı kompozisyondaki 

sinterleme katkı malzeme seçimine bağlı olmaktadır. Daha büyük katyonlar bu 

film kalınlığını arttırma yönünde eğilim göstermektedirler. Ayrıca amorf film 

tabakasının kalınlığı mikro yapı içinde konumuna göre farklılık göstermektedir. 

Bu yüzden M-Si-O-N ve M-Si-Al-O-N cam özelliklerinin ve sistemleri arasındaki 

faz iliĢkilerinin daha iyi anlaĢılması, istenen mikro yapı dolayısıyla malzeme 

özelliklerinin elde edilmesi açısından faydalı olacaktır [44]. Tane morfolojisinin 

ve tane sınır fazı özelliklerinin Si3N4 esaslı seramiklerin oda sıcaklığındaki 

kırılma tokluğu ve kırılma mukavemeti özellikleri üzerinde önemli etkisi 

bulunmaktadır. Oda sıcaklığında yüksek mukavemetli bir malzeme için küçük 

taneli, bağ mukavemeti kuvvetli tane sınırına sahip mikro yapı istenirken, kırılma 

tokluğu yüksek bir malzeme için büyük taneli ve çubuksu biçimli tane yapısının 

yanı sıra tane sınır fazında bağ mukavemetinin zayıf olması istenmektedir. 

Yüksek sıcaklıkta ise tane sınırı faz özelliklerinin önemi daha da artmaktadır 

[11,20,46].  
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2.4. Si3N4 ve SiAlON Seramiklerinin Mekanik Özellikleri 

 

Si3N4 ve SiAlON seramiklerin mikro yapı özelliklerinin malzemenin 

mekanik özelliklerini doğrudan etkilediği uzun zamandan beri bilinmektedir. Bu 

malzemelerin mekanik özellikleri ve hasar mekanizmaları sıcaklığa bağlı olarak 

değiĢen değiĢmektedir. Özelikle yapısında taneler arası amorf faz bulunduran 

silisyum nitrür seramiklerinde amorf fazın yumuĢamaya baĢladığı cam geçiĢ 

sıcaklığı mekanik özelliklerin önemli miktarda değiĢim göstermeye baĢladığı 

kritik bir sıcaklık parametresi değeridir. Bu sıcaklıktan daha düĢük sıcaklık 

değerlerinde, yoğun malzemeler için mekanik özellikler aspekt oranı amorf fazın 

tipi, miktarı, bağ mukavemeti ve tane morfolojisi ile kontrol edilirken, daha 

yüksek sıcaklıklarda tane sınırı faz özelliklerinin önemi daha da artmaktadır 

[5,11,20,46]. 

 

2.4.1. Oda sıcaklığındaki mekanik özellikler 

 

DüĢük sıcaklıklarda Si3N4 esaslı seramikler kırılgan yapıya sahiptir ve 

kırılmaları genellikle yapılarında ihtiva ettikleri porlar, çatlaklar gibi üretim 

hatalarının yük altında ilerlemesi ile meydana gelir. Yapılarında ihtiva ettikleri 

porlar, çatlaklar gibi üretim hatalarına bağlı olarak Si3N4 esaslı seramiklerin 

kırılma mukavemetleri 600-1400 MPa arasında değiĢmektedir. Maruz kalınan 

hızlı yüklemelerde yapıdaki hataların kararsız bir Ģekilde ilerlemesi kırılmaya yol 

açmaktadır. Sabit ya da çevrimsel yükler altında yapıdaki hatalar yavaĢ bir Ģekilde 

kritik bir boyuta kadar ilerler, bu kritik çatlak boyutundan sonra kararsız çatlak 

ilerlemesi meydana gelir. Poroziteler, yüzey çatlakları gibi hataların varlığı 

bölgesel gerilme yığılmalarına neden olur. Bu gerilme yığılmalarından oluĢan 

çatlak hızla ilerleyerek malzemenin kırılmasına yol açar [5,20,46,51]. 

Malzemelerin önemli mekanik özelliklerinden bir diğeri olan kırılma 

tokluğu (Kc), malzemenin çatlak ilerlemesine karĢı göstermiĢ oldukları direnç 

olarak tanımlanmaktadır. Kırılma mukavemeti ve kırılma tokluğu gibi mekanik 

özelliklerin korelâsyonu açısından günümüze kadar birçok çalıĢma yapılmıĢtır 

[1,11,20,46,51-53]. Silisyum nitrür seramiklerinin kırılma tokluk değerleri  
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3-12 MPa m
1/2

 aralığında değiĢmektedir. Silisyum nitrür seramiklerinde küçük 

tanelere sahip mikro yapılar ile yüksek kırılma mukavemetleri elde edilirken, 

yüksek kırılma tokluğu, daha kaba taneli çubuksu taneli yapıya sahip 

malzemelerde elde edilmektedir. Yüksek tokluk için taneler arasında ilerleyen 

çatlak tipi istenmektedir.  Taneler arası çatlak ilerlemesi tane sınır fazı boyunca 

bağların ayrılması ile meydana geldiğinden bu Ģekilde çatlak ilerlemesi zayıf ara 

yüzey bağ mukavemetini gerektirir. Tane sınır fazının kimyasal kompozisyonu ve 

kristallik derecesi taneler arasındaki ara yüzey mukavemetini belirlemektedir. 

Kırılma mukavemeti ile kırılma tokluğu ters orantılı bir iliĢkiye sahip olduğundan, 

yapısında aynı büyüklükte hata bulunduran bir seramik malzemede hem yüksek 

mukavemet hem de yüksek tokluk özellikleri elde edilememektedir [1,5,20,46]. 

ġekil 2.11 mukavemet ile tokluk arasındaki iliĢkiyi göstermektedir. 

 

 

 

ġekil 2.11.  Si3N4 seramiklerinde mukavemet ile tokluk arasındaki iliĢki [1] 

 

Yapısal seramiklerin kullanım alanlarını kısıtlayan en önemli engellerden 

biri kırılma tokluk özelliklerinin yeterli düzeyde olmamasıdır. Silisyum nitrür 

seramiklerinde kırılma tokluğunun arttırılması, bu seramiklerin kırılganlık 

problemini aĢmak için gereklidir. Yüksek uzunluk ve en oranlarında (anizotropik 

tane) tane morfolojisine sahip malzemelerde yüksek kırılma tokluğu değerlerine 

ulaĢılmaktadır. Silisyum nitrür esaslı seramikler için çeĢitli kırılma tokluğu 

mekanizmaları önerilmiĢtir. Bunlar; tane ayrılması, çatlak köprüsü ve çatlağın yön 

değiĢtirmesidir [11,20]. 
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 Tane Ayrılması: matris malzeme içinde tane ayrılması ile oluĢan sürtünme 

enerjisi ile gerinim enerjisinin dağıtılması Ģeklinde tokluk sağlanır (ġekil 2.12 a). 

Çatlak köprüsü: uzamıĢ tanelerin çatlağın ilerlemesini zorlaĢtırmasıyla kırılmaya 

karĢı olan dayanımın artmasıyla tokluk arttırılır (ġekil 2.12 b). 

Çatlağın yön değiĢtirmesi: çatlak ilerlerken, yönü uygulanan gerilmenin yönüne 

doğru değiĢtikçe, çatlağın ilerlemesi zorlaĢır. Si3N4 esaslı seramiklerde uzamıĢ  

β-Si3N4 tanelerinin varlığı, çatlağın yönünü değiĢtirebildiğinden dolayı, kırılma 

tokluğunu arttırır (ġekil 2.12 a) [11,20]. 

 

 

a)                                                              b)                                c) 

 

ġekil 2.12.  Silisyum nitrür seramiklerinde tokluk mekanizmalarından a) tane ayrılması ve yön  

                   değiĢtirmesi, çatlak köprüsü mekanizması ve taneler arası amorf film tabakasının  

                   gösterildiği taramalı ve geçirimli elektron mikroskobu görüntüleri  (b ve c) [44,50] 

 

Özellikle aĢındırıcı ve kesici uç uygulamaları için malzeme seçiminde en 

önemli kriter olan sertlik malzemenin plastik deformasyona karĢı gösterdiği 

direnç olarak tanımlanır [20]. Sertlik özelliği genellikle, konik veya küresel 

standart bir ucun malzemeye batırılmasına karĢı malzemenin gösterdiği direncin 

ölçülmesi ile belirlenmektedir. Uygun olarak seçilen sert ucun, tatbik edilen bir 

yük altında malzemeye batırılması durumunda malzeme üzerinde bir iz 

bırakmaktadır (ġekil 2.13).  

Malzemenin sertliği, bu izin büyüklüğü ile ters orantılıdır. Bundan 

dolayı, direncin artıĢı ile uca verilen yükten etkilenen kısmın hacmi azaltır.  

β-Si3N4‟ün sertliği α-Si3N4‟e göre daha düĢük değerlerdedir. Bunun nedeni  



27 

 

 

β-Si3N4‟de Burger vektörünün uzunluğunun α-Si3N4‟e göre daha kısa olmasına ve 

farklı bir kayma sistemine sahip olmasına atfedilmiĢtir. β-Si3N4‟de dislokasyonlar 

a eksenine nazaran daha çok c ekseninde gözlenmektedir. c eksenindeki Burger 

vektörünün uzunluğu 2,911 A iken a eksenindeki Burger vektörünün uzunluğu 

7,608 A‟dur. α-Si3N4‟ün birim hücresi c ekseni boyunca β-Si3N4‟e göre iki kat 

daha büyük olduğundan α-Si3N4‟ün c ekseninde dislokasyon oluĢturmak için 

gereken enerji β-Si3N4‟e göre daha fazla olacaktır. Bu yüzden α-Si3N4‟ün sertlik 

değerlerinin daha büyük olduğu düĢünülmektedir [20,46]. 

 

 

a)                                                             b) 

 

ġekil 2.13. Silisyum nitrür seramiğinin sertlik değerinin ölçülmesinde (a) konik sert ucun              

                 (b) malzemeye batırılması ile malzeme üzerinde oluĢturduğu iz 

 

Bu iliĢki α/β-SiAlON seramikleri için de geçerlidir. Bunun nedeni  

α/β SiAlON seramiklerinin α/β-Si3N4 ile benzeĢ kristal yapıya sahip olmalarıdır. 

α/β-SiAlON seramiklerinde β fazı çubuksu biçimli tane yapısıyla malzemeye 

tokluk sağlarken, α fazı ile malzemenin sertlik özellikleri kontrol edilebilir. α → β 

dönüĢümünün tamamen tersinir bir Ģekilde gerçekleĢebilmesinden dolayı  

α-SiAlON:β-SiAlON oranı ile malzemenin termal ve mekanik özellikleri kontrol 

edilebilir [38]. 

 

2.4.2. Yüksek sıcaklık mekanik özellikleri 

 

Silisyum nitrür esaslı seramiklerin mekanik özellikleri oda sıcaklığı ile 

taneler arası amorf fazın yumuĢama sıcaklığı arasında porozite, aspekt oranı amorf 
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fazın miktarı ve tane büyüklüğü ile kontrol edilmektedir. Bundan dolayı yaklaĢık 

1000 ºC sıcaklıklara kadar mekanik özelliklerin tane sınırı bağ mukavemeti 

derecesi ve yüksek uzunluk-geniĢlik oranına sahip, küçük taneli mikro yapı ile 

kontrol edildiği söylenebilir [5,6,11,20]. Fakat seramik malzemeler sıcaklığa bağlı 

olarak değiĢen mekanik özelliklere ve hasar mekanizmalarına sahiptir. Si3N4 

seramiklerinde sıcaklığın fonksiyonu olarak meydana gelen hasar mekanizmaları 

ġekil 2.14‟deki gibi gösterilebilir.  

 

 

ġekil 2.14.  Silisyum nitrür seramiklerinde eğilme yükü altında sıcaklığa bağlı olarak değiĢen 

                        hasar mekanizmaları [51] 

 

Oda sıcaklığında ya da düĢük sıcaklılarda bu malzemeler gevrek özellikte 

olup elastik yük altında zamana bağlı olmayan davranıĢ gösterirler. Meydana 

gelen kırılma genellikle yapıda bulunan kusur veya çatlaklardan kaynaklanır. 

ġekilde görüldüğü gibi 1000 ºC‟nin üzerinde malzeme özelliklerinde belirgin bir 

zayıflama meydana gelmektedir. Sıcaklık arttıkça hasar mekanizması yapıdaki 

hata ve kusurlara bağlı olmakla beraber yavaĢ çatlak ilerlemesi ya da baĢka bir 

deyiĢle kritik altı çatlak ilerlemesi, sürünme kırılması ve sürünme deformasyonu 

Ģeklinde değiĢmektedir. Malzemenin hasara uğramasına yol açan baskın 
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mekanizma maruz kalınan sıcaklık ve gerilmenin büyüklüklerine göre 

değiĢmektedir. DüĢük sıcaklıklarda hızlı kırılma Ģeklinde malzemenin hasara 

uğraması için gerekli olan gerilme değerleri sıcaklık arttıkça azalmaktadır. 

Yüksek sıcaklıklarda hızlı kırılmaya yol açan gerilme değerleri düĢtüğünde 

malzemenin hasara uğramasına yol açan mekanizmalarda yavaĢ çatlak ilerlemesi 

ile oluĢan kırılma ve sürünme kırılması Ģeklinde değiĢmektedir. Yüksek 

sıcaklıklarda kırılmaya yol açmayacak büyüklükteki düĢük yükler altında bile bu 

malzemeler zamana bağlı deformasyon davranıĢı ya da baĢka bir deyiĢle sürünme 

deformasyonu gösterirler. Meydana gelen sürünme deformasyonu malzeme 

özelliklerine, maruz kalınan gerilme ve sıcaklık koĢullarına bağlı olarak 

değiĢmektedir. Sürünme deformasyonunun sonucunda malzemede kalıcı 

deformasyon meydana gelir, oluĢan kalıcı deformasyon yapının bütünlüğünü 

bozabilir, hatta ilerleyen zamanlarda kırılmasına bile neden olabilir. Bundan 

dolayı yüksek sıcaklık uygulamalarında sürünme davranıĢının belirlenmesi yapı 

bütünlüğü ve güvenilirliğinin sağlanması açısından oldukça büyük önem arz 

etmektedir [11,20,51]. 

Sıvı faz sinterlemesi yöntemiyle sinterlenmiĢ Si3N4 seramikleri, azot, 

metal silikat ve ilave katkı maddelerinin oluĢturduğu, taneler arası bir faz ihtiva 

ederler. Silisyum nitrür seramiklerinde oksidasyon yüksek sıcaklıkta kırılma 

mukavemeti ve sürünme gibi yüksek sıcaklık özellikleri taneler arasındaki amorf 

fazın özellikleri ile ilgili olduğundan, tane sınırı amorf faz özelliklerinin 

geliĢtirilmesi malzemenin yüksek sıcaklık özelliklerini de doğrudan 

etkilemektedir [11,20]. 

 

2.4.3. Silisyum nitrür seramiklerinin yüksek sıcaklık özelliklerini   

          geliĢtirme yaklaĢımları 

 

Taneler arası fazın özellikle amorf fazın silisyum nitrür esaslı 

seramiklerin yüksek sıcaklıklardaki kimyasal ve mekanik özelliklerinin 

belirlenmesinde kritik önemi olduğundan, son 30 yılda silisyum nitrür esaslı 

seramiklerin sürünme dayanımı gibi yüksek sıcaklık özelliklerini geliĢtirmeye 

yönelik çalıĢmalar yapılmıĢtır [5,11,20-24,51-54]. Silisyum nitrür esaslı 



30 

 

 

seramiklerin yapısındaki amorf tane sınır faz miktarını azaltmaya ve refrakterlik 

özelliklerini arttırmaya yönelik bu çalıĢmalar en genel anlamda; 

 

 Yüksek viskozitelere ve yüksek sıcaklıklarda kararlı katı hallere sahip 

sıvılar oluĢturabilen sinterleme katkı malzemelerinin seçilmesi, 

 HIP veya GPS gibi daha etkili sinterleme yöntemleri kullanarak sinterleme 

ilave maddelerinin miktarını azaltılması ve ayrıca baĢlangıç tozlarının 

saflığının arttırılması, 

 Geçici faz sinterlemesi ile Si3N4 hücre yapısının içersinde çözünebilen 

sinterleme katkı malzemeleri kullanılması, 

 Yapıdaki amorf fazın sinterleme sonrası ısıl iĢlemlerle kristalleĢtirilmesi, 

           Si3N4 mikro yapısında mikro ve/veya nano boyutta ikincil refrakter  

           faz/parçacıkların kullanılması Ģeklinde sıralanabilir [5,11,20-24,44,51-54].   

 

2.4.3.1. Sinterleme katkı malzemelerinin seçilmesi 

 

Yoğun Si3N4 seramikleri, sinterleme katkı malzemelerinin ilave edildiği 

sıvı faz sinterleme ile elde edilmektedir. YoğunlaĢma, sinterleme sonrasında 

oluĢan mikro yapı ve sonuçta malzemenin ısıl, mekanik özellikleri sinterleme 

sırasında kullanılan katkı malzemeleri ve miktarı ile ilgili olduğundan, yüksek 

performanslı Si3N4 seramikleri için en iyi katkı malzemeleri arayıĢları ve 

optimizasyonu konusunda günümüze kadar süregelen birçok araĢtırma yapılmıĢtır 

ve devam etmektedir.  Günümüze kadar yoğun Si3N4 seramikleri üretilmesi 

doğrultusunda sıvı faz sinterlemede metal oksitler, AlN gibi nitrürler ve nadir 

toprak element oksitleri denenmiĢtir [4,12,55,56]. Sinterleme katkı malzemesi 

olarak kullanılacak etkin bir metal oksitin sinterleme sırasında Si3N4‟ün 

bozunmasına yol açmaması ve ortamdaki Si3N4 ile kimyasal reaksiyonu devam 

etmemelidir. Bu koĢulları sağlayan metal oksitler MgO, Al2O3, Sc2O3, ZrO2, 

CeO2, Ce2O3, LiO2, Y2O3, La2O3, CaO, BeO, HfO2, ve SrO Ģeklinde sıralanabilir. 

Mn3O4, MoO, FeO, Li2O2 ve Cr3O3 sinterleme sırasında Si3N4 ile kimyasal 

reaksiyona girdikleri için bu koĢulları sağlamamaktadırlar. Diğer yandan Nd2O3, 

Pr2O3 ve Sm2O3 „un yanı sıra Ac2O3 gibi lantanit oksitlerin Si3N4 seramiklerinin 
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sinterlenmesinde kullanılabileceği yönünde deneysel çalıĢmalar bulunmaktadır. 

Sıvı faz sinterleme sırasında kullanılan tüm katkı malzemeleri, Si3N4 baĢlangıç 

tozlarının üzerinde her zaman bulunan SiO2 ile yüksek sıcaklıkta reaksiyona 

girerek sinterleme sonrasında yapıda malzemenin yüksek sıcaklık özelliklerini 

olumsuz yönde etkileyen kalıntı taneler arası amorf faz oluĢumuna neden olurlar 

[4,5,12,55,56].  

Silisyum nitrür seramiklerinin farklı katkı malzemeler ile sinterlenmesi 

konusunda çok sayıda araĢtırma yapılmaktadır. Ġstenen özellikleri elde etme 

açısından en uygun sinterleme katı malzemesi arayıĢ araĢtırmaları hala devam 

etmektedir. Yüksek sıcaklık özelliklerinin geliĢtirilmesi açısından sinterleme 

sonrasında amorf fazın kristalleĢmesini arttıracak sinterleme katkı malzemesi 

bulma çalıĢmaları da yaygın olarak araĢtırılan bir diğer konudur. 

 Etkili bir sinterleme sağlamak ve refrakter özellikleri arttırma 

doğrultusunda ve tane sınırı fazını azaltmak için, sinterleme ilave maddelerinin 

seçiminde etkili olan faktörler aĢağıdaki gibi belirtilmiĢtir. Bu faktörler; 

 

 Yüksek kimyasal kararlılığa ve sinterleme ortamında taneler arasında 

oluĢan M-Si-(Al)-O-N oksinitrür sıvısının viskozitesini arttırıcı özelliğe 

sahip olması, 

 Sıvı fazın Si3N4‟ün çözünürlüğünü, yüksek yumuĢama sıcaklığına sahip 

bir amorf faz oluĢturulması ve oksitlemeye dayanıklı fazın içersinde 

kristalleĢebilme kolaylığını arttırma modifikasyonunu sağlaması 

Ģeklindedir [57]. 

 

Sıvı faz sinterleme sırasında, katkı malzemelerinin, Si3N4 baĢlangıç 

tozlarının üzerinde bulunan SiO2 ile yüksek sıcaklıkta reaksiyona girmesiyle, 

sinterleme sonrası soğuma sonucunda silisyum nitrür esaslı seramiklerin taneleri 

arasında ve üçlü noktalarda silikat ya da alümina-silikat oksinitrür amorf fazlar 

oluĢmaktadır. Bu taneler arası fazdaki katkı malzemelerinden gelen katyonların 

içeriği ve amorf fazın miktarı malzemenin mekanik özelliklerini kontrol 

etmektedirler. Katyon olarak Y ile Al‟un bulunduğu bir alümina-silikat amorf faz 

kompozisyonu için Y:Al oranının artıĢı kırılma tokluğunu arttıracaktır. Aynı 
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kompozisyonda oksijen atomlarının yaklaĢık 5‟te birinin azot ile yer değiĢtirilmesi 

durumunda elastik modül değeri yaklaĢık % 25 değerinde artıĢ gösterecektir.   

Sertlik, viskozite ve cam geçiĢ sıcaklığı gibi diğer özellikler de kompozisyondaki 

azot içeriğinin artmasıyla, artacaktır [58].  

Metal katyonların viskoziteye etkilerinin % 28 eĢdeğer M (M=Mg, Ca, 

Y, Nd), %56 eĢdeğer Si, %16 eĢdeğer Al, %82 eĢdeğer N kompozisyonuna sahip 

cam kullanarak araĢtırıldığı bir çalıĢmada, 950 °C‟nin üzerinde itriyum SiAlON 

camının viskozitesinin büyüklük olarak neodmiyum SiAlON camının 

viskozitesinden bir kat, kalsiyum camından 2,5 kat yüksek viskozitede olduğu ve 

magnezyum SiAlON camının viskozite büyüklüğünden 4 kat fazla olduğunu 

bulunmuĢtur [58]. ÇalıĢmada ayrıca, cam geçiĢ sıcaklığı, Tg‟nin de aynı dizilimle, 

yani, Y>Nd>Ca>Mg olarak değiĢtiğini gösterilmiĢtir (ġekil 2.15). 

 

 

 

ġekil 2.15.  EĢdeğer olarak % 56 Si, % 16 Al, % 82 N sabit katyon oranına sahip Ca–, Mg–, Nd–  

                   ve Y–Si–Al–O–N sisteminde N/O oranının cam geçiĢ sıcaklığına etkisi [58] 

1981 yılında yapılan bir çalıĢmada, değiĢen N:O oranlarında oksinitrür 

camlarının özelliklerinin değiĢtiğini, viskozitelerinin, cam geçiĢ sıcaklıklarının ve 

refraktif indekslerinin artan azot içeriğiyle birlikte arttığı sonucuna varılmıĢtır 

[59]. Y-Si-Al-O-N sistemi için değiĢen N:O oranlarının viskoziteye etkisi ġekil 

2.16‟da gösterildiği gibidir. ġekil 2.16‟dan da görüldüğü gibi oksijen içeriğinin, 

atomik bazda % 17 azotla yer değiĢtirildiğinde viskozite değeri yaklaĢık 3 kat 

artmıĢtır [60].  
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ġekil 2.16.  EĢdeğer olarak % 28Y, % 56 Si, % 16 Al, % (100−x) O, % x N (x = 0, 10 ve 17)  

                    kompozisyonundaki Y–Si–Al–O–N sisteminde N/O oranının cam geçiĢ sıcaklığına  

                    etkisi [60] 

 

Katyon alan mukavemet değerinin fonksiyonu olarak farklı Ln-SiAlON 

(Ce, Sm, Dy, Y, Ho, Er, Lu) camlarında cam geçiĢ sıcaklıklarının değiĢiminin 

incelendiği bir çalıĢmanın sonuçları ġekil 2.17‟de verilmiĢtir. Burada tüm cam 

kompozisyonları aynı Ln:Si:Al = 28:56:16 katyon oranına sahiptir. Ce-SiAlON 

camı için yaklaĢık 900 ºC olan cam geçiĢ sıcaklığı, Er-SiAlON camı için yaklaĢık 

965 ºC olmaktadır. Lu-SiAlON camı için, doğrusal ekstrapolasyon yapıldığında 

ise tam geçiĢ sıcaklığı yaklaĢık olarak 975 ºC olarak tahmini belirleme yapılmıĢtır 

[60]. ġekil 2.18‟de ise aynı Y ve Ln-SiAlON cam kompozisyonları için 

viskozitenin sıcaklığa bağlı olarak değiĢimi verilmiĢtir.  Viskozite değiĢiminin Er 

> Ho ≥ Dy > Y > Sm > Ce> Eu Ģeklinde olduğu belirtilmiĢtir.  
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ġekil 2.17. Katyon alan mukavemet değerinin fonksiyonu olarak farklı Ln-SiAlON (Ce, Sm, Dy,  

                  Y, Ho, Er, Lu) camlarında cam geçiĢ sıcaklıklarının değiĢimi [60] 

 

 

 

ġekil 2.18. Y ve Ln-SiAlON cam kompozisyonları için viskozitenin sıcaklığa bağlı olarak 

                         değiĢimi [61] 

 

Er, Ho, ve Dy SiAlON camlarının viskozite değerleri arasında küçük bir 

farklılık olmasıyla beraber Y camı bu camlardan biraz daha küçük viskozite 

değerine sahiptir. Bu yüksek viskozite değerleri bu grup nadir toprak elementi 

katyonlarının benzer küçük iyonik yarıçapa sahip olmasına atfedilmiĢtir. Ln-

SiAlON camlarında nadir toprak elementi katyonlarının küçük iyonik yarıçapa, 

dolayısıyla yüksek katyonik alan mukavemetine sahip olması ile cam geçiĢ 

sıcaklığı, viskozite özellikleri de daha iyi olmaktadır (Katyon alan mukavemeti = 

v / r
2
, v = valans değeri ve r = iyonik yarıçap). Lantanitlerin atom numarası 

arttıkça katyonik alan mukavemeti arttığından cam geçiĢ sıcaklığı, viskozite, 
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elastik modül ve sertlik değerleri artacaktır. Ln katyonun alan mukavemeti 

arttıkça, Ln iyonu ile etrafındaki ağ yapısındaki birimler arasındaki çekim kuvveti 

artacaktır. Bu, katyonik alan mukavemeti ile cam geçiĢ sıcaklığı, viskozite 

özellikleri arasındaki iliĢkiyi açıklamaktadır [61-63].  

Diğer taraftan nadir toprak elementi katyonunun +2 yerine,+3 değerlikli 

olması ile katyonun iyon yarıçapı azalmaktadır. Sm, Ce, Eu, katyonları Y‟a göre 

daha büyük iyon yarıçapına sahip olduklarından bu katyonların bulunduğu RE–

Si–Al–O–N sıvı viskoziteleri Y–Si–Al–O–N sıvı viskozitesinden daha düĢük 

olacaktır. Fakat bu özellik silisyum nitrür seramiklerinde sinterleme kolaylığı 

sağlarken, yüksek sıcaklık özelliklerini olumsuz yönde etkiler. Y‟dan daha küçük 

iyon yarıçapına sahip Lu, Er, Ho, Dy, Yb gibi katyonları içeren sıvı ve camların 

viskoziteleri Y–Si–Al–O–N sıvı viskozitesinden daha yüksek olacağından daha 

yüksek yumuĢama sıcaklığına sahip tane sınır fazları oluĢacaktır. Ayrıca silisyum 

nitrür seramiklerinde +2 yerine,+3 değerlikli metal oksit kullanımı sonucunda tane 

sınırlarında daha az miktarda amorf faz meydana gelmektedir, bu yüksek sıcaklık 

özelliklerini olumlu etkileyen bir özelliktir.  

Sonuç olarak silisyum nitrür seramiklerinde taneler arasında oluĢan M-

Si-Al-O-N oksinitrür amorf fazdaki oksijen içeriğinin, atomik bazda %17 azotla 

yer değiĢtirildiğinde viskozite değeri yaklaĢık 3 kat artmakta, yoğunlaĢtırma için 

kullanılan katyon malzemesi için daha küçük iyon yarıçapa sahip element seçimi 

ile amorf fazın cam geçiĢ sıcaklığı ve viskozite değerleri daha da 

arttırılabilmektedir [61-63]. 

 Tane sınırlarındaki amorf faz miktarını azaltma açısından kullanılan bir 

diğer yaklaĢım sinterleme katkı malzemelerinin ve baĢlangıç tozlarındaki 

safsızlıkların azaltılarak, sinterlemede sıcak izostatik ve gaz basınçlı sinterleme 

yöntemlerinin kullanılmasıdır. Bu sinterleme yöntemiyle üretilen silisyum nitrür 

seramiklerinde sinterleme sırasında daha az katkı malzemesi kullanıldığından, 

elde edilen ürünlerin tane sınırlarında daha az miktarda amorf faz meydana gelir. 

Ayrıca baĢlangıç tozlarında safsızlıkların azaltılması meydana gelen amorf faz 

viskozitesini ve refrakterliğini arttırmaktadır [5,11,20]. 
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2.4.3.2. Geçici sıvı faz sinterlemesi 

 

Geçici sıvı faz sinterlemesi, sinterlemenin baĢlangıcındaki yoğunlaĢtırıcı 

sıvı fazın daha sonra silisyum nitrür taneleri içersinde katı çözelti oluĢturacak 

Ģekilde çözünmesi prosesi Ģeklinde tanımlanmaktadır. Geçici sıvı faz sinterlemesi 

ile sinterleme sırasında yoğunlaĢmanın arttırılması için kullanılan ve sinterleme 

sonrasında tane sınırlarında amorf fazın oluĢumuna sebebiyet veren sıvı faz 

silisyum nitrür yapısına girerek tane sınırlarındaki amorf faz miktarını 

azaltmaktadır [64,65]. Böylelikle Si3N4 katı çözeltileri oluĢturulabilir. Si3N4 katı 

çözelti oluĢturmak için Al2O3 ile metal oksitler kullanılmaktadır. Al2O3 ile diğer 

metal oksitlerin oluĢturduğu Si3N4 katı çözelti alaĢımları, bu 4 element 

simgelerinin bir araya getirilmesi ile “SiAlON” Ģeklinde tanımlanmaktadır. 

SiAlON seramikleri Si3N4 seramiklerinin bir üyesidir. Si3N4 ve Al2O3 ile oluĢan 

katı çözeltiye ilave edilen bazı oksitler ile SiAlON seramikleri oluĢur. Sistemde 

Si-N ile Al-O yer değiĢimi gözlenir. SiAlON seramikleri, Si3N4 seramikleri ile 

benzer özellikler sahip olup, tane sınırlarındaki amorf fazın azaltılması yoluyla 

yüksek sıcaklıklarda sağladığı özelliklerden dolayı yapısal ileri teknoloji 

seramikler arasında ilgi odağı oluĢturmuĢtur [64,65]. 

 

2.4.3.3. Taneler arası amorf fazın sinterleme sonrası ısıl iĢlemlerle  

                    kristalizasyonu 

 

Silisyum nitrür esaslı seramiklerde sıvı faz sinterleme sonrasında soğuma 

koĢullarına, kullanılan katkı malzemelerine bağlı olarak taneler arasında ve üçlü 

noktalarda amorf ve/veya kısmi kristal yapıda ikincil faz(lar) meydana 

gelmektedir. Taneler arasında ve üçlü noktalarda kristal yapıda ikincil faz(lar)‟ın 

oluĢumu sinterleme sonrasında ısıl iĢlem uygulamaları ile de gerçekleĢtirilebilir. 

Bu süreçte oluĢan kristal faz(lar)‟ın tipi ve miktarı sinterleme sırasında kullanılan 

katkı malzemelerinin kompozisyonuna ve miktarına olduğu kadar uygulanan ısıl 

iĢlemin sıcaklığı, bekleme süresi, ortam gibi uygulama koĢullarına da bağlıdır  

[22-24].  
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Taneler arası amorf fazın sinterleme sonrası ısıl iĢlemlerle 

kristalizasyonu silisyum nitrür esaslı seramiklerin yüksek sıcaklık özelliklerinin 

geliĢtirilmesi yönünde yaygın olarak kullanılan stratejilerden biridir. Tane sınırı 

yapısının modifîye edildiği ısıl iĢlem uygulamalarında amaç, taneler arası amorf 

fazdan, kristalin faz(lar)ı oluĢturmaktır. Böylelikle, Si3N4 esaslı seramiklerin 

sürünme gibi yüksek sıcaklık mekanik özelliklerini olumsuz yönde etkileyen tane 

sınırı amorf fazını, ısıl iĢlemlerle kristalin faz(lar)a dönüĢtürerek, malzemenin 

kullanım sıcaklığını daha yükseklere çıkarılabilir [22-24].  

Silisyum nitrür ve SiAlON seramiklerinde ısıl iĢlemin farklı mikro yapı 

ve mekanik özelliklerine etkilerinin araĢtırıldığı çok sayıda çalıĢma yapılmıĢtır. 

Bu çalıĢmalardaki ısıl iĢlem uygulamaları sıcaklık, süre ve ortam bakımından 

farklılık göstermektedir. Sıcaklık olarak 1100-1700 °C, süre olarak 1 ile 100 saati 

aĢan, ortam olarak ise hava, azot ya da argon gazının kullanıldığı çalıĢmalar 

bulunmaktadır. Bu çalıĢmalarda ısıl iĢlemin mikro yapı, tokluk, oda-yüksek 

sıcaklığı mukavemeti, sürünme deformasyonu gibi özelliklere etkileri 

araĢtırılmıĢtır. Tokluk, oda sıcaklığı mukavemeti özelliklerine ısıl iĢlemin 

etkisinin incelendiği çalıĢmalarda sinterleme katkı malzemesinin tipi, miktarı, ısıl 

iĢlemin uygulama sıcaklığı ve süresi gibi parametrelerin etkisi altında olumlu, 

olumsuz ya da etkisinin olmadığı gibi sonuçlar elde edilmesine karĢın yüksek 

sıcaklık mukavemeti ya da sürünme davranıĢına etkilerinin incelendiği 

çalıĢmalarda genellikle olumlu sonuçlar elde edilmiĢtir [20,66-73] 

Silisyum nitrür ve SiAlON seramiklerinin çoğunda ısıl iĢlem, taneler 

arası amorf faz sisteminin ötektik sıcaklıklarının altındaki 1200 ile 1400 ºC 

sıcaklık seviyelerinde uygulanmaktadır. Bu iĢlem sırasında çoğu zaman düĢük 

yoğunluklu katı faz camdan, yüksek yoğunluklu katı kristal faz(lar)a olan bir faz 

dönüĢümü söz konusudur [22-24]. Silisyum nitrür seramiklerinde üçlü noktadaki 

amorf fazın ısıl iĢlem uygulanması sonrasında kristalleĢmesi Ģematik olarak ġekil 

2.19‟da gösterilmektedir. ġematik resimden görüldüğü gibi amorf fazın miktarı 

kristalleĢme sonucunda azalmıĢtır.   
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ġekil 2.19.  Silisyum nitrür seramiklerinde (a) Sinterleme sonrasında üçlü nokta ve tane sınırında  

                   oluĢan amorf fazın, (b) Isıl iĢlem sonrasında kristalleĢen üçlü noktanın Ģematik resmi   

                   [20] 

 

 Bu faz dönüĢümü sonucunda sıklıkla ısıl iĢlem sonrasında meydana gelen 

hacim azalması sonucunda ara yüzeylerde küçük porlar oluĢabilmektedir. Bu 

yöntemin diğer bir sınırlaması ise oluĢacak kristal faz komposizyonunun iyi 

tasarlanması gerekliliğidir. Isıl iĢlem sıcaklığına bağlı olmasına rağmen sistem 

kendisi için kararlı olan fazı oluĢturmaktadır [20,22,65]. Y-Si-Al-O-N sistemi için 

oluĢabilecek kristal fazlar müllit, Y2Si2O7, YAG gibi oksit ya da yüksek O:N 

oranına sahip oksinitrürlerdir. Literatürde farklı kristal tane sınır fazları 

araĢtırılmıĢ olmasına rağmen, yüksek sıcaklık uygulamaları açısından kritik bir 

sıcaklık olan 1350 ºC‟nin üzerindeki sıcaklıklar için refrakterlik, kimyasal ve 

çevresel kararlılık açısından tatmin edici baĢarılı bir sonuç alınamamıĢtır [23].  

Bu malzemelerin refrakterliğini arttırmada ki diğer bir yaklaĢım ısıl iĢlem 

sonucunda oluĢan oksit/oksinitrür fazların yerine N:O oranı yüksek olan fazların 

meydana getirilmesidir. N:O oranı yüksek oksinitrürler konusundaki araĢtırmalar 

son zamanlarda artıĢ göstermektedir. Bu tip faz için en uygun faz M-Si-Al-O-N 

sistemindeki melilit fazıdır. Melilit fazının formülü M2Si3-xAlxO3-xN4-x olmakla 

beraber M, Y ve Ln elementlerini temsil etmekte, x; 1‟e eĢit ve 1‟den küçük 

değerler almaktadır. Dikkatli hazırlanmıĢ bir baĢlangıç kompozisyonu ile 

sinterleme sırasında tane sınırlarında bu sıvı fazı ve sinterleme sonrasında bu fazın 

kristalleĢebildiği SiAlON seramikleri hazırlanabilmektedir. 1992 yılında 

Newcastle Üniversitesi'nde yapılan çalıĢmalarda düĢük atom numaralı nadir 
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element oksitleri (Nd, Sm) ile yoğunlaĢtırılmıĢ SiAlON seramiklerin literatürde 

ilk defa ötektik sıcaklığının üzerinde yapılan ısıl iĢlem (Above Eutectic 

Temperature-AET) sonrasında tane sınırlarında Al-içeren melilit kristalin fazı 

gözlemlenmiĢtir. SiAlON seramiklerinin refrakterlik özelliğini iyileĢtirmeye 

yönelik ötektik sıcaklığının üzerinde yapılan ısıl iĢleminde, ısıl iĢlem sırasında 

oluĢan, olası oksit/oksinitrür kristalin fazlarının, N:0 oranını, ötektik üstü 

sıcaklıklara çıkarak, alternatif fazlara dönüĢtürerek arttırabilmektir. Bu yöntemin, 

diğer ısıl iĢlem yöntemlerinden farkı, tane sınırlarındaki kristalin faz(lar)ın ötektik 

sıcaklığının üzerinde uygulanmasıdır. Böylelikle atomların yüksek sıcaklıklarda 

kolay yer değiĢtirmelerinden ve SiAlON tanelerindeki azotun çözünüp tane 

sınırlarındaki kristalin faz(lar)ın içersine difüzyonuyla, tane sınırlarında mekanik 

özellikleri daha iyi kristalin fazlar oluĢturarak, malzemenin yüksek sıcaklık 

özelliklerinin iyileĢtirilmesi sağlanmaktadır [23,65].  

Melilit fazının azot miktarı M-Si-Al-O-N sistemlerinde çözülebilecek 

maksimum değeri içermektedir (25 atom%, x=l). Bu fazın en önemli özelliği 

ergime sıcaklığının yüksek olmasından >1750 °C dolayı SiAlON matris ile 

oluĢturacağı ötektik sıcaklığı 1650-1750 °C arasında olmasıdır. Ötektik sıcaklığın 

üzerinde yapılan ısıl iĢlem sonuçları bu kristalin fazın 1450-1650 °C arasında ve 

çok kısa sürede kristalleĢtirilebileceğini göstermiĢtir. Ayrıca AET tekniği 

kullanılarak yapılan ısıl iĢlemin ötektik sıcaklığının altında (Below Eutectic 

Temperature-BET) yapılan ısıl iĢlem tekniği ile karĢılaĢtırıldığında bazı avantajlar 

da sağladığı gözlemlenmiĢtir. AET tekniğinin ötektik sıcaklığının üzerinde 

yapıldığından, kristalleĢme tane sınırlarındaki amorf fazın sıvı hale geçmesinden 

dolayı çok kolay gerçekleĢmektedir. Ayrıca ısıl iĢlem esnasında tane sınır fazı sıvı 

halde olduğundan kristale dönüĢüm iĢlemi daha hızlı gerçekleĢmesi ve oluĢan 

yapıda önemsenemeyecek kadar az kalıntı amorf faz bulunması bu ısıl iĢlem 

yönteminin sağladığı avantajlar olmaktadır (ġekil 2.20) [23,65]. 

YAG (Y3Al5O12) fazı β-SiAlON ve α/β-SiAlON malzemeleri için en iyi 

tane sınır fazlarından biridir. YAG tane sınır fazına sahip β-SiAlON 

malzemelerinde sürünme özellikleri amorf tane sınır fazına sahip β-SiAlON 

malzemelerine göre 1300 °C sıcaklıklara kadar geliĢtirilmiĢtir. Fakat bu 

sıcaklıktan yüksek sıcaklıklarda meydana gelen oksidasyon nedeniyle sürünme 
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özellikleri zarar görmekte, malzemenin kullanım sıcaklığı 1350 °C ile 

sınırlanmaktadır [23].  

 

 

                                    (a)                              (b) 

 

ġekil 2.20. (a) Ötektik altı sıcaklık (BET) ve (b) Ötektik üstü sıcaklıkta (AET) uygulanan ısıl  

                   iĢlem sonucunda üçlü noktada meydana gelen amorf faz kristalizasyonu 

 

 Silisyum nitrür seramiklerinde taneler arası amorf fazın yüksek 

sıcaklıklarda yumuĢayarak sürünme dayanımı gibi yüksek sıcaklık özelliklerini 

olumsuz yönde etkilemesinin yanı sıra oksidasyon dayanımı da göz önüne 

alınması gereken bir konudur [5,11]. Taneler arasındaki amorf faz yumuĢayarak 

viskoz haline gelerek malzemenin sürünme dayanımına olduğu kadar oksidasyon 

dayanımına da zarar vermektedir. ġekil 2.21‟de Y2O3/Al2O3 sinterleme katkı 

malzemelerinin kullanılarak üretilen silisyum nitrür malzemesinde yüksek 

sıcaklıkta meydana gelen oksidasyonun Ģematik resmi verilmiĢtir. 

 

 

ġekil 2.21. Y2O3/Al2O3 sinterleme katkı malzemelerinin kullanılarak üretilen silisyum nitrür 

                         malzemesinde yüksek sıcaklıkta meydana gelen oksidasyon [5] 
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Silisyum nitrür seramiklerinin oksidasyon davranıĢları malzeme yüzeyi 

ile kütlesi arasındaki elementler arasındaki konsantrasyon farklılığından 

kaynaklanan yayınım mekanizma süreci ile ilgili olmaktadır. Bu süreç sırasında 

malzeme yüzeyinde SiO2 ve/veya oksinitrür fazında koruyucu film tabakası 

oluĢmaktadır. Bu oksit tabakası ve amorf taneler arası faz yayınım ikilisi 

oluĢturmakta; taneler arası amorf faz katkı malzemeleri katyonları, azot ve 

safsızlık katyonlarında malzemelerin yüzeyi yönünde yayınım hattı sağlarken 

oksijene iç kısımlara doğru yayınım hattı sağlamaktadır. Silisyum nitrür 

seramiklerinde oksijenin malzeme iç kısımlarına doğru yayınımı önemli bir faktör 

olmaktadır. Oksidasyon süreci tane sınırlarında ötektik sıcaklığı düĢük olan 

bileĢiklere ve daha fazla miktarda amorf tane sınır fazı bulunan silisyum nitrür 

seramiklerinde çok daha hızlı bir Ģekilde meydana gelmektedir [5,11,74].  

Oksijenin malzeme iç kısımlarına doğru hareket etmesi sonucunda 

oksijen ile silisyum nitrür taneleri ve tane sınır fazındaki malzemeler ile 

reaksiyona girmekte ve bu reaksiyon sonucunda azot gazı meydana gelmektedir. 

Bu reaksiyonlar sonucunda oluĢan azot gazının yayınımı daha yavaĢ meydana 

geldiğinden malzeme yüzeyindeki koruyucu oksit tabakasında ve yüzeyin hemen 

alt kısımlarında porlar, boĢluklar ve kabarcıklar Ģeklinde hasar oluĢmasına yol 

açmaktadır. Malzeme yüzeyindeki koruyucu oksit tabakasında kabarcıklar ve 

boĢlukların oluĢması, koruyucu tabakanın zarar görmesi ile oksidasyon süreci 

artarak devam edecektir [11,74]. 

Malzemede meydana gelen oksidasyon hızı farklı sinterleme katkı 

malzemeleri göz önüne alındığında iyonik yarıçap ile doğru orantılı olarak 

azalmaktadır (La, Ce > Y > Yb > Lu) . Ayrıca oksidasyon hızı tane sınırlarındaki 

amorf faz miktarına ve kristallik derecesine bağlı olmaktadır. Bir diğer parametre 

ise sinterleme katkı malzemesi miktarının SiO2‟ye oranıdır. Bu oran arttıkça 

oksidasyon hızı artacaktır [5].  

Oksidasyonun katastrofik boyutta oluĢması, malzemenin yüksek sıcaklık 

özelliklerini olumsuz yönde etkileyecektir. Tane sınırlarındaki amorf fazın 

tamamen elimine edilmesiyle bu sürecin oluĢması engellenebilir. Oksidasyon 

sonucunda malzeme yüzeyinde sadece silikanın varlığı ile silikanın viskozitesini 

1600‟ü aĢan sıcaklıklara kadar koruyabilmesi nedeniyle, bu sıcaklıklara kadar 
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malzemenin sahip olduğu mekanik özellikleri korunabilir [23]. Silisyum nitrür 

seramiklerinin, tane sınırlarındaki kristal fazların, fazlar arası iliĢkilerin ve 

reaksiyon kimyasının daha iyi anlaĢılması ve uygun ısıl iĢlem uygulamaları ile 

yüksek sıcaklık mekanik özelliklerinin ve oksidasyon dayanımının iyileĢtirilmesi 

mümkün olabilir [22,23]. 

 

2.4.3.4. Mikro ve nano boyutta ikincil faz/parçacıkların mikro yapıya  

           katılması 

 

Silisyum nitrür esaslı seramikleri yüksek sıcaklık özelliklerinin 

geliĢtirilmesi açısından uygulanan bir diğer yaklaĢım mikro ve nano boyutta 

ikincil faz/parçacıkların mikro yapıya katılmasıdır. Seramik nano-kompozit 

kavramı ilk olarak 1991 yılında ortaya atılmıĢ, silisyum nitrür matris yapıyı 

oluĢturmak üzere nano boyuttaki SiC parçacıkların yapıya katılmıĢ olan kompozit 

yapının monolitik silisyum nitrüre göre daha iyi yüksek sıcaklık mukavemetinin 

ve sürünme dayanımının olduğu gösterilmiĢtir [75]. Bu geliĢmenin tane 

büyüklüğü, morfoloji, SiC parçacıklarının dağılımı, taneler arası faz kimyası ve 

yapısındaki değiĢimlerle ilgili olduğu belirtilmiĢtir [54]. Mikro ve nano boyutta 

ikincil faz/parçacıkların mikro yapıda oluĢturulmasında diğer bir yaklaĢım Si 

ve/veya N esaslı polimer katkı malzemelerinin baĢlangıç tozlarına katılması ya da 

malzemenin katkı malzemesi kullanılmadan Si-C-N, Si-B-C-N sistemleri ile 

üretilmesidir.  Oksikarbür (Si-O-C, Si-Al-O-C polimer sistemleri) sinterleme katkı 

malzemeleri kullanılarak üretim yöntemine göre yapıda SiC ikincil faz ya da 

viskozitesi yüksek tane sınır fazlarına sahip silisyum nitrür seramikleri elde etme 

çalıĢmaları yapılmaktadır [5,54].  

Taneler arasında bulunan SiC parçacıklarının silisyum nitrür 

seramiklerinde yüksek sıcaklık özelliklerinin geliĢtirilmesindeki etkisi Ģematik 

olarak ġekil 2.22 ile açıklanabilir. ġekil 2.22‟den de görüldüğü gibi taneler 

arasında bulunan SiC nano-kompozit parçacıklar tane büyümesini önlemekte ve 

Ģeklini değiĢtirmektedir. Ayrıca tane sınır faz kimyasını değiĢtirmekte, amorf 

fazın yüksek sıcaklıklarda yumuĢaması ile meydana gelen tane sınır kaymasını 

sınırlayarak yüksek sıcaklık özelliklerini olumlu yönde etkilemektedir [54]. 
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a)                                        b)  

 

ġekil 2.22.  a) Monolitik Si3N4 mikro yapısı b) Taneler arasında nano boyutta SiC parçacıklar  

                    bulunan Si3N4 nano-kompozit [54] 
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3.  SĠLĠSYUM NĠTRÜR ESASLI SERAMĠKLERĠN SÜRÜNME  

     DAVRANIġLARI 

 

Seramik malzemeler sahip oldukları yüksek mukavemet, sertlik, 

oksidasyon direnci ve kimyasal kararlılık özelliklerini geniĢ bir sıcaklık yelpazesi 

boyunca koruyabilmeleri bu malzemeleri yüksek sıcaklık uygulamaları için aday 

malzemeler haline getirmiĢtir [1-6,11]. Yüksek sıcaklık uygulamaları için en 

önemli kullanım ömrü belirleyici faktör malzemenin sürünme dayanımıdır. 

Sürünme bir malzemenin yüksek sıcaklıklarda sabit gerilme altında, zamana bağlı 

olarak oluĢan kalıcı deformasyon Ģeklinde tanımlanmaktadır. Sürünme 

deformasyonu özellikle malzemelerin erime noktasının % 40‟ından daha yüksek 

sıcaklıklara maruz kalmaları durumunda önemli hale gelmekte, kullanıldığı 

parçanın çalıĢmasını, meydana gelebilecek tolerans dıĢı kalıcı deformasyonla ya 

da kırılma hasarı ile sınırlandırabilir [29,30]. 

Sürünme deformasyonu, dislokasyon hareketleri ve yayınma 

sonucundaki plastik deformasyonunun oluĢturduğu metal malzemelerin aksine, 

seramik malzemelerde farklı mekanizmalarla gerçekleĢmektedir. Seramik 

malzemelerde sürünme deformasyonu ve hasar mekanizmaları ile ilgili önemli 

nokta malzemede taneler arası amorf fazın bulunup bulunmamasıdır. Si3N4 

seramiklerinde taneler arasındaki ince amorf film tabakası ve üçlü noktalardaki 

amorf faz malzemenin yüksek sıcaklık özelliklerini kontrol etmektedir. Bazı 

silisyum karbür ve alimüna gibi tek fazlı seramikler, amorf faz bulunduran 

malzemelere nazaran daha iyi sürünme dayanımı gösterirler. Fakat bu 

malzemelerin sinterlemesi zordur ve mikro yapı kontrolleri sınırlı olmasından 

dolayı mukavemet ve kırılma tokluk değerleri düĢüktür [76]. 

Çoğu malzeme için sürünme testi sonucunda genellikle üç farklı 

aĢamadan oluĢan deformasyon gözlenmektedir. Bu aĢamalar deformasyonun 

giderek azaldığı birincil sürünme bölgesi, sürünme hızının sabit bir değere ulaĢtığı 

ikincil sürünme bölgesi ve sürünme hızının giderek artıp kırılmanın meydana 

geldiği üçüncül sürünme bölgesidir [76]. Bu davranıĢ ġekil 3.10 ile gösterilebilir. 

ġekil 3.10‟da çok kristalli alüminanın üç aĢamadan oluĢan çekme sürünme eğrisi 

görülmektedir. Seramik malzemelerin oda sıcaklığında kırılma oluĢuncaya kadar 
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meydana gelen toplam deformasyon miktarı küçük olmakla beraber genellikle  

% 2‟den azdır. Fakat yüksek sıcaklık gibi uygun koĢullar altında bazı ince taneli 

seramikler süper plastisite özelliği gösterebilir ve kırılmaya kadar önemli 

miktarda plastik deformasyon meydana gelebilir [76-78].  

 

 

 

ġekil 3.1.  Çok kristalli alüminanın 1600 ºC sıcaklık, 40 MPa çekme gerilmesi altında üç 

                         bölgeden oluĢan sürünme deformasyonu [76] 

 

 

Seramik malzemelerin çoğu ideal üç aĢamalı sürünme davranıĢı 

göstermemesine rağmen kararlı sürünme bölgesine yaklaĢan iki bölgeli davranıĢ 

gösterirler. Silisyum nitrür seramikleri çoğunlukla ġekil 3.1‟de kesikli çizgilerle 

gösterildiği gibi birincil ve ikincil sürünme bölgelerinden oluĢan sürünme 

davranıĢı gösterirler [76,78].  Ġkincil ya da kararlı sürünme bölgesi en çok 

araĢtırılan ve çalıĢılan sürünme bölgesidir. Bunun nedeni diğer iki bölgenin geçiĢ 

bölgeleri olması ve birçok farklı faktöre bağlı olarak değiĢkenlik göstermesidir. 

Ġkincil sürünme hızı (έ) bir sürünme testinde en fazla analiz edilen 

parametredir ve grafiğin eğimine eĢittir. ε kararlı sürünme hızı, n gerilme katsayısı 

Q aktivasyon enerjisi değiĢkenleri arasında iliĢki mevcuttur ve bu iliĢki sabit 

sıcaklık farklı gerilmeler ve sabit gerilme farklı sıcaklıklar altında yapılan bir dizi 

sürünme testleriyle belirlenebilmekte ve bu değiĢkenlerin aldığı değerler aktif 

sürünme mekanizması hakkında veri sağlamaktadır [76,77].  
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Sürünme testlerinde meydana gelen aktif sürünme mekanizmasının 

belirlenmesi iki ya da daha fazla sürecin aynı anda veya ardı ardına oluĢmasından 

dolayı karmaĢık olabilir. Aktif sürünme mekanizmasının belirlenmesi ile mikro 

yapısal tasarımla geliĢtirilen malzeme özellikleri sonucunda sürünme performansı 

arttırılabilir. Silisyum nitrür ve SiAlON malzemelerinin sürünmesine yol açan 

mekanizmalar malzemeye uygulanan gerilme durumuna, çekme ya da basma 

yönünde olmasına, malzemenin mikro yapı özelliklerine bağlıdır. Si3N4 

seramiklerinin sürünmesine yol açan mekanizmalar SiAlON malzemeleri içinde 

geçerlidir [76]. Yoğun Si3N4 seramiklerinin üretimi genellikle sinterleme katkı 

malzemelerinin kullanımını gerektirdiğinden sıvı faz sinterleme sonrasında 

soğuma koĢullarına bağlı olarak genellikle amorf fazın oluĢması kaçınılmazdır. 

Basitlik açısından silisyum nitrürde tek bir amorf ikincil faz oluĢtuğu kabul 

edilirse, üçlü noktalar da ve taneler arasında bulunan bu amorf faz bu 

malzemelerin yüksek sıcaklık sürünme davranıĢında çok önemli rol oynar (ġekil 

2.8) [11,20,79]. Tane sınırlarında amorf fazın varlığı meydana gelen sürünme 

deformasyonunu viskoz akıĢ, tane sınır kayması, çözünme-çökelme ve kavitasyon 

mekanizmaları ile etkilemektedir [11,20,77,79-81]. Fakat bu mekanizmaların 

sürünme deformasyonu sırasında birbirinden ayrı olarak değil, iki ya da daha fazla 

mekanizmanın aynı anda meydana geldiği bu mekanizmalar ile yapılan 

modellemelerin çoğunda kabul edilmektedir. Birbirleriyle iliĢkili olan sürünme 

mekanizmalarını analitik çözümlenmesi oldukça güçtür. Bu yüzden metallerin 

sürünmesiyle ilgili bilinen çözümlemelerin kullanımına yönelik bir eğilim 

bulunmaktadır. Sabit gerilme-sıcaklık altında kararlı sürünme bölgesinden elde 

edilen minimum sürünme hızı dε/dt olduğunda Norton – Arrhenius eĢitliği olarak 

da bilinen güç kanunu seramik malzemelerin sürünme davranıĢlarını tanımlamak 

için yaygın olarak kullanılmaktadır [76-78]. 

Aktif sürünme mekanizması bir dizi sürünme testi, elde edilen verilerin 

analizi ve mikro yapısal analizle belirlenebilmektedir. Sürünme testleri genellikle 

bir test numunesinin yüksek sıcaklık fırınına konulması, tek eksenli sabit çekme, 

basma veya eğilme gerilmesi uygulanması ve saatler hatta aylar süren zaman 

süresince numunedeki deformasyonun ölçülmesiyle gerçekleĢtirilir. 

 



47 

 

 

3.1. Eğilme Sürünme Testi ve Elde Edilen Verilerin Analizi  

 

Seramik malzemelerin sürünme davranıĢlarının değerlendirilmesinde 

yaygın olarak kullanılan tek eksenli sürünme test yöntemleri çekme, basma ve 

eğilme testleri Ģeklinde üç tipte sıralandırılabilir (ġekil 3.2). Metal malzemelerde 

sürünme testlerinde çoğunlukla tek eksenli çekme testi uygulanırken, seramik 

malzemelerin çekme numunelerinin üretilmesindeki zorluk nedeniyle seramik 

malzemelerin sürünme verileri genellikle basma ya da eğilme testleriyle toplanır. 

Mühendislik açısından değerlendirildiğinde seramik malzemelerin sürünme 

davranıĢlarının çekme deneyleriyle değerlendirilmesi tercih edilebilir. Fakat 

çekme deneyinde gerilme uygulamasındaki denge problemi ve test düzeneğindeki 

zorluklar ve test düzeneklerinin oldukça maliyetli olması, bu deneylerin 

kullanılmasını sınırlandırmıĢtır. 

 

a)                       b)                                        c) 

 

ġekil 3.2.  Seramik malzemelerin sürünme davranıĢlarının değerlendirilmesinde yaygın olarak  

                  kullanılan tek eksenli a) eğilme, b) basma ve c) çekme testlerinde numuneler ve test   

                  yükünün uygulanıĢı  

 

Eğilme testleri basit ve maliyeti düĢük olan testlerdir. Deney numunesi 

ve düzeneğinin hazırlanması oldukça kolaydır. Numune üzerinde test sırasında 

oluĢan gerilme dağılımının düzgün olmaması, uygulanan gerilmenin ve sonuçta 

meydana gelen deformasyonun dolaylı olarak belirlenmesi, maksimum gerilmenin 

numune üzerinde küçük bir bölgeye etkide bulunması bu test yöntemde 
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karĢılaĢılan dezavantajlardır. Test numunesinde doğrusal elastik davranıĢın 

meydana geldiği kabulü elde edilen deney sonuçlarında hatalı verilerin elde 

edilmesine yol açabilmektedir. Yaygın olarak kullanılan 2 tip eğilme yükü 

bulunmaktadır. Bunlar eğilme yükünün numune üzerine 3 nokta ve 4 noktadan 

uygulanmasına göre adlandırılan testleridir (ġekil 3.3). 

 

 

 

ġekil 3.3.  Üç nokta ve dört nokta eğilme testleri [1] 

 

Dört nokta eğilme testlerinde kayma gerilmesi olmaksızın saf eğilme 

momenti oluĢtuğundan mukavemet hesaplamasında kiriĢ teorisi 3 nokta eğilme 

testine göre daha uygun bir Ģekilde uygulanabilir. Ayrıca 4 nokta eğilme testinde 

aynı ölçülerdeki numuneler için 3 nokta eğilme testine göre daha büyük etkin 

hacim ve yüzey bulunmaktadır. Bu özellik yüksek sıcaklık sıcaklıkları altında 

yapılan deneylerde numunenin boyutu küçük olduğundan oldukça önem 

kazanmaktadır. Eğilme testinde karmaĢık gerilme ve deformasyon durumu söz 

konusudur. Bu karmaĢıklık seramik malzemelerin çekme ve basma yönünde farklı 

davranıĢlar göstermesi, eğilme deneyinde numune üzerinde her iki gerilmenin de 

etkide bulunmasından kaynaklanmaktadır. Sürünme sırasında basma ve çekme 

gerilmelerinin değiĢimi ile yük dengesinin sağlanması ile nötral eksenin 

hareketine ve değiĢimine neden olabilmektedir [1].  Son zamanlarda seramik 



49 

 

 

malzemelerin sürünme testlerinin standart hale getirilmesi için önemli miktarda 

çaba sarf edilmektedir. ÇeĢitli komitelerce yayınlanmıĢ olan yüksek sıcaklık 

mukavemet ve sürünme testlerinde uygulanabilecek standartlar aĢağıdaki gibi 

sıralanabilir. 

 

ASTM, C28 komitesi “Ġleri teknoloji seramikleri” (Amerika) 

 C1291-00: ileri teknoloji seramiklerinin yüksek sıcaklıklarda çekme 

sürünme test standardı  

 C1337-96:seramik kompozitlerin yüksek sıcaklıklarda çekme sürünme test 

standardı 

 

CEN, TC184 komitesi  “Ġleri teknik seramikleri” (Avrupa) 

 ENV820-1:  Yüksek sıcaklıklarda eğilme mukavemetinin belirlenmesi 

 ENV820-4: Yüksek sıcaklıklarda eğilme sürünme deformasyonunun 

belirlenmesi 

 

JISC, Seramik konsülü (Japonya) 

 R1612: Yüksek performanslı seramiklerinin eğilme sürünme test yöntemi  

 R1631: Yüksek performanslı seramiklerinin çekme sürünme test yöntemi 

[1] 

 

Bu standartlarda, ilgili testlerin nasıl yapıldığı, test ve numune özellikleri 

ilgili veriler bulunmaktadır. Bu çalıĢmada ENV820-4: Yüksek sıcaklılarda eğilme 

sürünme deformasyonunun belirlenmesi, Ģeklinde tanımlanan Avrupa standardı 

[82] temin edilmiĢ, sürünme test çalıĢmaları bu standart doğrultusunda 

gerçekleĢtirilmiĢtir.  Standard daki bilgiler doğrultusunda dört noktalı eğilme 

sürünme testinde ġekil 3.4‟deki gibi bir yükleme söz konusudur. 
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ġekil 3.4.  Dört nokta eğilme testindeki yükleme durumu [82] 

 

Söz konusu yükleme durumunda iç silindirler arasında oluĢan maksimum 

gerilmenin büyüklüğü; 

 

           

 

(3.1) eĢitliği ile bulunabilir. Bu eĢitlikteki ζ, numunede iç silindirler arasında 

oluĢan maksimum gerilmeyi, P numuneye uygulanan yükü, Lo dıĢ silindirler 

arasındaki uzunluğu, Li iç silindirler arasındaki uzunluğu, b numunenin geniĢlik, h 

ise kalınlık ölçüsünü ifade etmektedir. Sürünme testi sırasında yüksek sıcaklık 

ortamında iç silindirler tarafından yük uygulanması ile numunede, uygulanan 

yükün etkisiyle zamanla meydana gelen eğilme deformasyonu (δ) meydana 

gelecektir (ġekil 3.5). 

 

 

 

ġekil 3.5.  Sürünme testi sırasında uygulanan yükün etkisiyle zamanla meydana gelen eğilme    

                 deformasyonu (δ) [82]. 
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Meydana gelen eğilme deformasyonu (δ)‟nunun fonksiyonu olarak ε sürünme 

uzaması ise;   

 

 

 

(3.2) eĢitliği ile bulunabilir. EĢitlikteki a = (Lo – Li) / 2‟ye eĢittir. Malzemelerin 

sürünme davranıĢlarının incelenmesinde temel veri olan sürünme hızının 

belirlenmesinde kullanılan ε, sürünme uzaması; sürünme testlerinde uygulanan 

yükün etkisiyle meydana gelen eğilme deformasyonunun (δ) zamanla olan 

değiĢimi kaydedilmektedir. ε, sürünme uzaması kaydedilen eğilme 

deformasyonunun (δ) farklı yazılımlar kullanılarak iĢlenmesiyle belirlenmektedir. 

Sürünme testinde numunede meydana gelen eğilme deformasyonu (δ) test 

sırasında kullanılan farklı yöntemlerle ölçülmektedir. Bu yöntemler ġekil 3.6 ile 

gösterilmektedir.  

 

 

ġekil 3.6. Sürünme testinde numunede meydana gelen eğilme deformasyonunu (δ ) ölçmek için  

                 test sırasında kullanılan farklı yöntemler (a-e)  [82] 
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Sürünme testinde numunede meydana gelen eğilme deformasyonu (ġekil 

3.6) yükleme düzeneğinin hareketinin izlenmesi ile (a), merkezi kısma 

yerleĢtirilen bir uzama ölçer ile (b), merkezi kısma yerleĢtirilen bir uzama ölçerin 

yanı sıra destekleme çubuklarının altına da yerleĢtirilen uzama ölçer ile (c), 

merkezi kısma yerleĢtirilen bir uzama ölçerin yanı sıra bir yükleme çubuğunun 

altına yerleĢtirilen uzama ölçer ile (d), merkezi kısma yerleĢtirilen bir uzama 

ölçerin yanı sıra iki yükleme çubuğunun altına yerleĢtirilen altına da yerleĢtirilen 

uzama ölçer ile (e) ölçülebilir. Sürünme testinde sırasında numunede meydana 

gelen eğilme deformasyonunun (δ) bu yöntemlerden biri ile ölçülmesi sonucunda 

elde edilen veriler bir yazılım kullanılarak zamana bağlı eğri Ģeklinde sürünme 

uzaması verilerinden (ε)  oluĢan sürünme eğrisi elde edilmiĢ olacaktır (ġekil 3.1).   

Bu sürünme eğrisinin eğimi sürünme hızı verilerinin (έ) elde edilmesini 

sağlayacaktır. Sürünme eğrisinin her bir noktasındaki eğimler hesaplandığında 

ġekil 3.7‟deki gibi sürünme hızının sürünme uzaması ( - ε) ve zamanla olan 

iliĢkisi ( - t) belirlenecektir. ġekil 3.7 incelendiğinde sürünme uzaması-zaman  

(ε-t) grafiği ve grafiğin ve eğimi olan sürünme hızı-zaman ( -t) grafiğinin 3 farklı 

bölgeden meydana geldiği görülebilir. I. bölgede sürünme hızı zamanla giderek 

azalmakta, II. bölgede minimum değerine ulaĢmakta, III. bölgede ise giderek 

artmaktadır.  

 

 

 

ġekil 3.7.  Sürünme uzaması-zaman (ε-t) grafiğinde (a),  grafiğin eğimi olan sürünme hızının  

                 sürünme uzaması ( -ε), (b) ve zamanla olan iliĢkisi ( -t) (c) [83] 
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Ġkincil bölgedeki sürünme hızı sıcaklık (T), gerilme (ζ) ve aktivasyon 

enerjisi (Q)‟nun fonksiyonel olarak (3.3) numaralı deneysel eĢitlikle 

modellenmektedir [119]. 

 

εmin=A ζ
n
 exp

 (-Q/RT)                                      (3.3) 

 

Burada ε kararlı sürünme hızı, A malzemeye bağlı deneysel sabit, ζ gerilme,  

n gerilme katsayısı, R üniversal gaz sabiti, T mutlak sıcaklıktır. Bu deneysel 

eĢitlikteki n ve Q değiĢkenleri aynı sıcaklık farklı gerilmeler ve aynı gerilme farklı 

sıcaklıklar altında yapılan bir dizi sürünme testleriyle belirlenebilmektedir. Aktif 

sürünme mekanizmalarının belirlenmesi açısından gerekli olan n ve Q 

değerlerinin hesaplanması açısından farklı gerilme ve sıcaklıkları için en az  

5 farklı koĢulda sürünme testinin yapılması gerekmektedir (ġekil 3.8). 

 

 

              

ġekil 3.8. a) Sabit sıcaklık, farklı gerilmeler altında yapılan testler 

                        b) Sabit gerilme, farklı sıcaklıklar altında yapılan testler [83] 

 

3.2. Silisyum Nitrür Seramiklerinin Sürünme Mekanizmaları  

 

Si3N4 seramikleri için geçerli sürünme mekanizmaları viskoz akıĢ, tane 

sınırı kayması, çözünme-çökelme ve kavitasyon mekanizmalarıdır. Viskoz akıĢ 

mekanizması taneler arasındaki amorf fazın bir yağlayıcı olarak davrandığı 

mekanizmadır. Amorf fazın yüksek sıcaklıklarda yumuĢaması ve viskoz hareket 

etmesi - tane sınır kayması ile ilgili mekanizmayı oluĢturmaktadır. Çözünme-

çökelme mekanizması taneler arasındaki amorf fazın varlığında tane sınırları, bu 
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amorf fazın olmaması durumuna göre daha yüksek yayınım alanları 

oluĢturduğundan bu bölgelerde malzeme yayınım hızının artmasından 

kaynaklanmaktadır. Yayınım ile tane sınırlarındaki çözünme ve çökelme 

reaksiyonları ve amorf faz boyunca kütle transferi meydana gelmektedir. 

Kavitasyon mekanizmasında ise viskoz akıĢ ile amorf fazın deformasyon sırasında 

kavitasyonların oluĢumunun ve ilerlemesinin meydana geldiği yerler olmaları ile 

ilgilidir. Silisyum nitrür seramikleri için geçerli sürünme mekanizmaları viskoz 

akıĢ, tane sınırı kayması, çözünme-çökelme ve kavitasyon mekanizmalarıdır 

[77,79-81]. 

Viskoz akış sürünmesi: Amorf taneler arası faza sahip seramik 

malzemelerde amorf fazın viskoz Ģekilde hareketi yüksek sıcaklıklarda 

makroskobik düzeyde deformasyona sebep olabilmektedir. Bunun nedeni amorf 

faz viskozitesinin yüksek sıcaklıklarda düĢmesidir. Bu sıcaklıklarda amorf fazın 

ötektik sıcaklığına bağlı olarak sıvı hale bile gelebilir ve amorf fazın viskoz akıĢı 

kalıcı deformasyonun sebebi olabilmektedir. Viskoz akıĢ mekanizmasının baskın 

sürünme mekanizması olarak göz önüne alınmadığı, bu mekanizmanın geçiĢ 

niteliğinde olduğu ve sadece birincil sürünme bölgesine neden olduğu 

düĢünülmektedir.  Bu mekanizma ile sürünme deformasyonu sırasında baĢlangıçta 

neredeyse sabit bir hızda artan bir sürünme hızı varken, ilerleyen zaman sürecinde 

sürünme hızında ani bir azalma gözlenmekte ve bu Ģekildeki sürünme davranıĢı 

„‟tükenme sürünmesi‟‟ Ģeklinde tanımlanmıĢtır [77,81,84,85].  

Viskoz akıĢ mekanizması ile meydana gelen sürünme deformasyonunun;  

Si3N4 taneleri rijit kalırken, yüksek sıcaklıklarda viskozitesi azalan tane 

sınırlarındaki amorf fazın maruz kalınan yükün etkisiyle basma gerilmesi 

altındaki tane sınırlarından çekme gerilmesi altındaki tane sınırlarına doğru akıĢı 

ile taneler arasındaki amorf fazın yeniden düzenlenmesi Ģeklinde gerçekleĢtiği 

belirtilmektedir. Taneler arasındaki amorf fazın yeniden düzenlenmesi amorf faz 

kalınlıklarının değiĢmesine neden olacağından, bu Ģekildeki yaklaĢım 

malzemedeki taneler arası amorf film tabaka kalınlıklarının sürünme öncesi ve 

sonrasında belirlenmesini gerektirmektedir [77,81,84,85]. Bu konuda yapılan bir 

çalıĢmada Si3N4 malzemesinin 1400 °C, 200 MPa basma gerilmesi ile 20 saat 

süreli sürünme testi öncesinde (ġekil 3.9 a ve b) ve sürünme testi sonrasında 
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HREM ile basma gerilmesine dik yönde taneler arası amorf film tabakalarının 

kalınlıkları ölçülmüĢ, sürünme sonrasında (ġekil 3.9 c ve d)  basma gerilmesi ile 

açı yapan tane sınırlarında amorf film takalarının kalınlığının arttığı belirlenmiĢtir. 

ÇalıĢmada sürünme deformasyonunun birincil sürünmesi sırasında viskoz akıĢ 

mekanizmasının etkin olduğu, tükenme sürünme davranıĢı sonrasında sürünme 

deformasyonunun çözünme-çökelme mekanizması ile devam ettiği sonucuna 

varılmıĢtır [86]. 

 

 

                                            a)                                                                b) 

 

 

                                           c)                                                                d) 

 

ġekil 3.9. Si3N4 seramiğinde sürünme öncesinde taneler arası amorf film kalınlığı; a) Ģematik,     

               b) HREM görüntüsü. Sürünme sonrasında taneler arası amorf film kalınlığı                       

               c) Ģematik, d) HREM görüntüsü [86]. 
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Viskoz akıĢ süreci geçiĢ niteliğinde olmasına rağmen viskoz akıĢ 

nedeniyle meydana gelen maksimum deformasyon amorf ikincil fazın miktarına 

bağlı olduğu göz önünde bulundurulmalıdır. Amorf ikincil fazın hacmi bazı 

malzemelerde yüzde onbeĢe kadar miktarlarda olabileceğinden amorf ikincil fazı 

fazla sahip seramikler bu mekanizma sayesinde önemli miktarda deformasyona 

uğrayabilmektedir [77,81,84]. 

Çözünme-çökelme sürünmesi: Tek fazlı çok kristalli malzemelerde 

yayınma sürünmesi yaygın olarak çalıĢılmıĢtır. Bu mekanizma yayınma dikkate 

değer seviyelere çıktığı malzemenin erime sıcaklığının yarısından büyük 

sıcaklıklarda yapılan deneysel gözlemlerde gerçekçi bilgi sağlamaktadır. Daha 

düĢük sıcaklıklarda yayınma sürünmesi mümkün olabilen diğer deformasyon 

mekanizmalarıyla karĢılaĢtırıldığında ihmal edilebilir düzeydedir. Fakat taneler 

arası amorf fazın varlığı ile durum farklı bir hal almaktadır. 

Çoğu sistemde amorf faz, yayınımın fark edilebilir derecede aktif hale 

geldiği sıcaklıklardan daha düĢük sıcaklıklarda eriyebilmektedir. Bu, kristal 

yapının en azından ikincil faz içinde kısmen çözünebilmesine neden olabilmekte 

ve sürünme deformasyonu meydana gelebilmektedir. Bu mekanizma ile 

gerçekleĢen sürünme deformasyonu, basma gerilmesine maruz kalan bölgelerdeki 

tane sınırlarındaki sıvı fazda kristalin çözünmesi, sıvı faz boyunca yayınımın 

meydana gelmesi ve son olarak kristalin malzemenin çekme bölgesine maruz 

kalan bölgelerde çökelmesi Ģeklindedir. Bu mekanizmada meydana gelen olaylar 

sıvı faz sinterlemede malzemenin yoğunlaĢması sırasında oluĢan sürece benzer 

yapıdadır. Çözünme-çökelme sürünmesi silisyum nitrür esaslı seramiklerin basma 

sürünme davranıĢını açıklamak için yaygın olarak kullanılan mekanizmadır. Bu 

mekanizmada iki kinetik süreç bulunmaktadır. Bunlar tane sınırlarındaki çözünme 

ve çökelme reaksiyonları ve amorf faz boyunca kütle transferi Ģeklindedir. Basma 

sürünmesinde çözünme-çözelme mekanizması genellikle tane sınır kayması ile 

beraber meydana gelmektedir [77,81,84,85]. 

Tane sınırı kayması: Yüksek sıcaklıkta amorf tane sınır fazının 

yumuĢaması ile bir yağlayıcı gibi görev yaparak yük altında tanelerin kaymasına 

yol açmaktadır. Tanelerin kayarak yapının deformasyonuna sebep olması tane 

sınır kayması olarak tanımlanmaktadır. Tane sınır kayması yayınım ile beraber 
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meydana gelerek tanelerin Ģeklinde değiĢikliğe yol açarak sürünme 

deformasyonuna yol açabileceği gibi (ġekil 3.10 c), yayınım olmaksızın yani tane 

Ģekilleri değiĢmeksizin viskoz akıĢ ile taneler yerlerini değiĢtirerek (ġekil 3.10 b) 

toplam deformasyonu arttırabilir.  

 

 

    a)                                                      b)                                                      c) 

 

ġekil 3.10.  a) DüĢük sıcaklıkta tane hareketinin gözlenmediği durum, b) Tane sınır kaymasının 

                     viskoz akıĢ ile, c) Tane sınır kaymasının yayınım ile beraber meydana gelmesi  

                     durumu [87] 

 

ġekil 3.11‟de sıcak preslenmiĢ silisyum nitrür seramiğinin 1600 ºC‟de 24 

saat süreli basma yönünde sürünme testi sonucunda sürünmüĢ numunenin 

geçirimli elektron mikroskobu ile elde edilmiĢ mikro yapı görüntüsü verilmiĢtir. 

ÇalıĢmada aktif sürünme mekanizması olarak çözünme-çökelme ve tane sınır 

kayması mekanizmasının olduğu belirlenmiĢtir [88].  

 

 
ġekil 3.11.  Sıcak preslenmiĢ Si3N4 seramiğinde sürünme deformasyonunda tane sınır 

                             kaymasının meydana geldiği yer [88] 
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Kavitasyon sürünmesi: Taneler arası amorf fazın yumuĢama sıcaklığının 

üzerindeki sıcaklıklarda tane sınır kayması, tane sınırının viskoz akıĢı ya da 

çözünme-çökelme mekanizması ile beraber meydana gelebilmektedir. Tane sınırı 

kayması ve çözünme çökelme mekanizmaları daha çok basma sürünmesinde aktif 

hale gelirken, tane sınır kayması ve viskoz akıĢ mekanizmaları daha çok çekme 

sürünmesinde ortaya çıkmaktadır. Çekme sürünmesinde meydana gelen 

deformasyon yüksek sıcaklıklarda yumuĢayan amorf fazın viskoz akıĢı ile beraber 

rijit tanelerin kayması sonucunda yapının açılması ile açıklanmaktadır. Maruz 

kalınan yük altında oluĢan deformasyonun tane sınır kayması ve viskoz akıĢ 

mekanizmaları ile karĢılanamaması durumunda üçlü noktalarda ve taneler 

arasında kavitasyon oluĢumuna neden olmaktadır [81,84,89-82]. Kavitasyonların 

oluĢumu genellikle üçlü noktalarda ya da daha fazla tanenin birleĢim noktalarında 

meydana gelmektedir, fakat özellikle sıcaklık ve gerilmelerin artıĢıyla taneler 

arasındaki amorf fazda da meydana gelebilmektedir [92]. 

 Tane sınır kayması ve kavitasyon çok kristalli seramiklerin sürünme 

ömrünü sınırlayan etkenlerdir. Yüksek gerilmeler altında amorf tane sınır fazı 

kavitasyonların oluĢacağı bölgesel hasar yerlerini oluĢturmaktadır. OluĢan 

kavitasyonlar mikro yapısal kusurların arttırmıĢ olduğu gerilme bölgeleri 

vasıtasıyla büyüyebilir. OluĢan ve büyüyen kavitasyonlar birleĢerek mikro 

çatlakları meydana getirirler. Mikro çatlakların ilerlemesi ve tane sınırlarında 

birleĢmesiyle oluĢan kritik boyutta çatlak ilerleyerek yapının katastrofik olarak 

kırılmasına yol açabilmektedir [77].  

 ġekil 3.12‟de Y-α-β SiAlON seramiğinin 1250 ºC sıcaklıkta 235 MPa 

eğilme gerilmesi altında 100 saatlik sürünme testi sonucunda sürünmüĢ 

numunenin geçirimli elektron mikroskobu ile elde edilmiĢ mikro yapı 

görüntüsünde belirlenmiĢ üçlü noktalarda meydana gelen kavitasyonlar 

gösterilmektedir. 
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ġekil 3.12. Y-α-β SiAlON seramiğinde sürünme sonucunda oluĢan kavitasyonlar [93] 

 

 

ġekil 3.13‟de sıcak preslenmiĢ silisyum nitrür seramiğinde 1250 ºC‟de  

150 MPa  çekme gerilmesi altında 10000 saatten fazla sürdürülen testte sürünmüĢ 

numunenin geçirimli elektron mikroskobu ile elde edilmiĢ mikro yapı 

görüntüsünde belirlenmiĢ taneler arasında meydana gelen kavitasyonlar 

gösterilmektedir.  

 

 

 

ġekil 3.13. Sıcak preslenmiĢ Si3N4 seramiğinde çekme testi sonucunda taneler arasında 

                           ve üçlü noktalarda meydana gelen kavitasyonlar [94] 
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                    ġekil 3.14‟de sıcak preslenmiĢ silisyum nitrür seramiğinde 1250 ºC‟de 

180 MPa çekme gerilmesi altında 1000 saate yakın sürdürülen testte sürünmüĢ 

numunenin geçirimli elektron mikroskobu ile elde edilmiĢ mikro yapı 

görüntüsünde belirlenmiĢ taneler arasındaki amorf faz içinde meydana gelen 

kavitasyonlar gösterilmektedir.  

 

 
ġekil 3.14. Sıcak preslenmiĢ silisyum nitrür seramiğinde çekme testi sonucunda taneler 

                            arasındaki amorf faz içinde meydana gelen kavitasyonlar  [94] 

 

Benzer Ģekilde üçlü noktalarda ve ikili noktalarda sürünme 

deformasyonu sonucunda meydana gelen kavitasyonlar ġekil 3.15‟de 

gösterilmektedir. 

 

 

 

ġekil 3.15. Üçlü noktalarda (a) ikili noktalarda (b) oluĢan kavitasyonların geçirimli elektron 

                        mikroskobu görüntüleri [95] 
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Kavitasyon oluĢumu genellikle çekme sürünmesinde meydana gelirken 

bazı basma sürünmesi çalıĢmalarında kavitasyon oluĢumunun meydana geldiği 

gözlenmiĢtir. Fakat kavitasyon oluĢum yoğunluğu çekme testine nazaran çok daha 

az olduğu belirlenmiĢtir [77,92,96]. Aynı gerilme ve sıcaklık koĢulları altında 

çekme gerilmesi altındaki sürünme hızı basma gerilmesi altındaki sürünme hızına 

göre yüzlerce kat büyük olabilmektedir [89,92]. Çekme, eğilme ve basma 

sürünme test yöntemlerinin Si3N4‟ün sürünme hız değerleri üzerindeki etkisi ġekil 

3.16 ile gösterilebilir.  

 

 

 

ġekil 3.16. Çekme, basma ve eğilme sürünme test yöntemlerinin Si3N4‟ün sürünme hızları  

                   üzerindeki etkisi [97] 

 

Burada çekme ve eğilme testlerinde elde edilen sürünme hızı değerleri 

basma deneyindekine göre daha büyük değerlerdedir. Bunun nedeni çekme 

gerilmesinden etkilenen hasar bölgesinin büyüklüğü ile ilgilidir [1]. ġekil 3.17‟de 

eğilme sürünme testinde numune üzerinde oluĢan gerilmelerin etkilediği bölgeler 

gösterilmektedir. Eğilme test yönteminde numune üzerinde 3.17‟de 2 numaralı 

bölgede basma gerilmeleri etkin iken, 1 numaralı bölgede çekme gerilmeleri etkin 

olmaktadır. Eğilme test yönteminin kullanıldığı sürünme çalıĢmalarında 

malzemelerin sürünme mekanizmalarının belirlenmesi doğrultusunda mikro yapı 

karakterizasyon incelemeleri için genellikle çekme gerilmelerine maruz kalan 

bölgede 3 numaralı bölgeden kesit örneklemi alınmaktadır [95]. 
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ġekil 3.17.  Eğilme sürünme test yönteminde numune üzerinde oluĢan gerilmelerin etkilediği  

                    bölgeler; Çekme gerilmesine maruz kalan bölge (1), Basma gerilmesine maruz kalan  

                    bölge (2), Mikro yapı karakterizasyon çalıĢmaları için incelenen bölge (3) [95]. 

 

Silisyum nitrür seramikleri kristalli yapıda malzemeler olduğundan 

kararlı sürünme bölgesi için dislokasyon kontrollü mekanizma, gerinim 

sertleĢmesi ile meydana geldiği düĢünülebilir. Fakat silisyum nitrürlerde 

dislokasyon hareketleri oluĢumunun 1700 ºC sıcaklıklarının altında 

beklenmediğini gösterilmiĢtir [77,98,99].  Bu sonuç silisyum nitrür seramiklerinin 

sürünme davranıĢını kontrol eden ana deformasyon mekanizmalarından 

dislokasyon hareketlerini saf dıĢı bırakmıĢtır. Silisyum nitrürlerde yayınma çok 

yavaĢ olduğundan deformasyonun çoğu kısmının nedeni olmamaktadır. Yoğun 

silisyum nitrürlerde taneler arasında sıvı faz sinterleme sonrasında oluĢan 

camsı/amorf faz yüksek sıcaklıklarda yumuĢaması ile oluĢan mekanizmalar 

sürünmede meydana gelen deformasyonun en büyük kaynağını oluĢturmaktadır 

[77]. 

 Gerilme katsayısı (n) farklı sürünme mekanizmalarına göre farklı 

değerler almaktadır.  Basma sürünme testinde çözünme-çökelme mekanizması 

için n değeri 1 değerini alırken, mikro yapı analizinde kavitasyon oluĢumunun 

gözlendiği bazı çalıĢmalarda 1,5 ile 2,5 arasında değerler almıĢtır. Uygulanan 

çekme gerilmesinin büyüklüne bağlı olarak çoğunlukla kavitasyon 

mekanizmasının etkin olduğu çekme testlerinde 2 ile 7 arasında ve eğilme 

testlerinde ise 1 ile 3 arasında değiĢen değerler almıĢtır [76-78,89,93,96,100,].  

Aktivasyon enerjisi (Q), silisyum esaslı seramiklerin sürünme 

deformasyon mekanizmalarının belirlenmesinde kullanılan gerilme katsayısı gibi 

temel bir parametre olmadığı, fakat benzer gerilme katsayılarına sahip 

malzemelerin karĢılaĢtırılması durumunda sürünme mekanizmaları ile ilgili 
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bilgiler verdiği ifade edilmektedir [93,96]. Silisyum nitrür seramiklerinin eğilme 

ve basma sürünme davranıĢlarının incelendiği çalıĢmaların çoğunluğunda 750 

kJ/mol değerini aĢan aktivasyon enerjisi değerinin bulunduğu belirtilmemiĢ 

olmasına rağmen, çekme sürünme davranıĢlarının incelendiği çalıĢmaların 

çoğunda 750 kJ/mol‟den daha büyük değerlerde aktivasyon enerjisi değerleri 

bulunmuĢtur [76,78,101].  Çizelge 3.1‟de literatürde yapılan bazı sürünme 

çalıĢmalarında elde edilen gerilme katsayısı ve aktivasyon enerji değerleri 

verilmektedir. Çizelge 3.1‟de görüldüğü gibi silisyum nitrür esaslı seramiklerde 

ilgili sürünme çalıĢmaları için n gerilme katsayısı 1 ile 6 arasında, Q aktivasyon 

enerjisi 390 ile 850 kJ/mol arasında değiĢen değerler almıĢtır. 

 

Çizelge 3.1.  Si3N4 ve SiAlON seramiklerinin sürünme davranıĢlarının incelendiği bazı  

                     çalıĢmalarda belirlenmiĢ olan gerilme katsayı ve aktivasyon enerji değerleri  

 

Malzeme Test yöntemi 

 

Aktivasyon enejisi 

(kJ/mol) 

 

Gerilme 

Katsayısı 
Kaynak 

Si3N4 Çekme 535<Q<630 2<n<5 [99] 

Si3N4 Çekme 1260 6.9 [102] 

Si3N4 +SiC Çekme 703<Q<877 1,7<n<3,5 [103] 

Si3N4 +SiC Çekme 596 4<n<6 [104] 

Si3N4 Basma 489.2±62,0 0,997±0,128 [100] 

Si3N4 Basma 650 1,5 [96] 

Si3N4 +SiC Basma 520 1,3 [105] 

Si3N4 Eğilme BelirtilmemiĢ 1,6-2,0 [106] 

Si3N4 Eğilme 692±25 2,00±0.15 [107] 

Si3N4 Eğilme 586 1,7 [108] 

Si3N4 +SiC Eğilme 680-100 2-16 [109] 

SiAlON Eğilme 677±25 1,31-1,62 [93] 

SiAlON Eğilme 507-708 1,2-2,4 [110] 

SiAlON+SiC Eğilme BelirtilmemiĢ 1,1-1,3 [111] 

SiAlON Çekme 394<Q<639 1<n<1,75 [112] 

SiAlON Basma 730<Q<850 2,1<n<2,4 [112] 

SiAlON Basma 340-545 1 [113] 

SiAlON Basma 717±57 1 [114] 
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3.3. Silisyum Nitrür ve SiAlON Mikro Yapı Özelliklerinin Sürünme  

       DavranıĢına Etkileri 

 

α/β-SiAlON oranı, tane morfolojisi, tane büyüklüğü, tane sınır fazı 

kompozisyonu miktarı ve kristallik derecesi gibi mikro yapı özellikleri Si3N4 ve 

SiAlON seramiklerinde sürünme deformasyonuna farklı etkileri olan mikro yapı 

özellikleridir [76,77].  

α:β faz oranının bu malzemelerin sürünme davranıĢına etkisinin 

araĢtırıldığı bir çalıĢmada Y2O3 katkılı Si3N4 seramiğinde mikro yapıdaki α faz 

miktarının etkisi 1370 °C sıcaklık, 130 ve 150 MPa çekme gerilmesi koĢulları 

altında yapılan uzun süreli çekme sürünme testleriyle araĢtırılmıĢtır [91]. Bu 

çalıĢmada elde sürünme eğrileri ġekil 3.18‟de verilmiĢtir.  

 

 

ġekil 3.18. α faz içeriğinin silisyum nitrür seramiğinin sürünme davranıĢına etkisi [91] 

 

ÇalıĢmada yapısında daha fazla miktarda α fazı içeren malzemenin, 

yapısında daha fazla miktarda β fazı içeren malzemeye göre daha az sürünme 

direnci olduğu ifade edilmiĢtir. Bunun nedeninin β fazı tane morfolojisinin yani 

çubuksu biçime sahip tane yapısına sahip olması böylelikle yapısında daha fazla α 

fazı bulunan mikro yapıya sahip malzemeye göre tane sınır kaymasına daha fazla 

direnç göstermesi Ģeklinde açıklanmıĢtır [91]. ġekil 3.18‟deki sürünme 

eğrilerinden de görüldüğü gibi 1370 °C sıcaklıkta 130 ve 150 MPa çekme gerilme 

koĢullarının ikisinde de yapıda düĢük α faz içeriği yani yüksek β faz içeriği 

bulunan malzemeler sürünme deformasyonu ve sürünme hızı bakımından daha iyi 
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sürünme dayanımı göstermiĢlerdir. Aynı konu ile ilgili baĢka bir çalıĢmada Y2O3 

katkılı α/β-SiAlON kompozit seramiğinde α-SiAlON miktarının bu malzemenin 

sürünme davranıĢına etkisi 1400 °C sıcaklık, 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları 

altında yaklaĢık 40 saat süreli sürünme testleri ile araĢtırılmıĢtır [74]. Yapılan 

sürünme testleri sonucunda elde edilen sürünme eğrileri ġekil 3.19‟da verilmiĢtir. 

 

 

                          a)                                                                        b)                       

 

ġekil 3.19. α faz içeriğinin α/β-SiAlON seramiğinin sürünme davranıĢına etkisi, a) % 30 α- 

                 SiAlON fazı, b) % 60 α-SiAlON fazı bulunan α/β-SiAlON seramiğinin sürünme  

                 eğrileri [74] 

 

ġekil 3.19 a ve b‟deki sürünme eğrilerinden de görüldüğü gibi 1400 °C 

sıcaklıkta 100 MPa eğilme gerilme koĢulları altında yapısında daha fazla α-

SiAlON fazı bulunan malzemeler  (ġekil 3.19 b) daha küçük sürünme hızı ve 

sürünme deformasyonu Ģeklinde tanımlanabilecek daha iyi sürünme dayanımı 

göstermiĢtir. Bunun nedeni α-SiAlON fazı oluĢumunda sinterleme katkı 

malzemelerini yapısına katmasından dolayı taneleri arasındaki amorf faz 

miktarının daha az miktarda olması böylelikle tane sınırının daha ince olmasına ve 

yapının sürünmeye daha dayanıklı olması Ģeklinde açıklanmıĢtır [74]. 

Mikro yapı özelliklerinden biri olan tane büyüklüğünün bu malzemelerin 

sürünme davranıĢları üzerinde sınırlı bir etkisi bulunmaktadır. Bu konu ile ilgili 

yapılan bir çalıĢmada tane boyutunun azalması ile basma sürünme hızında küçük 

bir artıĢ gözlemlenmiĢtir [115]. Bunun nedeni küçük tane boyutlu yapıda çözünme 

çökelme mekanizması için yayınımın meydana geldiği bölgenin azalmasıyla 

açıklanmıĢtır. Bu konuda yapılan baĢka bir çalıĢmada tane büyüklüğünün 2 kat 



66 

 

 

artıĢının Yb katkılı Si3N4 katkılı seramiğinin sürünme hızına etkisi olmadığını 

gösterilmiĢtir. Bu çalıĢmanın sonuçlarında Si3N4 seramiklerinin sürünme hızında 

tane büyüklüğünden çok, taneler arası fazın kimyasal yapısının çok daha fazla 

etkili olduğu belirtilmiĢtir [116].  

Si3N4 seramiklerinde, yapıda bulunan safsızlıklar sürünme performansına 

önemli etkilerde bulunabilmektedir. Yapıya küçük miktarlarda CaO eklenmesinin 

sıcak preslenmiĢ silisyum nitrürün yüksek sıcaklık mukavemeti ve sürünme 

dayanımını önemli miktarda azalttığı bir çalıĢmada gösterilmiĢtir [117]. Ayrıca 

çalıĢmada alkali katkı malzemelerinin kullanılmasının yüksek sıcaklık 

mukavemetini azalttığı belirtilmiĢtir. Bunun nedenini bu safsızlıkların taneler 

arası amorf fazın viskozitesini düĢürmesi ve tane sınır kaymasını arttırması olarak 

açıklamıĢlardır. Bu konuda yapılan bir çalıĢmada Yb2O3 sinterleme katkı 

malzemesi ile birlikte Al2O3 ve Al2O3-CaO sinterleme katkı malzemeleri ilave 

edilmesinin Si3N4 seramiğinin sürünme davranıĢına etkileri araĢtırılmıĢtır. 

ÇalıĢmada ısıl iĢlem uygulanmıĢ bu üç kompozisyonun 1200 °C sıcaklık, 100 

MPa gerilme koĢulları altında yaklaĢık 70 saat süre ile yapılan sürünme 

testlerinden elde edilen sürünme eğrileri ġekil 3.20‟de verilmiĢtir. 

 

 

 

ġekil 3.20. Al2O3 ve CaO ilave edilmesinin Si3N4 malzemesinin sürünme davranıĢına etkileri [20] 

 

Isıl iĢlem uygulanması sonucunda Si3N4 malzemesinde tane sınırlarında 

Ġterbiyum disilikat Yb2Si2O7 kristal fazı oluĢturulmuĢ ve bu malzemenin sürünme 

davranıĢı sırasıyla Al2O3 ve Al2O3-CaO sinterleme katkı malzemeleri ilave 
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edilmesiyle ġekil 3.20‟de de görüldüğü gibi hem meydana gelen toplam sürünme 

deformasyonu hem de sürünme hız değerleri açısından artıĢ meydana gelmiĢ, 

malzemenin sürünme davranıĢı olumsuz yönde etkilenmiĢtir. Al2O3 ve Al2O3-CaO 

sinterleme katkı malzemeleri ilave edilmesinin malzemenin sürünme davranıĢını 

olumsuz yönde etkilemesi bu ilave malzemelerinin taneler arasında ısıl iĢlem 

sonucunda oluĢan Yb2Si2O7 kristal yapısına girememesi, amorf fazın miktarını 

arttırmasının yanı sıra amorf fazın viskozitesini düĢürmesi ile açıklanmıĢtır. CaO 

gibi safsızlıkların taneler arası amorf fazın viskozitesini düĢürerek malzemenin 

yüksek sıcaklık özelliklerine zarar verdiği gibi inklüzyon Ģeklinde yapıda gerilme 

konsantrasyonu oluĢturması ile malzemenin oda sıcaklığı özelliklerine de zarar 

verdiği çalıĢmada vurgulanmıĢtır [20]. Al2O3 sinterleme sırasında düĢük ötektik 

sıcaklığında sıvı faz oluĢturarak sinterlemeyi ve yoğunlaĢmayı kolaylaĢtırırken, 

sinterleme sonrası ısıl iĢlem ile taneler arasında meydana getirilen kristal faz 

yapısı içine girmeyerek taneler arasında düĢük viskozite ve yumuĢama sıcaklığına 

sahip amorf faz miktarında artıĢa yol açarak malzemenin sürünme özelliklerine 

zarar vermiĢtir [20].  

Al2O3 katkı malzemesinin kullanımıyla ilgili yapılan baĢka bir çalıĢmada 

Si3N4 sinterlenmesinde Al2O3 ve Y2O3 sinterleme katkı malzemesi kullanılmıĢ, 

farklı sinterleme katkı malzeme miktarının malzemenin sürünme davranıĢına 

etkisi araĢtırılmıĢtır. Bu çalıĢmada sırasıyla SN-11, SN-22 ve SN-15 Ģeklinde 

kodlanan malzemelerde artan miktarlarda Al2O3 ve Y2O3 sinterleme katı 

malzemeleri kullanılarak sıcak presleme yöntemiyle üretilen Si3N4 malzemelerin 

1400 °C sıcaklık, 100 MPa gerilme koĢulları altında yapılan sürünme testleri ile 

belirlenen sürünme davranıĢı ġekil 3.21‟de gösterilmektedir. ġekil 3.21 

incelendiğinde meydana gelen sürünme deformasyonu ve sürünme hızı açısından 

ele alındığında en iyi sürünme davranıĢını SN-22 kodlu, en kötü sürünme 

davranıĢı ise SN-15 kodlu malzemenin gösterdiği görülmektedir. Bunun nedeni 

çalıĢmanın sonuçlarında sinterleme katkı malzemelerinin miktarı ile doğru orantılı 

olarak mikro yapıda oluĢan tane sınırlarındaki amorf faz miktarı ile sürünme 

davranıĢının ters orantılı olması ile açıklanmıĢtır [118]. 
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ġekil 3.21.  Farklı miktarlarda katkı malzemeleri kullanılarak sıcak preslenmiĢ Si3N4                                      

                   malzemelerin 1400 °C sıcaklık, 100 MPa koĢulları altında sürünme eğrileri [118] 

 

Taneler arasındaki amorf faz miktarının artması malzemenin sürünme 

davranıĢını olumsuz yönde etkilemiĢtir. Ayrıca sürünmüĢ numunelerin X ıĢını 

difraksiyonu analizinde en iyi sürünme davranıĢı gösteren SN-22 kodlu silisyum 

nitrür seramik malzemesinde taneler arası ikincil faz olarak Ġtriyum alüminyum 

garnet (YAG) kristal fazının varlığı tespit edilmiĢ, taneler arasında bu kristal fazın 

oluĢumunun malzemenin sürünme dayanımını arttırdığı vurgulanmıĢtır. Sürünme 

testi sırasında ulaĢılan yüksek sıcaklık taneler arasındaki amorf fazın YAG fazı 

Ģeklinde kristalleĢmesi, mevcut amorf faz miktarında azalmaya yol açarak 

malzemenin sürünme dayanımını arttırmıĢtır [118]. 

Tane sınır amorf fazının kompozisyon tasarımı ile azaltılması yaklaĢımı 

doğrultusunda sinterleme katkı malzemesi olarak Y2O3, Nd2O3 kullanılarak 

üretilen α/β-SiAlON seramiklerinin sürünme davranıĢı bir çalıĢmada 

araĢtırılmıĢtır. Bu çalıĢmada 1350 °C ve 1275 °C sıcaklıklarında, 100 MPa 

gerilme koĢulları altında yapılan sürünme testleri sonucunda ġekil 3.22‟deki gibi 

sürünme eğrileri elde edilmiĢtir. ÇalıĢmada Nd2O3 sinterleme katkısı kullanılarak 

üretilen numuneler Nd1212 ve Nd1212/30 Ģeklinde, Y2O3 sinterleme katkısı 

kullanılarak üretilen numuneler ise Y0718 ve Y0718/20 Ģeklinde kodlanmıĢlardır. 

Nd1212/30 ve Y0718/20 kodlu numuneler baĢlangıç toz kompozisyonu 

tasarlanarak taneler arasında çok az miktarda amorf faz bulundururken,  
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Nd1212 ve Y0718 kodlu numunelerde taneler arasında daha fazla miktarda amorf 

faza sahip olarak üretilmiĢtir. 

 

 

                                                  a)                                                                   b) 

          ġekil 3.22.  a) Nd2O3 ve b) Y2O3 sinterleme katkı malzemeleri kullanılan α/β-SiAlON   

                             seramiklerinin sürünme davranıĢları [119] 

 

ġekil 3.22‟deki sürünme eğrilerinden den görüldüğü gibi baĢlangıç toz 

kompozisyonu tasarlanarak taneler arasında çok az miktarda amorf faz bulunduran 

Nd1212/30 ve Y0718/20 kodlu numunelerin sürünme dayanımı taneler arasında 

daha fazla miktarda amorf faz bulunduran Nd1212 ve Y0718 kodlu numunelere 

göre daha iyi olarak tespit edilmiĢtir. Sürünme özelliklerini olumsuz yönde 

etkileyen taneler arası amorf faz miktarının uygun baĢlangıç toz kompozisyon 

tasarımı ile azaltılması malzemenin sürünme dayanımında düĢük sürünme 

uzaması ve sürünme hızı elde edilmesi Ģeklinde geliĢmenin meydana gelmesine 

yol açmıĢtır [119]. 

Tane sınır amorf fazın kristalizasyonu birçok araĢtırmacı tarafından 

yapıdaki amorf faz miktarının azaltılması nedeniyle yüksek sıcaklık özelliklerinin 

geliĢtirilmesinde uygulanabilecek bir yöntem olarak önerilmiĢtir [11,20,22-24,66-

73]. Ġkincil kristal fazlar sinterleme sonrasında soğuma hızının yeteri kadar yavaĢ 

olması durumunda da oluĢmaktadır. Böylelikle mikro yapıdaki taneler arası kalıntı 

cam faz miktarı azalmaktadır. Ġkincil kristal fazlar sinterleme sonrasında yapılan 

ısıl iĢlem uygulamaları ile de oluĢmakta böylelikle malzemenin yüksek sıcaklık 

özellikleri iyileĢtirilecektir.  Ġtriyum, (Y) -SiAlON sisteminde, itriyum alüminyum 

garnet‟in kristalleĢtiği 1977 yılında tespit edilmiĢtir [120]. Diğer taraftan ikincil 
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fazların kristalizasyonu kalan amorf fazın kimyasal kompozisyonunu 

değiĢtirilebilmektedir. Özellikle yapıdaki mevcut safsızlıklar uygulanan ısıl 

iĢlemle kristal faz yapısına girmediğinde tüm safsızlıklar kalıntı cam fazında 

yoğunlaĢtığından, CaO safsızlık eklenmesinin etkisini araĢtırıldığı bir çalıĢmada 

CaO‟in tane sınırlarında çökelmiĢ olarak tespit edilmiĢ olduğu ve tane sınır 

tabakasının kalınlığını attırdığından dolayı sürünme dayanımını azalttığını 

belirtilmiĢtir [121].  

Isıl iĢlem süresinin etkisi açısından Y2O3, Sm2O3 katkı malzemeleri 

kullanılarak sinterlenmiĢ α/β-SiAlON kompozit seramiklerinin azot ortamında, 

1350 °C sıcaklıkta 24 ve 100 saat gibi farklı sürelerde yapılan ısıl iĢlemin bu 

malzemelerin sürünme dayanımı üzerindeki etkisi araĢtırılmıĢtır. ÇalıĢmada 

malzemelerin x-ıĢını difraksiyon analizi incelemelerinde amorf fazın Sm2O3 

katkılı α/β-SiAlON seramiğinde SmAlO3, Y2O3 katkılı α/β-SiAlON seramiğinde 

ise YAG fazı Ģeklinde kristalleĢtiği belirlenmiĢtir. 1350 °C sıcaklık ve  

77 MPa gerilme koĢulları altında yapılan 24 saat süreli sürünme testleri 

sonucunda elde edilen sinterlenmiĢ ve 24 saat ısıl iĢlem uygulanmıĢ malzemelerin 

sürünme eğrileri ġekil 3.23‟de verilmiĢtir. 

 

 

                                       a)                                                                   b) 

 

ġekil 3.23. 100 saat süreli ısıl iĢlem uygulanmıĢ % 100 β-SiAlON seramiğinin ve Y2O3 ve  

                   Sm2O3 katkılı a) 24 ve b) 100 saat ısıl iĢlem uygulanmıĢ α/β-SiAlON seramiklerinin  

                   1350 °C sıcaklık, 77 MPa gerilme koĢullarındaki sürünme testlerinden elde edilen  

                   sürünme eğrileri [122] 
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ġekil 3.23 a‟da verilen sürünme test eğrisi incelendiğinde 100 saat süreli 

ısıl iĢlem uygulanmıĢ % 100 β-SiAlON seramiği (Syalon 201) ile 24 saat süreli 

ısıl iĢlem uygulanmıĢ Y2O3 katkılı α/β-SiAlON seramiğinin sürünme davranıĢı 

benzerlik gösterirken, 24 saat süreli ısıl iĢlem uygulanmıĢ Sm2O3 katkılı  

α/β-SiAlON seramiği diğer iki malzemeye göre benzer değerlerdeki sürünme 

uzamasını daha uzun sürede gösterme Ģeklinde daha iyi sürünme davranıĢı 

göstermiĢtir. Bu sonuç Sm2O3 katkılı α/β-SiAlON deki taneler arası ikincil fazın 

ötektik sıcaklığının Y2O3 katkılı α/β-SiAlON veya β-SiAlON seramiğinin ötektik 

sıcaklığından daha büyük olması ile açıklanmıĢtır.  1350 °C sıcaklıkta yapılan 

sürünme testinde Y2O3 katkılı α/β-SiAlON veya β-SiAlON seramiklerinde ikincil 

fazda sıvı faza dönüĢüm meydana geldiği, yük altında tane sınır kaymasını ve 

yayınımı arttırarak bu malzemelerin sürünme davranıĢlarını olumsuz yönde 

etkilediği vurgulanmıĢtır. Vurgulanan bir diğer nokta 1350 °C sıcaklıkta yapılan 

sürünme testi sırasında sıvı faz dönüĢümü ile ikincil fazın oksidasyonunun 

hızlanması ile malzemenin sürünme dayanımını olumsuz yönde etkilemesi 

olmuĢtur.   

ÇalıĢmadaki Y2O3 ve Sm2O3 katkılı α/β-SiAlON seramiklerinin 1350 °C 

sıcaklıkta 100 saat süreli ısıl iĢlem uygulaması sonucunda bu malzemelerin 

sürünme davranıĢları ġekil 3.23 b‟deki gibi olumlu yönde geliĢme göstermiĢtir. 

Isıl iĢlemin 24 yerine 100 saat uygulanması sonucunda Y2O3 ve Sm2O3 katkılı 

α/β-SiAlON seramiğinin sürünme dayanımı arttırılmıĢtır. Isıl iĢlem süresinin 

arttırılması ile bu malzemelerin sürünme dayanımlarının arttırılması malzeme 

yapısındaki ikincil faz kristalizasyon derecesinin artması Ģeklinde açıklanmıĢtır. 

Isıl iĢlem süresi ile doğru orantılı olarak taneler arası kristalizasyonun artması ile 

malzemelerin yapısında bulunan ikincil amorf faz miktarı azaltılmıĢ böylelikle 

malzemelerin sürünme dayanımlarının arttırılmıĢ olduğu ifade edilmiĢtir [122]. 

Isıl iĢlem süresi ve sıcaklığının Al2O3 ve Y2O3 katkı malzemeleri 

kullanılarak sıcak presleme yöntemiyle üretilen Si3N4 malzemelerinin sürünme 

davranıĢına etkilerinin incelendiği baĢka bir çalıĢmada farklı zaman aralıkları için 

argon ortamında 1300°C ve 1400°C sıcaklıklarında ısıl iĢlem uygulamaları 

gerçekleĢtirilmiĢtir.  Bu malzemelerin 1300°C sıcaklık, 100 MPa gerilme koĢulları 
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altında hava ortamında yapılan sürünme testlerinden elde edilen sürünme eğrileri 

ġekil 3.24‟deki gibi elde edilmiĢtir. 

 

 

 

ġekil 3.24.  Farklı sıcaklık ve sürelerde ısıl iĢlem uygulamasının silisyum nitrür malzemesinin   

                   sürünme davranıĢına etkisi [68] 

 

ġekil 3.24‟de Si3N4 malzemesinin sürünme testlerinden elde edilen  

6 farklı sürünme eğrisi verilmiĢtir. Bu eğriler aynı malzemenin farklı ısıl iĢlem 

uygulanmıĢ 6 numunesinin sürünme eğrisini göstermektedir. Farklı ısıl iĢlem 

uygulamalarına ait sürünme eğrileri A-E arasındaki büyük harflerle kodlanmıĢ 

olup, bu kodlara ait ısıl iĢlem uygulamaları parantez içinde ısıl iĢlem sıcaklığı ve 

süresi olmak üzere A (1400 °C, 4 saat), B (1400 °C, 8 saat), C (1400 °C, 10 saat + 

1300 °C, 10 saat), D (1300 °C, 40 saat) ve E (1360 °C, 30 saat) Ģeklinde 

sıralanmaktadır. AR kodlaması ise ısıl iĢlem uygulanmamıĢ malzemeyi temsil 

etmektedir. ġekil 3.24 incelendiğinde A ve D prosedürü ile ısıl iĢlem uygulanmıĢ 

malzemelerin sürünme davranıĢı sinterlenmiĢ malzeme ile benzerlik gösterirken 

B, C ve E prosedürü ile ısıl iĢlem uygulanmıĢ malzemelerin sürünme davranıĢı 

sinterlenmiĢ malzemeden aynı büyüklükteki sürünme uzamasını daha uzun sürede 

gösterme Ģeklinde daha iyi olduğu görülebilir. ÇalıĢmada daha uzun süreli ve daha 

yüksek sıcaklıklarda uygulanılan ısıl iĢlemler ile malzemenin sürünme 

dayanımının arttırıldığı vurgulanmıĢtır. Isıl iĢlemin daha uzun süreli ve yüksek 

sıcaklıklarda uygulanması ile silisyum nitrür seramiğinin taneler arasındaki amorf 
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fazın apatit (Y5Si3O12N) kristal fazına dönüĢümü sağlanarak refrakterliği 

arttırıldığı ifade edilmiĢtir [68].  

Cam kompozisyonunun değiĢtirilmesi cam fazının özelliklerini dramatik 

olarak değiĢtireceğinden böylelikle yapının yüksek sıcaklık özellikleri de 

değiĢecektir. Silisyum nitrür seramiklerinde taneler arasında oluĢan M-Si-Al-O-N 

oksinitrür amorf fazındaki azot içeriğinin, arttırılması ve yoğunlaĢtırma için 

kullanılan katyon malzemesi için daha küçük iyon yarıçapa sahip element seçimi 

ile amorf fazın cam geçiĢ sıcaklığı ve viskozite değerleri daha da 

arttırılabilmektedir [61-63]. Tane sınırı kimyasındaki ufak farklılıklar bile tane 

sınır kalınlığını önemli derecede etkilemektedir. Ġyon yarıçapı daha küçük katyon 

malzemesi kullanımı yüksek sıcaklıkları daha iyi olan daha küçük tane sınırlarına 

sahip mikro yapı elde edilmektedir [63]. 

Taneler arasında oluĢabilecek kristal fazlardan itriyum disilikat (Y2Si2O7) 

fazının yanı sıra ağır lântanit oksitleri kullanılarak Ln2Si2O7 Ģeklinde refrakter ve 

kararlı kristal tane sınır fazı oluĢturma amacı güdülerek Si3N4 malzemelerinin 

sürünme davranıĢları bir çalıĢmada araĢtırılmıĢtır. Bu çalıĢmada kompozisyon ve 

üretim süreci ile malzemenin yüksek sıcaklık özelliklerinin geliĢtirilmesi 

amaçlanmıĢ, sinterleme katkı malzemesi olarak popüler olan Al2O3 yüksek 

sıcaklık özelliklerine olan olumsuz etkilerinden dolayı bu malzemelerde kullanımı 

tercih edilmemiĢtir. ÇalıĢmada sinterleme katkı malzemesi olarak Y2O3 ile 

beraber ağır lântanit (Sm→Yb) oksitleri kullanılmıĢtır. Sinterleme sonrasında 

1400 °C sıcaklıkta 24 saat ısıl iĢleme tabi tutulan malzemelerin 1400 °C sıcaklıkta 

yaklaĢık 150 MPa eğilme gerilmesi altında sürünme davranıĢları incelenmiĢtir. 

Sürünme testinden elde edilen sürünme eğrileri 3.26‟da verilmiĢtir. ÇalıĢmada ısıl 

iĢlem uygulaması sonucunda üçlü noktalarda Ln2Si2O7 fazında amaçlanan 

kristalizasyonun sağlandığı, fakat taneler arasında amorf faz bulunduğu ifade 

edilmiĢtir.  

Farklı sinterleme katkı malzemelerinin Si3N4 seramiğinin sürünme 

davranıĢına etkisinin incelendiği bu çalıĢmada en iyi sürünme dayanımının Dy2O3 

(Disprosyum oksit), en kötü sürünme dayanımının ise Yb2O3 (Ġterbiyum oksit) 

sinterleme katkı malzemesi kullanılarak üretilen silisyum nitrürde elde edildiği 

belirtilmiĢtir (ġekil 3.25). 
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ġekil 3.25.  Farklı sinterleme katkı malzemelerinin Si3N4 malzemesinin sürünme davranıĢına 

                   etkileri [106] 

 

Yb2O3 sinterleme katkı malzemesi kullanılan malzemenin kötü sürünme 

dayanımı bu malzemede yapıdaki yüksek porozite oranı ile açıklanırken Dy2O3 

kullanılarak elde edilen en iyi sürünme dayanımı bu tane sınır fazının yüksek 

refrakterlik özelliğine bağlanmıĢtır. Aynı sıcaklık farklı gerilmelerde yapılan 

sürünme testlerinde n, gerilme katsayı değerleri 1,6-2 aralığında değerler 

bulunmuĢtur. SürünmüĢ numunelerin geçirimli elektron mikroskobu ile yapılan 

mikro yapı incelemelerinde ise kavitasyon oluĢumu gözlenmiĢtir [106].  

Si3N4 seramiğinde mikro yapıya nano boyutta SiC parçacık ilavesinin 

malzemenin 1350 °C sıcaklıktaki sürünme davranıĢına etkisinin araĢtırıldığı bir 

çalıĢmada 4 nokta eğilme sürünme testleri sonucunda elde edilen sürünme eğrileri 

ġekil 3.26 ile verilmiĢtir. ġekil 3.26‟da görüldüğü gibi mikro yapıya nano boyutta 

SiC ikincil fazının ilavesi ile hem sürünme deformasyonun hem de sürünme hızı 

azalması anlamında Si3N4‟ün sürünme dayanımı arttırılmıĢtır. Sürünme 

dayanımındaki artıĢ nano boyuttaki SiC parçacıkların yüksek sıcaklıkta tane 

hareketlerini kilitleyerek tane sınır kaymasını engellemesi Ģeklinde 

yorumlanmıĢtır [54].  
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ġekil 3.26.  Si3N4 seramiği ile yapısına nano boyutta SiC parçacık ilave edilmiĢ Si3N4 

                              seramiğinin sürünme davranıĢlarının karĢılaĢtırılması [54] 

 

 

Otomobiller için seramik gaz türbinli motor parçaları için geliĢtirilmesine 

yönelik olarak SiAlON seramiği mikro yapısına farklı miktarlarda whisker 

biçiminde SiC ikincil faz ilavesinin malzemenin 1200 °C sıcaklıktaki sürünme 

davranıĢına etkisinin araĢtırıldığı bir çalıĢmada 4 nokta eğilme sürünme testleri 

sonucunda elde edilen sürünme eğrileri ġekil 3.27 ile verilmiĢtir. 

ġekil 3.27‟deki sürünme eğrilerinden de görüldüğü gibi mikro yapıdaki 

SiC whisker içeriğinin % 5 ve % 10‟a arttırılması ile sürünme hızlarında ve 

sürünme deformasyonlarında azalma Ģeklinde malzemenin sürünme dayanımı 

arttırılmıĢtır [111]. SiC‟ün whisker biçiminden ziyade nano boyutta kullanılması 

tane sınırlarındaki amorf faz üzerinde oluĢturdukları daha fazla olumlu yönde 

etkiler nedeniyle ġekil 3.26‟dan da görüldüğü gibi bu malzemelerin sürünme 

dayanımının geliĢtirilmesinde daha büyük katkı sağlamıĢtır.  

Si3N4 ve SiAlON seramiklerinde α/β-SiAlON oranı, tane morfolojisi, 

tane büyüklüğü, tane sınır fazı kompozisyonu miktarı ve kristallik derecesi gibi 

mikro yapı özellikleri sürünme deformasyonuna farklı etkileri olan mikro yapı 

özellikleridir. Ayrıca amorf taneler arası faza sahip bu malzemelerde yüksek 

sıcaklıklarda mikro yapı özellikleri değiĢebildiğinden, amorf taneler arası faz 

kristalizasyona ve oksidasyona uğradığından sürünme özellikleri de 

değiĢebilmektedir. Bundan dolayı bu malzemelerin sürünme davranıĢlarının 
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değerlendirilmesinde kristalizasyon ve oksidasyonun neden olduğu mikro yapısal 

değiĢimler göz önünde bulundurulması gereken önemli konulardır [76,77]. 

 

 

 

ġekil 3.27.  Mikro yapısında farklı miktarlarda SiC whisker bulunan SiAlON seramiklerinin  

                   1200°C sıcaklıkta farklı gerilmeler altındaki sürünme eğrileri (a) % 0 SiC - 400MPa,  

                   (b) % 0 SiC - 500 MPa, (c) % 5 SiC - 400 MPa, (d) % 5 SiC – 500 MPa, (e) % 10 SiC  

                 – 400 MPa, (f) % 10 SiC – 500 MPa [111] 

 

3.4.  Sürünme Deney Verilerindeki DeğiĢkenlik 

 

Literatürde yapılan deneysel sürünme çalıĢmalarında Si3N4 

seramiklerinin sürünme hızları ve sürünme deformasyon değerleri açısından 
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oldukça büyük miktarda değiĢkenlik göze çarpmaktadır. Deneysel çalıĢmalardan 

elde edilen sürünme hızı verileri numuneden numuneye ve laboratuardan 

laboratuara farklılık göstermektedir. Aynı Si3N4 numunesinin farklı laboratuarda 

yapılan çekme sürünme deneyleri bu farklılıkla ilgili nicel veriler sağlamaktadır. 

Bu konudaki bulgular aynı numunenin aynı koĢullarda, farklı laboratuarlarda 

yapılan deneyler sonucunda laboratuardan laboratuara sürünme hızı değerlerinde 

20 kata kadar varan farklı değerlerin elde edildiğini göstermiĢtir. Hatta aynı 

laboratuarda aynı koĢullar altında yapılan deneylerde bile birkaç kata kadar varan 

farklı değerlerin elde edildiği gözlenmiĢtir. Si3N4‟ün çekme yönünde yapılan 

sürünme deneylerinde 3 farklı, SiAlON malzemeleri için numunenden numuneye 

değiĢen 10 kattan fazla farklı değerlerde sürünme hızı verileri elde edilmiĢtir. Bu 

farklılık ya da değiĢkenliğin açık bir nedeni olmamasına karĢın bunun sebebi 

olarak numunelerdeki tane sınır fazı miktarı ve özelliklerindeki, oksidasyon 

davranıĢlarındaki farklılıklar olduğu öngörülmüĢtür [80]. 

Sıcak preslenmiĢ ticari Si3N4 seramiğinin (NC132) 1300 °C sıcaklıkta 

farklı gerilme koĢulları altında çekme, basma, eğilme gibi 5 farklı yükleme koĢulu 

için uzun süreli  ( >1000 saat) sürünme davranıĢlarının incelendiği bir çalıĢmada 

eğilme sürünme testlerinden elde edilen sürünme uzaması- zaman ve sürünme hızı 

zaman grafikleri ġekil 3.28 ile verilmiĢtir.  

  

 

                   a)                                                                     b) 

 

          ġekil 3.28. NC132 Si3N4 seramiğinin a) 1300 °C sabit sıcaklık, farklı gerilme  

                            koĢullarındaki sürünme uzama-zaman, b) sürünme hızı-zaman grafikleri [123] 
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Sabit 1300 °C sıcaklıkta farklı gerilmeler altında malzemenin zamana 

bağlı olarak sürünme uzama davranıĢları (ġekil 3.28 a) ve sürünme hızı (ġekil 

3.29 b) davranıĢları farklı Ģekillerde olmuĢtur. Sabit 1300 °C sıcaklıkta uygulanan 

gerilme büyüklükleri arttıkça (ġekil 3.28 a) sürünme hızı değerleri de (ġekil 3.28 

b) artmıĢtır. Sürünme hızı değerlerinin zamanla azaldığı ġekil 3.28 b‟den 

görülebilir. Sürünme hızı değerlerindeki meydana gelen azalma zamanla 

düĢmüĢtür. Benzer davranıĢ basma sürünmesi dıĢındaki farklı yükleme tipindeki 

diğer sürünme testlerinde gözlenmiĢtir. Bu davranıĢ yani sürünme hızı 

değerlerinin zamanla azalması malzemede tam kararlı ikincil sürünme bölgesinin 

meydana gelmediği Ģeklinde yorumlanmıĢtır [123]. 

 

3.5. Tezin Amacı ve Önemi 

 

Bu tez çalıĢmasında, % 25 α fazı içeren SiAlON (25A-SiAlON) seramik 

malzemelerinin sürünme davranıĢlarının incelenmesi amaçlanmıĢtır.  Gaz basınçlı 

sinterleme yöntemi ile üretilmiĢ 25A SiAlON seramiklerinin 1300–1400 ºC 

sıcaklık, 50-150 MPa gerilme aralıklarında, hava ortamında, üç gün süreli dört 

nokta eğilme sürünme deneyleri yapılmıĢtır. ÇalıĢmada; 

 

i. Isıl iĢlem uygulanmasının (tane sınırı amorf faz kristalleĢmesinin), 

ii. Farklı sinterleme katkılarının (Y2O3, Er2O3 vb), 

iii. Ġkincil faz ilavesinin (SiC vb) 

 

malzemenin sürünme dayanımı üzerindeki etkileri araĢtırılmıĢtır. 

Yüksek sıcaklık uygulamalarında kullanılan parçalar açısından servis 

ömürlerini sınırlandıran en önemli faktörlerden biri imal edildikleri malzemelerin 

sürünme dayanımlarıdır. Bu nedenle yüksek sıcaklık uygulamalarında kullanılan 

ya da kullanılmaya aday olan malzemelerin gerekli ve yeterli sürünme dayanımına 

sahip olmaları gerekmektedir. Sahip oldukları üstün ısıl, kimyasal ve mekanik 

özellikleri ile yüksek sıcaklık uygulamaları için aday olan Si3N4 seramiklerinin 

sürünme özelliklerini geliĢtirme çalıĢmaları günümüze kadar devam etmektedir. 

ġu anda ticari olarak kesme aletlerinde kullanılan Si3N4 esaslı malzeme olan 25A 
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SiAlON seramiklerinin sürünme davranıĢlarının incelendiği bu çalıĢmadan farklı 

sinterleme katkı malzemelerinin ve ısıl iĢlem uygulamasının bu malzeme 

özelliklerini ve performanslarını nasıl etkilediğinin anlaĢılması Ģeklinde elde 

edilecek sonuçların  α/β-SiAlON kompozisyonlarının sürünme davranıĢının önem 

kazandığı yüksek sıcaklık uygulamalarında daha verimli kullanılabilmeleri 

açısından fikir ve bilgiler sağlayacağı düĢünülmektedir.  
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4. DENEYSEL ÇALIġMALAR 

                 

Deneysel çalıĢmalar temel olarak sürünme deney numunesi hazırlama, 

ısıl iĢlem uygulanması, mikro yapı karakterizasyon çalıĢmaları ve sürünme testleri 

aĢamalarından oluĢmaktadır. 

 

4.1. Sürünme Test Numunesi Hazırlama AĢamaları 

 

Dört nokta eğilme sürünme testlerinde, eğilme yönündeki sürünme 

deformasyonları belirlenecek olan bar biçimindeki numunelerin ENV820-4: 

Yüksek sıcaklılarda eğilme sürünme deformasyonunun belirlenmesi, Ģeklinde 

tanımlanan Avrupa standardına göre boyutları ve biçimi ġekil 4.1‟de verilmiĢtir 

[82]. Test numune yüzeylerinin düzgün ve birbirlerine paralel olması büyük önem 

arz etmektedir.  

 

 

ġekil 4.1.  Sürünme deney numunesi boyutları ve biçimi [82] 

 

ÇalıĢmanın ilk aĢamaları uygun biçimde ve boyutlarda numune 

hazırlama çalıĢmaları yapılmıĢ ve bu doğrultuda bir prosedür geliĢtirilip, 

standarda uygun numuneler hazırlanmıĢtır. Sürünme test numunesi hazırlama ve 

üretiminin aĢamaları ġekil 4.2‟de verilmektedir. 
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ġekil 4.2. Sürünme test numunesi hazırlama süreci  

 

 

Toz KarıĢımının Preslenerek Bar Biçiminde ġekillendirilmesi 

Ġzostatik Basınç ĠĢleminin Uygulanması 

Bağlayıcı UzaklaĢtırma ĠĢleminin Uygulanması 

Gaz Basınçlı Sinterleme 

Yoğunluk Ölçümü 

Karakterizasyon ÇalıĢmaları 

Isıl ĠĢlem Uygulanması 

Sürünme Testleri 

Yüzey ĠĢlemleri Uygulanması 

Oda Sıcaklığı 

ve Yüksek 

Sıcaklık 

Mukavemet 

Testleri 

 

Toz KarıĢımının Hazırlanması 
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4.1.1.  Kompozisyon seçimi ve toz karıĢımının hazırlanması 

 

Bu çalıĢmada sürünme davranıĢını incelemek için çoklu katyon 

sinterleme katkı malzemeleri kullanılarak sinterlenmiĢ 25α/75β-SiAlON seramik 

malzemesi seçilmiĢtir. Çoklu katyon sinterleme katkı malzemesi sisteminde temel 

olarak Y-Sm-Ca sistemi kullanılmıĢ, bu sistemin kullanıldığı 25α/75β-SiAlON 

seramik malzemesinin yapılan sürünme testleri ile sürünme davranıĢları 

incelenmiĢtir. Y-Sm-Ca sistemi 25α/75β-SiAlON seramik malzemesinden 

hazırlanan sürünme test numunelerinin bir kısmına ötektik üstü sıcaklıkta ısıl 

iĢlem uygulanmıĢ, ısıl iĢlemin yani tane sınırı amorf faz kristalleĢmesinin 

malzemenin sürünme dayanımı üzerindeki etkisi araĢtırılmıĢtır. 

ÇalıĢmada ayrıca Er-Sm-Ca ve Y-Sm-Ca + SiC çoklu katyon sistemleri 

kullanılarak üretilmiĢ 25A SiAlON seramiklerinde farklı sinterleme katkı 

malzemesi kullanılarak ötektik üstü ısıl iĢlem uygulamasının sürünme dayanımı 

üzerindeki etkileri 1400 ºC sıcaklık, 100 MPa gerilme altında deneyleri yapılarak 

araĢtırılmıĢtır. 25A SiAlON seramik malzemelerinin yanı sıra Magnezyum (Mg) 

sinterleme katkı malzemesi kullanılarak üretilmiĢ Si3N4‟ün aynı koĢullarda yani 

1400 ºC sıcaklık, 100 MPa gerilme altında deneyleri yapılarak bu malzemeler 

arasında sürünme dayanımı açısından karĢılaĢtırma yapılmıĢtır. 

Test numunesi hazırlama ve üretimi sürecinde kullanılan tozlar hazır 

olarak, MDA Ġleri Teknoloji Seramikleri A.ġ. tarafından temin edilmiĢtir. 

BaĢlangıç toz hazırlama süreci ve hammadde spesifikasyonları bu malzemeler ile 

ilgili yapılan bazı çalıĢmalarda ayrıntılı olarak açıklanmıĢtır [124] 

 

4.1.2. Toz karıĢımının preslenerek bar biçiminde Ģekillendirilmesi 

 

Uygun miktarda bağlayıcı ve sinterleme katkı malzemesi elementlerinin 

bulunduğu 25A SiAlON toz karıĢımları, otomatik presleme cihazı (Gabrielli)  

(ġekil 4.3 a) ve yaptırılan bar biçimli haznelere sahip kalıp (ġekil 4.3 b) yardımı 

ile tek yönlü 40 MPa basınçla preslenerek bar biçiminde Ģekillendirilmektedir 

(ġekil 4.3 c).  

 



83 

 

 

 

ġekil 4.3. a) Otomatik presleme cihazı, b) Bar biçimli numune üretiminde kullanılan  

                 kalıp,  c) SiAlON baĢlangıç toz karıĢımının preslenmesi sonucunda elde edilen bar  

                 biçimindeki numuneler 

 

Presleme sırasında granül yapıdaki toz karıĢımı birbiri üzerinde kayarak 

yeniden düzenlenmektedir. Presleme ile amaç uygulanan artan basınç ile, 

granüllerin arasındaki gözeneklerin hacmi azalarak yapının yaĢ yoğunluğunun 

artması sağlanmaktadır. Otomatik presleme cihazı ve yaptırılan bar biçimli 

haznelere sahip kalıp kullanılmadan önce çalıĢmanın ilk aĢamalarında numune 

hazırlama sürecinde yaptırılan baĢka bir kalıp kullanılmıĢtır. Bu kalıp sökülüp-

birleĢtirilebilen yapıda olup, her defasında tek bir numune preslenerek üretilmiĢtir. 

Bu üretim aĢaması ile yapılan geliĢtirmeler bulgular ve tartıĢma kısmında 

açıklanmaktadır. 

 

4.1.3. Soğuk izostatik basınç uygulama iĢlemi  

  

Tek eksenli presleme iĢleminden sonra numunelerin her biri bir lateks 

koruyuculara konmuĢ ve daha sonra bir vakum pompası yardımı ile havası 

alınmıĢtır. Daha sonra koruyucular, yağ ortamı ile dolu olan soğuk izostatik 

presleme cihazının (Stansted Fluid Power) basınç haznesine konmuĢtur. Buradaki 

sistem, sıkıĢtırılan sıvının her yönde eĢit basınç uygulayarak numunenin 
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yoğunluğunun artmasına yol açmaktadır. Bu yöntem kullanılarak bütün 

numuneler için 300 MPa değerinde basınç uygulanmaktadır. 

 

4.1.4. Bağlayıcı uzaklaĢtırma iĢlemi 

 

Ġzostatik presleme iĢleminden sonra numuneler, bünyesinde 

bulundurdukları, toz karıĢımının kolay Ģekillendirilebilmesini sağlayan bağlayıcı 

malzemelerin yapıdan uzaklaĢtırılması için bağlayıcı uzaklaĢtırma (debinding) 

iĢlemine sokulmuĢtur. Bağlayıcı uzaklaĢtırma iĢleminde kısaca numuneler bir 

fırına (Reta) konmuĢ ve normal atmosfer koĢulları altında 550 
o
C‟de 2 saat süreyle 

yapılan ısıl iĢlem ile numunelerin içerisindeki proses ilavelerinin etkin bir Ģekilde 

uzaklaĢtırılması sağlanmıĢtır. Bağlayıcı uzaklaĢtırma iĢleminden sonra malzeme 

sinterlenmeye hazır hale getirilmiĢtir. 

 

4.1.5. Sinterleme iĢlemi 

 

Gaz basınçlı sinterleme yönteminde, daha az miktarda sinterleme katkı 

malzemeleri kullanılarak malzemenin yoğunlaĢması sağlanmaktadır. Sinterlemede 

daha az miktarda sinterleme katkı malzemeleri kullanılması, sinterleme 

sonrasında yapıdaki amorf faz miktarını azaltmaktadır. Amorf faz miktarının 

azaltılması, silisyum nitrür esaslı seramiklerin sürünme gibi yüksek sıcaklık 

özelliklerini geliĢtirmek için uygulanan yaklaĢımlardandır [22,23]. 

Proses ilavelerinin bağlayıcı uzaklaĢtırma iĢlemi ile yapıdan 

uzaklaĢtırılan numuneler sinterleme sırasında ısıtıcı elemanlardan ve 

birbirlerinden kaynaklanabilecek etkileĢimlerin önlenmesi açısından BN spreyiyle 

kaplanıp, BN potaya yerleĢtirildikten sonra FCT marka FPW 180/250–2–220-

100SP tipi, 22 bar basınca çıkabilen, grafit ısıtıcı elemanlı gaz basınçlı sinterleme 

fırınına (ġekil 4.4) konmakta ve uygun rejimde sinterleme iĢlemi 

gerçekleĢtirilmektedir. Daha sonra yavaĢ soğutma rejimi ile fırın soğutulmaktadır. 
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ġekil 4.4. Gaz basınçlı sinterleme fırını 

 

4.1.6. Yoğunluk ölçümü 

 

Malzemenin yoğunluğu mekanik özelliklerini doğrudan etkilediğinden 

malzemenin farklı koĢullarda sürünme davranıĢının incelenebilmesi ve 

karĢılaĢtırma yapılabilmesi için tam yoğun olmaları gerekmektedir. Bu amaçla 

sinterlenen numunelerin kuru ağırlıkları alınıp, gözeneklerin içinde kalan havanın 

uzaklaĢtırılması için yaklaĢık 4 saat kaynatıldıktan sonra askıdaki ağırlıkları 

ArĢimet prensibine göre ölçülmüĢ, sonrasında sıvı sızdırılmıĢ haldeki ağırlıkları 

ölçülerek (ıslak ağırlık) (4.1) eĢitliğine göre yoğunluk hesaplamaları yapılmıĢtır  

      

 

 

W1= Kuru ağırlık, W2= Askıdaki ağırlık, W3= Islak ağırlık.  

 

4.1.7. Yüzey iĢlemleri 

 

Sinterlendikten sonra yoğunlukları ölçülen numuneler, sürünme deney 

numunesi hazırlama ve üretimi sürecinin son aĢaması olan yüzey iĢlemleri 

aĢamasına tabi tutulmuĢtur. Yüzey iĢlemleri aĢamasında numunelere istenen boyut 

ve yüzey düzgünlüğünün sağlanması açısından ilk önce taĢlama cihazı (Taksan 
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TYT 400)  ile taĢlama yapılmıĢ sonrasında ise yüzey parlatma iĢlemi yapılmıĢtır 

(ġekil 4.5-4.6).  

ÇalıĢmanın ilk zamanlarında test numunelerinin istenen boyut ve yüzey 

düzgünlüğünün sağlanması Ģeklindeki yüzey iĢlemleri süreci her bir numunenin 

ġekil 4.6‟daki gibi zımpara kağıtları kullanılarak uzun süre ve emek gerektiren bir 

Ģekilde manüel olarak el ile yapılmaktaydı. Fakat taĢlama cihazının (Taksan TYT 

400) bölüme kazandırılması ve sonrasında çalıĢmada kullanılan malzemelerin 

taĢlanabilmesi için uygun elmas taĢlama taĢlarının temin edilmesiyle üretilmiĢ 

numunelerin bir arada taĢlanması ile istenen boyut ve yüzey düzgünlüğünün 

sağlanmasında her numunenin ayrı ayrı el ile zımpara kâğıtları ile yüzey iĢlemleri 

uygulanması sürecine göre çok daha iyi bir Ģekilde homojenlik sağlanmaktadır.  

 

 

 

a) 

 

                                                 b)                                                          c) 

 

ġekil 4.5. a) Yüzey Satıh TaĢlama cihazı b) ve c) taĢlama taĢının numune yüzeyinden  

                 numunenin boyuna paralel doğrultuda talaĢ kaldırması 
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a)                                                         b) 

ġekil 4.6.  a) Numune parlatma cihazı, b) Numune yüzeylerinin parlatılması iĢlemi 

 

4.2. Isıl ĠĢlem Uygulanması 

 

Silisyum nitrür esaslı seramiklerin sürünme gibi yüksek sıcaklık 

özelliklerini geliĢtirmek için uygulanan yaklaĢımlardan bir diğeri malzemelere ısıl 

iĢlem uygulanmasıdır. Taneler arasında ve üçlü noktalarda kristal yapıda ikincil 

fazların oluĢumu sinterleme sonrasında ısıl iĢlem uygulamaları ile 

gerçekleĢtirilebilir. Bu süreçte oluĢan kristal faz veya fazların tipi ve miktarı 

sinterleme sırasında kullanılan katkı malzemelerinin kompozisyonuna ve 

miktarına olduğu kadar uygulanan ısıl iĢlemin sıcaklığı, bekleme süresi, ortam 

gibi uygulama koĢullarına da bağlıdır [24]. Hazırlanan numunelerin bazılarına ısıl 

iĢlemin malzemenin sürünme özelliklerine etkisini incelemek doğrultusunda 

basınçsız sinterleme fırınıyla (Astro, ġekil 4.7), azot ortamında, 1600 °C 

sıcaklıkta, 2 saat süreli ısıl iĢlem uygulanmıĢtır.  

 

 

ġekil 4.7. Basınçsız sinterleme fırını 
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4.3. SinterlenmiĢ ve Isıl iĢlem UygulanmıĢ 25A SiAlON Seramiklerinin  

       Karakterizasyon ÇalıĢmaları 

 

SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiklerinin 

karakterizasyon çalıĢmaları X-ıĢınları difraktometresi,  taramalı ve geçirimli 

elektron mikroskobu gibi teknikler kullanılarak yapılmıĢtır.  

 

4.3.1. Faz karakterizasyonu 

 

Isıl iĢlemin ve sürünmenin SiAlON seramiğinin faz yapısı üzerindeki 

etkisini incelemek amacıyla, ısıl iĢlem görmüĢ ve görmemiĢ numunenin yanı sıra, 

ısıl iĢlem görmüĢ numunenin sürünme deneyi sonrasındaki numuneleri öğütücü 

yardımıyla toz haline getirilmiĢ, daha sonra X-ıĢını difraktometresi analizi 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Isıl iĢlemin, sinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin faz yapısı 

üzerindeki etkisi sürünme test sonuçlarından önce verilirken, sürünme 

deformasyonunun sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ malzemenin faz yapıları 

üzerindeki etkileri sürünme test sonuçları baĢlıklı bölümde verilmiĢtir.  

Malzemelerin faz karakterizasyonu X-ıĢınları difraktometresi (Rigaku 

Rint 2000)  yardımıyla CuKα1 ıĢıması kullanılarak yapılmıĢtır (λ =1.54056 Aº). 

Analiz sırasına 2θ açıları 5-80 arasında tutulmuĢ ve elde edilen patternler JPDS 

indekslerindekilerle karĢılaĢtırılarak faz analizi yapılmıĢtır. SiAlON sistemine ait 

dört temel pik 32-38, 2θ açılarında oluĢmaktadır. Fakat tarama açısının 18–40, 2θ 

açıları ile geniĢ tutulmasıyla politip oluĢumunun tespiti sağlanmıĢtır. α ve  

β-SiAlON fazlarının yaklaĢık oranı pik Ģiddetlerinden; α-SiAlON‟un (102) ve 

(210) düzlemlerinden ve β-SiAlON‟un (101) ve (210) düzlemlerinden gelen 

yansımalar bütünleĢtirilmiĢ Ģiddetleri (4.2) nolu eĢitlik kullanılarak hesaplanmıĢtır 

[45].   

 

 

 

Iα   ve Iβ  sırasıyla elde edilmiĢ olan α ve β-SiAlON piklerinin Ģiddetlerini 
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göstermektedir. Wβ , β-SiAlON‟un sistemdeki ağırlıkça oranını ifade etmektedir. 

K, β (101) – α (102) yansımaları için 0.518, β (210) – α (210) yansımaları için ise 

0.544 değerinde eĢitlik sabitleridir.  

 

4.3.2. Mikro yapı karakterizasyonu 

 

Isıl iĢlemin ve sürünmenin ve oksidasyonun SiAlON seramikleri 

üzerindeki etkisini incelemek amacıyla, sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 

numunelerin yanı sıra, sürünmüĢ numunelerin taramalı ve geçirimli elektron 

mikroskobu ile mikro yapı karakterizasyon çalıĢmaları numuneler hazırlanarak 

yapılmıĢtır. SürünmüĢ numunelerin mikro yapı karakterizasyon sonuçları sürünme 

test sonuçları baĢlıklı bölümde verilmiĢtir.  

Taramalı elektron mikroskop (SEM) incelemesi için numune hazırlama 

aĢamaları kesme, numuneleri kalıplama, kaba parlatma, ince parlatma, altın ya da 

karbon ile kaplama aĢamalarından oluĢur. Bu doğrultuda incelenecek olan 

numuneler ilk önce kesilmiĢ, bakalit kalıba alınmıĢ, kaba ve ince parlatmaları 

yapılmıĢ, yüzey iletkenliğinin sağlanması için altın ile kaplanmıĢ (ġekil 4.8) ve 

son olarak da taramalı elektron mikroskobunda (Zeiss Supra 50 VP) inceleme 

yapılmıĢtır. 

Numuneden yansıyan elektronlardan bilgi toplanan taramalı elektron 

mikroskobundan farklı olarak geçirimli elektron mikroskobunda (TEM) 

numuneden geçen elektronlardan bilgi toplandığından, numunenin elektron 

transparan olması gerekmektedir (ġekil 4.9). Elektron demetinin numune içinden 

geçebilmesi elektronların numune yüzeyine çarpıncaya kadar ne kadar 

hızlandığına, yani uygulanan voltaj değerine bağlıdır. TEM için bu kalınlık 

yaklaĢık 100 nm ve daha düĢük boyutlardır. Bu doğrultuda numunenin geçirimli 

elektron mikroskobu incelemesinin yapılabilmesi için bir dizi numune hazırlama 

iĢleminin yapılması gerekmektedir. Bu iĢlemler; kesme, dilimleme, kaba inceltme, 

disk biçiminde kesme, hassas kesme ve numune yüzeylerini paralel hale getirme, 

çukur oluĢturma, iyon inceltme Ģeklindedir (ġekil 4.10).  
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ġekil 4.8.   Taramalı elektron mikroskop incelemesi için numune hazırlama aĢamaları 

 

 

                                            

                                                a)                                                             b) 

 

ġekil 4.9.  Numuneye gelen elektron demeti ve numune arasındaki etkileĢim sonucu oluĢan ve  

                 a) Taramalı ve b) Geçirimli elektron mikroskoplarında farklı tekniklerde kullanılan  

                 sinyallerin bazıları 

 

ġekil 4.10 da gösterilen aĢamalarla hazırlanan numuneler geçirimli 

elektron mikroskobu (FEG-TEM-JEOL 2100F) ile yapılan mikro yapı 

karakterizasyon çalıĢmaları ile incelenmiĢtir. 
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ġekil 4.10.   Geçirimli elektron mikroskobu incelemesi için numune hazırlama aĢamaları 

4.4. Sertlik ve Tokluk Özelliklerinin Belirlenmesi 

 

SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulamıĢ 25A SiAlON seramiklerinin sertlik 



92 

 

 

ve tokluk özellikleri vickers mikrosertlik yöntemi ile Emco Test sertlik cihazı           

(ġekil 4.11 a) kullanılarak belirlenmiĢtir. Sertlik özelliği, elmas piramit bir ucun 

malzemeye batırılmasına karĢı malzemenin gösterdiği direnç vasıtasıyla 

ölçülmektedir. Elmas piramit uç (ġekil 4.11 b), tatbik edilen bir yük altında 

malzemeye batırıldığında malzeme üzerinde bir iz bırakmaktadır (ġekil 4.11 c). 

Malzemenin sertliği, bu izin büyüklüğü ile ters orantılıdır. Tokluk özelliği de 

ġekil 4.11 c‟de görülen uç izinin köĢelerinde oluĢan çatlak uzunluklarının 

ölçülmesi ile belirlenmiĢtir. ParlatılmıĢ numuneler üzerinde, piramit elmas uç 

kullanılarak, oda sıcaklığında sertlik ölçümleri yapılmıĢtır. Sertlik değerleri 

numunelerin 10 kg yük altında 10 saniye bekletilmeleriyle bulunmuĢtur. Numune 

sertliklerinin hesaplanmasında parlatılmıĢ yüzeylerden 10 ölçüm yapılarak 

ortalama değerleri alınmıĢtır. 

 

 

           
ġekil 4.11. Malzemenin serlik değerinin ölçülmesi için kullanılan a) Sertlik ölçme cihazı, 

                          b) Malzemeye batırılan elmas piramit uç, c)  Elmas piramit ucun malzeme  

                          üzerinde oluĢturduğu iz 
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4.5. Oda Sıcaklığı ve Yüksek Sıcaklık Mukavemet Testleri 

 

SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulamıĢ 25A SiAlON seramiklerinin oda 

sıcaklığı ve yüksek sıcaklık dört nokta eğilme kırılma mukavemetleri Instron 5581 

modeli üniversal mekanik test cihazı kullanılarak belirlenmiĢtir. (ġekil 4.12) 

 

 

ġekil 4.12.   Üniversal mekanik test cihazı 

 

Test cihazı maksimum 50 kN yük kapasiteli olup, yere monte edilen 

mekanik test sistemi ile maksimum çalıĢma sıcaklığı 1500 °C yüksek sıcaklık 

fırını ve aksesuarlarını içermektedir. Oda ve yüksek sıcaklıktaki malzemelerin 

mekanik testleri elektro-mekanik olarak bir kiĢisel bilgisayar yardımı ile BlueHill 

yazılımı (ġekil 4.12 b) vasıtasıyla kontrol edilerek gerçekleĢtirilmektedir.  

Yüksek sıcaklık eğilme mukavemet testleri ENV 820-1 [125] (Advanced 

technical ceramics - Methods of testing monolithic ceramics -Thermomechanical 

properties - Part 1: Determination of flexural strength at elevated temperatures) 

standardına göre uygulanmıĢtır. Oda sıcaklığı eğilme mukavemet testleri ise 

ASTM C1161-02c [126] (Standard Test Method for Flexural Strength of 

Advanced Ceramics at Ambient Temperature) standardına göre uygulanmıĢtır. 

Her iki test tipi içinde sürünme testi için hazırlanan numuneler kullanılmıĢ olup,  

numunelerin oda sıcaklığındaki dört nokta eğilme mukavemet testleri Instron 
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5581 modeli üniversal mekanik test cihazına takılan dört nokta eğme test düzeneği            

(ġekil 4.12 c) ile deformasyon kontrollü modda, dakikada 0,5 mm eğilme 

deformasyonu oluĢturacak Ģekilde eğilme yükünün, arttırılması Ģeklinde 

yapılmıĢtır. Yüksek sıcaklık dört nokta eğme mukavemet testleri Instron 5581 test 

cihazına yüksek sıcaklık fırını ile yüksek sıcaklık test düzeneği kurularak 

yapılmıĢtır. Yüksek sıcaklık mukavemet testleri 1100, 1200, 1300 ve 1400 ºC 

sıcaklıklarında ortam sıcaklığına ulaĢıldıktan 30 dakika sıcaklık kararlılık 

süresinin geçmesinden sonra oda sıcaklığı testlerindeki gibi deformasyon 

kontrollü modda, dakikada 0,5 mm eğilme deformasyonu oluĢturacak Ģekilde 

eğme yükünün arttırılması Ģeklinde yapılmıĢtır. Sıcaklık-yük parametrelerinin 

yüksek sıcaklık eğilme mukavemet testlerinde 1400 ºC için uygulanması ġekil 

4.13‟de gösterilmektedir. Numunelerin kırılması ile de testler sonlandırılmıĢtır. 

 

 

 

ġekil 4.13. 1400 ºC sıcaklık için eğilme mukavemet testinde yük-sıcaklık parametrelerinin test  

                   sırasında uygulanması 

 

4.6. Sürünme Testleri 

 

Sürünme test çalıĢmalarında sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 4 mm 

geniĢliğinde, 3 mm kalınlığındaki 25A SiAlON test numunelerinin 1300, 1350 ve 

1400 ºC sıcaklık ve 50 - 150 MPa aralığındaki sabit eğilme gerilmeleri altında  

72 saat süreli sürünme testleri yapılmıĢ ve elde edilen verilerin analizi ile bu 

malzemelerin sürünme davranıĢları incelenmiĢtir. Sürünme testlerinde kullanılan 
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yük artıĢ hızı, testlerde uygulanacak sıcaklık, gerilme değerleri ve sürünme test 

süresi parametreleri bir süreç çerçevesinde belirlenmiĢtir. Bu süreç bulgular ve 

tartıĢma bölümünde sürünme test parametrelerinin belirlenmesi kısmında detaylı 

olarak açıklanmıĢtır. Sürünme testleri;  

 Yüksek sıcaklık test düzeneğinin kurulması (ġekil 4.14), 

 

 

ġekil 4.14. Instron 5581 test cihazında a) Yüksek sıcaklık test düzeneği ve testte kullanılan diğer  

                   üniteler, b) Yüksek sıcaklık fırın ünitesi, c) ve d)  SiC dört nokta eğilme sürünme test  

                   düzeneği 
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 Fırın sıcaklığının 5 ºC /dk. artıĢ hızıyla yaklaĢık 4,5 saat sürede test sıcaklığına 

arttırılması,  

 Sıcaklık kararlılığının sağlanması için 30 dakika beklenilmesi, 

 Numune üzerindeki 20 N‟luk ön yükün, 100 N/dk. artıĢ hızıyla numune 

üzerinde istenen eğilme gerilmesi oluĢturacak yük değerine kadar yük 

uygulamasının baĢlatılması, 

 Yükün uygulanmasından sonra istenen eğilme test gerilmesi elde edilmesi ile 

sonrasında numuneye yaklaĢık 72 saat test ve 6 saat soğuma süresi dahil 

toplam 78 saat sabit eğilme test gerilmesinin uygulanması ve bu süre içinde 

numune üzerinde meydana gelen eğilme sürünme deformasyon verilerinin 

doğrusal pozisyon sensörü  (LVDT) ile kiĢisel bilgisayar yardımıyla izlenmesi 

ve kaydedilmesi, 

 72 saat süre sonrasında fırın sıcaklığının 10 ºC /dk. azalıĢ hızıyla kontrollü bir 

Ģekilde soğutulması, yaklaĢık 6 saat sonra fırın sıcaklığının oda sıcaklığına 

ulaĢılması sonrasında fırın kapağının açılıp numunenin fırından çıkartılması, 

 Son olarak sürünmüĢ numunenin daha sonra yapılacak karakterizasyon 

çalıĢmaları için muhafaza edilmesi, 

 

Ģeklindeki prosedürle gerçekleĢtirilmektedir. Sıcaklık-yük parametrelerinin 

sürünme testlerinde 1400 ºC için uygulanması ġekil 4.15‟de gösterilmektedir. 

 

 

ġekil 4.15. 1400 ºC sıcaklık için eğilme sürünme testinde yük-sıcaklık parametrelerinin test  

                   sırasında uygulanması 
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 Yüksek sıcaklık test fırınının çalıĢma sıcaklık aralığı 800- 1500 °C‟dir. 

Fırın 6 adet super Kanthal 33 molibden disilisid (MoSi2) ısıtıcı eleman ile 

ısıtılmakta, fırın sıcaklığı Eurotherm Instrumens 2408 sıcaklık kontrol ünitesi 

tarafından iki adet B tipi ısıl çift (thermocouple) ile kontrol edilmektedir. Yüksek 

sıcaklık fırın ünitesinin soğutulması kapalı devre soğutma sistemi tarafından 

gerçekleĢtirilmektedir (ġekil 4.14 a).  

 Test sırasında numuneye uygulanacak test yükü maksimum 2 KN 

kapasiteye sahip yük hücresi ile alümina çubuk ve SiC‟den imal edilmiĢ dört 

nokta eğilme düzeneği aracılığı ile numuneye iletilmektedir (ġekil 4.15 c ve d). 

Numunede sürünme nedeniyle meydana gelen deformasyon maksimum 2,5 mm 

hareket mesafesi bulunan doğrusal pozisyon sensörü  (LVDT) ile kiĢisel 

bilgisayar yardımıyla algılanarak saniyenin yüzde biri aralıklarla 

kaydedilmektedir (ġekil 4.14 a ve b). Kaydedilen sürünme deformasyon verileri 

Bluehill yazılımı tarafından iĢlenmekte; sürünme uzaması-zaman grafiği ve ham 

veri (raw data) Ģeklinde daha sonra analiz yapılabilmesi açısından 

kaydedilmektedir. 

 1300, 1350 ve 1400 ºC sıcaklık ve 50 - 150 MPa aralığındaki sabit 

eğilme gerilmeleri altında 72 saat süreli yapılan sürünme testlerinden elde edilen 

ham veriler analiz edilerek sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON 

seramiğinin sürünme davranıĢı incelenmiĢtir. 

 

4.6.1. SürünmüĢ numunelerin karakterizasyonu 

 

Sürünme deformasyonunun sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 

malzemenin faz yapısı üzerindeki etkileri XRD ile, mikro yapı üzerindeki etkileri 

ise SEM ve TEM ile belirlenmeye çalıĢılmıĢtır. Ayrıca sürünme testleri yüksek 

sıcaklıklarda, hava ortamında gerçekleĢtiğinden numuneler test sırasında 

oksidasyona uğramaktadır. Si3N4 esaslı seramiklerde taneler arası amorf fazın 

yüksek sıcaklıklarda yumuĢayarak sürünme dayanımı gibi yüksek sıcaklık 

özelliklerini olumsuz yönde etkilemesinin yanı sıra oksidasyon dayanımı da göz 

önüne alınması gereken bir konudur [23]. Oksidasyon sonucunda numunelerde 

ağırlık kazancı meydana geldiğinden, bu doğrultuda sürünme test öncesi ve 
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sonrasında numunelerin ağırlıkları ölçülerek malzemelerin oksitlenme davranıĢları 

incelenmiĢtir. 
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5. BULGULAR  

 

5.1. Bağlayıcı UzaklaĢtırma ve Yoğunluk Ölçümleri 

 

Ġzostatik presleme iĢleminden sonra içeriklerindeki bağlayıcı 

malzemelerin yapıdan uzaklaĢtırılması için bağlayıcı uzaklaĢtırma (debinding) 

iĢlemine sokulan numunelerin bu iĢlem öncesi ve sonrasındaki ağırlıkları 

ölçülmüĢ, numunelerin ağırlıkça ihtiva ettikleri yaklaĢık % 6 civarındaki bağlayıcı 

malzemenin yapıdan uzaklaĢtırıldığı belirlenmiĢtir.  

Sinterlenen numunelerin yoğunluk ölçüm iĢlemleri sonucunda 

hesaplanan yoğunluklarının, farklı zamanlarda yapılan sinterlemeden sinterlemeye 

değiĢtiği, bazı numunelerde bu malzemenin teorik yoğunluğu olan 3,25 gr/cm
3
 „e 

yakın değerler (% 99,7) elde edildiği bazı numunelerde ise daha düĢük (% 97,5- 

% 99) yoğunluk değerlerinin elde edildiği görülmüĢtür. Bu farklılıkların değiĢik 

zamanlarda yapılan sinterlemelerde olduğu gibi aynı anda sinterlenen numuneler 

arasında da meydana geldiği gözlenmiĢtir.  

Sürünme test numunesi hazırlama aĢamalarından biri olan yaĢ yoğunluğu 

arttırmak amacıyla uygulanan soğuk izostatik presleme aĢamasından sonra 

numunelerde boyut faktöründen kaynaklandığı düĢünülen (uzun ince yapı) 

uzunlamasına eksende eğilme-çarpılmalar meydana gelmekteydi. Bu çarpılmalar 

sinterleme sonrasında kaybolmamakta, sürünme testinin uygun bir Ģekilde 

yapılabilmesi gerekli olan ve ilgili test standardın da belirtilen numunelerin 

düzgün ve paralel olma gerekliliği açısından sorunlara yol açmaktaydı. Bu 

problemin giderilmesi açısından yapılan ilk deneme soğuk izostatik presleme 

uygulanmadan sinterleme iĢleminin yapılmasıdır. Fakat soğuk izostatik presleme 

uygulanmadan yapılan sinterleme iĢleminden elde edilen numunelerde istenen 

yoğunluğa ulaĢılamamıĢtır. Daha sonraki denemelerde baĢlangıç toz karıĢımının 

preslenerek bar biçiminde Ģekillendirilmesinde uygulanan 40 MPa basınç değeri 

arttırılmıĢtır. Fakat 40 MPa‟dan daha yüksek değerlerde presleme basıncı 

uygulanarak tozların bar biçiminde Ģekillendirme denemelerinde kalıp duvarları 

ile tozlar arasındaki sürtünmelerden kaynaklanan, numuneler üzerinde farklı 

gerilme yığılmalarının oluĢması ile numuneler üzerinde çatlamalar, tabaka 
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ayrılmaları (ġekil 5.1) ve yeteri kadar yoğunlaĢma meydana gelmemiĢtir. 40 

MPa‟dan daha düĢük değerlerde presleme basıncı uygulanarak yapılan 

denemelerde ise tozların birbirlerine yeteri kadar bağlanamadığı gözlenmiĢ, 

numunelerde sinterleme öncesinde kırılmalar meydana gelmiĢtir. 

 

 

 

ġekil 5.1. Presleme sırasında yüksek basınç uygulamasından kaynaklanan çatlama, tabaka     

                ayrılması  

 

Ayrıca numunenin düzgünlüğü, paralelliği ve boyutsal açıdan ilgili test 

standardına uygunluğunun sağlanması; yüzey iĢlemlerinin el ile zımpara kâğıtları 

kullanılarak parlatma iĢlemi ile gerçekleĢtirildiğinden dolayı uzun zaman, emek 

ve maliyet gerektirmekteydi. ÇalıĢmanın sonraki zamanlarında yüzey satıh 

taĢlama cihazı ve otomatik presleme cihazına adapte edilebilen bar biçimli 

hazneye sahip kalıp yaptırılması ile bu problemler giderilmiĢtir. Otomatik 

presleme cihazı için, tozların konulduğu hazne açısından daha önce kullanılan 

kalıp (ġekil 5.2 a) boyutlarından biraz daha büyük boyutlarda haznelere sahip 

kalıp yaptırılıp, boyut faktöründen kaynaklandığı tespit edilen çarpılma-eğilme 

miktarı azaltılmıĢtır. Yeni kalıp kullanılmasının diğer avantajları aynı anda 3 

numunenin çok hızlı bir Ģekilde preslenerek Ģekillendirilebilmesi ve tozların 

hazneleri doldurması sağlanarak fazla tozun kalıp üzerinden sıyırtılarak toz 

karıĢımındaki ilk paketlenmenin önceki kalıba göre çok daha homojen bir Ģekilde 

gerçekleĢtirilmesidir. Daha fazla sayıda, birbirine yakın özellikte numune 

preslenmesi, bu numunelerin üst üste BN potaya düzgün bir Ģekilde yerleĢtirilerek 

(ġekil 5.2 b) potanın dolmasının sağlanmasıyla da aynı zamanda sinterleme 
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sürecindeki numuneler arasındaki yoğunlaĢma farkı ve çarpılma farkı çok az 

seviyelere azaltılmaktadır. 

 

 

a) 

 

 

b) 

 

 ġekil 5.2. BaĢlangıç toz karıĢımının preslenerek bar biçiminde Ģekillendirilmesinde kullanılan  

                  kalıp ve preslenmiĢ numunelerin sinterleme öncesinde  BN potaya yerleĢtirilmesi 

 

Ayrıca yüzey satıh taĢlama cihazına malzemelerin taĢlanabilmesi için 

uygun elmas taĢlama taĢlarının da temin edilmesiyle üretilmiĢ numunelerin bir 

arada taĢlanması ile istenen boyut ve yüzey düzgünlüğünün sağlanmasında her 

numunenin ayrı ayrı el ile zımpara kâğıtları ile yüzey iĢlemleri uygulanması 

sürecine göre çok daha iyi bir Ģekilde homojenlik sağlanmaktadır. Yoğunluk 

Si3N4 esaslı seramiklerin mekanik özelliklerinin belirlenmesinde önemli 
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olduğundan daha sonra daha gerçekçil karĢılaĢtırma yapılabilmesi açısından 

sürünme test yapılan numunelerde yoğunluğun % 99 ya da daha yüksek 

değerlerde olanlar kullanılmıĢtır. 

 

5.2. Sertlik ve Tokluk Ölçüm Sonuçları 

 

Vickers mikrosertlik yöntemiyle sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 

25A SiAlON seramiklerinin sertlik ve tokluk özelliklerinin belirlenmesi için 

parlatılmıĢ yüzeylerden yapılan 10 adet ölçümün ortalaması Çizelge 5.1 ile 

özetlenmiĢtir. Uygulanan ötektik üstü sıcaklıkta malzemenin sertlik ve tokluk 

değerlerinde belirgin bir değiĢim saptanmamıĢtır. 

 

Çizelge 5.1. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiklerinin Vickers  

                    mikrosertlik yöntemiyle belirlenmiĢ olan sertlik ve tokluk özellikleri 

 

Malzeme HV10 (GPa) Kıc (MPa m
1/2

) 

25A SiAlON ( SinterlenmiĢ) 15.50 5.50 

25A SiAlON (Isıl iĢlem uygulanmıĢ) 15.62 5.45 

 

 

5.3. Malzemelerin Sürünme Testi Öncesindeki Faz Karakterizasyonu  

       Sonuçları 

 

SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiğinin (Y-Sm-

Ca sistemi) XRD analizi sonucunda elde edilen difraksiyon patternleri ġekil 5.3 

ve faz oranları Çizelge 5.2‟de verilmiĢtir.    
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ġekil 5.3. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiğinin difraksiyon patterni (β:beta     

                SiAlON fazı, α:alfa SiAlON fazı, M: Melilit fazı (Ln2Si3-x Alx O3+x N4-x )) 

 

 

Çizelge 5.2. Sinterleme ve ısıl iĢlem sonrasında 25A SiAlON seramiğindeki faz oranları 

 

Malzeme 
Faz oranları (%) 

α fazı β fazı 

25A SiAlON ( SinterlenmiĢ) 19 81 

25A SiAlON (Isıl iĢlem uygulanmıĢ) 17 83 

 

Çizelge 5.2‟de verildiği gibi sinterleme sonrasında % 19 oranında 

bulunan α-SiAlON miktarı AET ısıl iĢlem uygulaması sonucunda önemli 

değiĢikliğe uğramamıĢ % 17 oranında kalmıĢtır. SinterlenmiĢ 25A SiAlON 

seramiğinin gaz basınçlı sinterlenmesi sonrasında yavaĢ soğuma rejimi ile 

soğutulduğundan dolayı sinterleme sırasındaki sıvı faz soğuma sonrasında taneler 

arası kristal faz olan Melilit (Ln2Si3-x Alx O3+x N4-x ) fazına dönüĢmüĢtür. Ötektik 

sıcaklığın üzerinde uygulanılan ısıl iĢlem ile de sinterlenmiĢ 25A SiAlON 

seramiğinin taneler arasında bulunun amorf fazın kristalleĢmesi sağlanarak, 

uygulanılan ısıl iĢlemin amacına ulaĢılmıĢ, yapıdaki mevcut taneler arasındaki 

amorf faz miktarı azaltılmıĢ, kristal faz olan Melilit fazının miktarı da arttırılmıĢtır 

(ġekil 5.3).  
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5.4. Malzemelerin Sürünme Testi Öncesindeki Mikro Yapı  

       Karakterizasyonu Sonuçları 

 

SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiğinin sürünme 

test numunelerinin kesitleri üzerinden elde edilen geri yansıyan elektron 

görüntüleri ġekil 5.4 ve 5.5‟de verilmiĢtir.  

 

 

a) 

 

b) 

ġekil 5.4. SinterlenmiĢ 25A SiAlON sürünme test numunesinin kesitinden a) 10000 X‟ten ve              

                b) 20000X‟ten elde edilen geri yansıyan SEM görüntüleri 
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SiAlON malzemesindeki eĢ biçimli gri renkli α tanelerinin, uzamıĢ koyu 

renkli β tanelerinin ve açık renkli taneler arası amorf fazın mikro yapıları 

görülmektedir (ġekil 5.4). 

 

 

a) 

 

b) 

ġekil 5.5. Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON sürünme test numunesinin kesitinden a) 10000 X ve 

                 b) 20000 X‟ten elde edilen geri yansıyan SEM görüntüleri 

 

25A SiAlON malzemesinde ısıl iĢlem uygulanmasının etkisi SEM geri 
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yansıyan elektron görüntülerinde açık renkli taneler arası camsı-amorf fazın üçlü 

noktalarda toplanması biçiminde açıkça görülmektedir (ġekil 5.6 b). 

 

 

a) 

 

b) 

ġekil 5.6. a) SinterlenmiĢ ve b) Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON sürünme test numunesinin  

                 kesitinden 10000X‟ten elde edilen geri yansıyan elektron görüntüleri 

 

 

25A SiAlON malzemesinin mikro yapısında bulunan α fazı (ġekil 5.7 a), 

β fazı (ġekil 5.7 b)  gibi fazların kimyasal bileĢimleri ve üç tanenin kesiĢtiği 
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bölgede yer alan ve SiAlON esaslı seramik malzemelerin yüksek sıcaklık 

özelliklerini doğrudan etkileyen üçlü nokta (ġekil 5.7 c) kompozisyonları 

geçirimli elektron mikroskobu (TEM) ve enerji dağılımlı x-ıĢını spektrometresi 

(EDX) teknikleri ile ayrıntılı olarak baĢka bir çalıĢmada incelenmiĢtir [127].   

 

 

                               

                                        a)                                                                   b) 

 

c) 

ġekil 5.7. 25A SiAlON malzemesinin mikro yapısındaki a) α tanesi, b) β tanesi ve üçlü noktadan    

                elde edilen STEM görüntüleri [127] 

 

ÇalıĢmada yapılan kimyasal analiz sonuçlarına göre;  

 

 Ġtriyum (Y)‟un -SiAlON tanesinin kimyasal kompozisyonu içerisinde yer 

aldığı,  

 Kalsiyum (Ca)‟ unda -SiAlON tanesinin yapısında olabileceği, 

 -SiAlON tanelerinin birbirine çok yakın kompozisyonda bulundukları, 
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 Üçlü noktaların Y, Ca, Sm, Si, Al, O ve N elementlerini içerdiği ve birbirine 

yakın kompozisyonda bulundukları tespit edilmiĢtir [127].  

 

ÇalıĢmada elde edilen diğer sonuçlardan bu tez çalıĢması için en önemli 

sonuç sinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğindeki üçlü noktaların büyük bir 

çoğunluğunun amorf (camsı) faz (ġekil 5.8), ısıl iĢlem uygulanmıĢ malzemedeki 

üçlü noktaların (ġekil 5.9) büyük bir çoğunluğunun ise kristal faz olduğunun 

belirlenmiĢ olmasıdır. ġekil 5.8‟e göre hem SiAlON tanesinden hem de üçlü 

noktadan elde edilen FFT (Fast Fourier Transform) görüntüsü sayesinde SiAlON 

tanesinin kristalin, incelenen üçlü noktanın ise amorf olduğu görülmektedir. 

 

 

 

 

ġekil 5.8.  25A SiAlON malzemesinden elde edilen HREM görüntüsü ve FFT paternleri [127] 

 

Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON numunesinde yer alan üçlü noktaların 

HREM görüntülerinde (ġekil 5.11) incelenen üçlü noktaların kristalin oldukları 

tespit edilmiĢtir [127]. 
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a) 

 

b) 

 

ġekil 5.9. a) ve b) Isıl iĢlem uygulanmıĢ SiAlON numunesinde üçlü noktaların HREM  

                görüntüleri  [127] 

 

 

5.5. Sürünme Test Sonuçları ve Analizi 

 

Sürünme test çalıĢmalarında; numune hazırlama aĢamaları ile üretilmiĢ, 

ısıl iĢlem uygulanan ve uygulanmayan 4 mm geniĢliğinde, 3 mm kalınlığında, 45 

mm uzunluğundaki numunelerin 1300, 1350 ve 1400 ºC sıcaklıkları için 100 MPa 
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eğilme gerilmesi ve 1400 ºC sıcaklığı için 50 - 150 MPa aralığındaki sabit eğilme 

gerilmeleri altında 72 saat süreli sürünme testleri yapılmıĢtır. Sürünme testlerinde 

kullanılan sıcaklık ve gerilme ve sürünme test süresi parametreleri bir süreç 

çerçevesinde belirlenmiĢtir. Bölüm 5.5.1‟de bu süreç açıklanmıĢtır. Bu süreç 

sonunda belirlenen test parametreleri ile testler gerçekleĢtirildikten sonra yapılan 

sürünme testlerinden elde edilen veriler analiz edilmiĢtir. 

ÇalıĢmada kullanılan sıcaklık ve gerilme parametreleri; 25A SiAlON 

malzemesinin oda sıcaklığı ve sırasıyla 1000, 1100, 1200, 1300 ve 1400 ºC 

sıcaklıklarında yapılan ve ġekil 5.10‟da verilen eğilme mukavemet test 

sonuçlarına göre belirlenmiĢtir.  

 

 

 

ġekil 5.10.  25A SiAlON malzemesinin oda sıcaklığı ve sırasıyla 1000-1400  ºC sıcaklıklarında  

                    yapılan kırılma test sonuçları 

 

25A SiAlON malzemesinin oda sıcaklığı ve sırasıyla 1000, 1100, 1200, 

1300 ve 1400 ºC sıcaklıklarında yapılan eğilme kırılma test sonuçları 

incelendiğinde, malzeme oda sıcaklığında 720 MPa değerindeki eğilme kırılma 

mukavemetine sahip olmakta iken 1000 ºC sıcaklıkta oda sıcaklığındaki kırılma 

mukavemetinin yaklaĢık % 85‟ini, 1100 ºC‟de % 81‟ini, 1200 ºC‟de % 75‟ini, 
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1300 ºC‟de % 65‟ini, 1400 ºC‟de ise % 55‟ini koruduğu gözlenmiĢtir (ġekil 5.10).  

SiAlON seramiklerinin sürünme davranıĢlarının incelendiği bu çalıĢmada 

sürünme deneylerinde uygulanacak eğilme gerilmeleri için ġekil 2.14‟deki hasar 

mekanizması haritasındaki gibi bir yaklaĢım kabulü ile testlerde uygulanacak en 

büyük gerilme değeri olarak bu sıcaklıktaki eğilme kırılma mukavemet değerinin 

yaklaĢık üçte birinden biraz daha fazla değer olan 150 MPa seçilmiĢtir.  

Sürünme deneylerinde uygulanacak parametrelerden bir diğeri olan 

sıcaklık parametresi için en düĢük sıcaklık değeri olarak silisyum nitrür esaslı 

seramiklerde sürünme gibi yüksek sıcaklık özelliklerinin olumsuz yönde 

etkilenmeye baĢladığı taneler arası amorf fazın yumuĢama sıcaklığının biraz 

üzerinde olan 1100 ºC seçilmiĢtir. 1100 ºC sıcaklıktan baĢlayarak sürünme 

deneyinin yapıldığı yüksek sıcaklık fırınının çalıĢabildiği en yüksek sıcaklık 

değerinin altında olan 1400 ºC‟ye kadar 1200, 1300 ºC gibi farklı sıcaklık 

değerlerinde ve 150 MPa eğilme gerilmesi altında sürünme deneyleri yapılmıĢtır. 

Sürünme testlerinde uygulanacak parametrelerden en son parametre olan 

sürünme deney süresi için literatürde yapılan benzer çalıĢmalar incelenmiĢ, 

literatürde bu hususta çok farklı yaklaĢımların bulunduğu; yapılan çalıĢmaların 

amacına, sıcaklık ve gerilme büyüklüklerine bağlı olarak birkaç saatlik testlerin 

yanı sıra aylarca süren testlerin yapıldığı tespit edilmiĢtir. Bu bakımdan mevcut 

imkânlar göz önüne alınarak sürünme testleri için test süresi olarak 24 saat 

olmasına karar verilerek, baĢlangıç olarak belirlenen sürünme test parametreleri 

ile yani 1100, 1200, 1300 ve 1400 ºC gibi farklı sıcaklık değerlerinde ve 150 MPa 

eğilme gerilmesi altında, hava ortamında, 24 saat süreli testler yapılmıĢtır. Bu 

parametrelerle yapılan sürünme testlerinden elde edilen sonuçlar ġekil 5.11‟deki 

gibidir. SinterlenmiĢ 25A SiAlON malzemesinin, sıcaklığın fonksiyonu olarak 

sürünme davranıĢı ġekil 5.11‟deki sürünme eğilme uzaması – zaman grafiğindeki 

sürünme eğrileri ile gösterilmektedir. 
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ġekil 5.11. BaĢlangıç parametreleri ile sinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin 1100, 1200, 1300 ve  

                   1400 ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmesi altında, hava ortamında, 24 saat süreli  

                   testlerden elde edilen sürünme eğilme uzaması-zaman grafiği 

 

Bu testlerden baĢlangıç parametreleri ile sinterlenmiĢ 25A SiAlON 

seramiğinin 1400 ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmesi altında, hava 

ortamında, 24 saat süreli deney sırasında sürünme test parametrelerinin deney 

sırasında uygulanması ve test sırasında farklı zamanlardaki sürünme eğilme 

uzaması-zaman grafiklerinin Bluehill yazılımındaki görünümleri sırasıyla ġekil 

5.12, ġekil 5.13 ve ġekil 5.14 ile verilmektedir. 

 

 

ġekil 5.12. 1400 ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmeli sürünme testinde sürünme deney  

                   parametrelerinin deney sırasında uygulanması ve sürünme testinde test yükünün    

                   uygulanması ile ilgili dört farklı zaman birimi 
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ġekil 5.13 ve ġekil 5.14‟de testin 1020. saniyesi, 2324. saniyesi, 10,24. 

saat ve 26. saatteki sürünme eğilme uzaması-zaman grafiklerinin Bluehill 

yazılımındaki görünümleri gösterilmektedir. 

 

 

a) 

 

b) 

ġekil 5.13. Sürünme deney parametrelerinin değiĢimine bağlı olarak ġekil 5.12‟deki a) ve b)  

                  noktalarına karĢılık gelen zamandaki sürünme eğilme uzaması (% )-zaman (saat) 

                 grafiğinin Bluehill yazılımındaki görünümü 
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a) 

 

 

 

b) 

ġekil 5.14.  a) ve b) Sürünme deney parametrelerinin değiĢimine bağlı olarak ġekil 5.12‟deki c) ve  

                   d) noktalarına karĢılık gelen zamandaki sürünme eğilme uzaması (% )-zaman (saat) 

                   grafiğinin Bluehill yazılımındaki görünümü 

 

 

 ġekil 5.13 a‟da verilen sürünme eğilme uzaması ve zaman grafiğinde  
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1400 ºC test sıcaklığı 150 MPa eğilme gerilmesi altında malzemenin sürünme 

deformasyonu baĢladığı gösterilmektedir. ġekil 5.13 b) ve ġekil 5.14‟de sürünme 

eğrisinin ilerleyen zaman için değiĢimi verilmektedir. Sürünme testi sırasında veri 

alınmasında kullanılan Bluehill yazılımı deney sırasında içinde sürünme eğilme 

uzaması ve zaman parametrelerinin de bulunduğu 12 farklı parametreden 

saniyenin yüzde biri kadar zaman aralıklarında verileri toplamakta ve 

iĢlemektedir. Bluehill yazılımının test sırasında toplayıp iĢlediği 12 farklı 

parametreden sürünme eğilme uzaması-zaman grafiklerinin elde edilebilmesi için 

gereken sürünme eğilme uzaması ve zaman parametrelerinin her bir saatte aldığı 

değerler Çizelge 5.3 ile gösterilebilir. 

 

Çizelge 5.3. 1100-1400 °C sıcaklıklarında sürünme eğilme uzaması ve zaman parametrelerinin   

                     her bir saat için aldığı değerler 

 

Sürünme Testi Yapılan Sıcaklıklarda Meydana Gelen Eğilme Deformasyonları (%) 

Zaman 

(Saat) 
1100 º C 1200 º C 1300 º C 1400 º C 

0 0 0 0 0 

0,5 0,056661 0,059913 0,145131 0,361989 

1 0,057368 0,064771 0,185893 0,47374 

2 0,059573 0,070742 0,228442 0,58792 

3 0,060651 0,075141 0,253685 0,661129 

4 0,060886 0,078778 0,272795 0,718177 

5 0,06133 0,081689 0,286697 0,766382 

6 0,061952 0,084487 0,29886 0,808843 

7 0,062247 0,087089 0,308408 0,847057 

8 0,062243 0,08935 0,315882 0,883175 

9 0,062704 0,092151 0,322308 0,916541 

10 0,064081 0,094973 0,328072 0,948065 

11 0,065702 0,097374 0,33259 0,977994 

12 0,066676 0,099911 0,33732 1,006447 

13 0,065876 0,10232 0,342195 1,032789 

14 0,066335 0,104323 0,345449 1,057759 
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Çizelge 5.3. (Devam)  1100-1400 °C sıcaklıklarında sürünme eğilme uzaması ve zaman  

                                      parametrelerinin her bir saat için aldığı değerler 

 

15 0,066315 0,106043 0,349073 1,081232 

16 0,066 0,109215 0,353314 1,104713 

17 0,066241 0,110501 0,356317 1,126323 

18 0,0665 0,111313 0,359546 1,147378 

19 0,066764 0,112944 0,362509 1,16964 

20 0,066745 0,114978 0,365356 1,191145 

21 0,066752 0,116302 0,367747 1,213463 

22 0,066834 0,117848 0,370412 1,236338 

23 0,067082 0,12083 0,373016 1,25724 

24 0,066863 0,123248 0,375599 1,278414 

 

 Çizelge 5.3 incelendiğinde sürünme eğilme uzaması değerlerinin 

zamanla, sıcaklığın artıĢıyla daha hızlı bir Ģekilde arttığı görülmektedir. Bu 

sürünme hızının sıcaklığın artmasıyla daha fazla artığını göstermektedir. 

Malzemelerin sürünme davranıĢ karakteristikleri hakkında bilgi veren sürünme 

hızı (έ), sürünme eğilme uzaması-zaman grafiğinde sürünme eğrisinin eğimi 

(Δε/Δt) ile belirlenmektedir ( ġekil 5.15). 

 

ġekil 5.15.  Sürünme eğilme uzaması-zaman grafiği ile gösterilen sürünme eğrisi, sürünme  

                   eğrisinin  bölgeleri ve sürünme hızının belirlenmesi 
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 BaĢlangıç parametreleri ile sinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin 1100, 

1200, 1300 ve 1400 ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmesi altında, hava 

ortamında, 24 saat süreli deneyler sırasında toplanan sürünme eğilme uzaması ve 

zaman parametreleri kullanılarak sürünme eğrilerindeki ikincil ya da kararlı 

sürünme bölgelerinin eğimi (Δε/Δt) ile 16 saat ve 8 saatlik zaman aralıkları için 

sürünme hız değerleri sırasıyla ġekil 5.16 – ġekil 5.17‟de gösterildiği gibi 

belirlenmiĢtir. 

 

a) 

 

b) 

ġekil 5.16. SinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin a) 1100 ve b) 1200 ºC sıcaklık ve 150 MPa   

                 eğilme gerilmesi altında yapılan sürünme testinde ikincil ya da kararlı sürünme  

                 bölgesinin eğimi (Δε/Δt) ile kararlı sürünme hızı değerinin belirlenmesi 
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a) 

 

b) 

 

ġekil 5.17. SinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin a) 1300 ve b) 1400 ºC sıcaklık ve 150 MPa  

                 eğilme gerilmesi altında yapılan sürünme testinde ikincil ya da kararlı sürünme  

                 bölgesinin eğimi (Δε/Δt) ile kararlı sürünme hızı değerinin belirlenmesi 

 

 ġekil 5.16 ve ġekil 5.17‟de verilen 1100, 1200, 1300 ve 1400 ºC sıcaklık 

ve 150 MPa eğilme gerilmesi altında, hava ortamında, 24 saat süreli deneyler 

sonucunda elde edilen 25A SiAlON seramiğinin sürünme eğrilerindeki 16 saat ve 

12 saatlik zaman aralıkları için ikincil ya da kararlı sürünme bölgelerinin eğimleri 

(Δε/Δt) ile belirlenen sürünme hız değerleri Çizelge 5.4‟de verilmiĢtir. 
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Çizelge 5.4.  Sürünme testi yapılan 1200, 1300 ve 1400 ºC Sıcaklıklardaki 16 saat ve 12 saatlik  

                      zaman aralıkları için kararlı sürünme bölgelerinde meydana gelen sürünme hızı  

                      (έ =Δε/Δt, s -1) değerleri 

 

Test Sıcaklığı 

(º C) 

Sürünme Deformasyon 

Aralığı (Δε = ε2 – ε1) 

Zaman Aralığı 

(Δt =t2 –t1 , (s)) 

Sürünme Hızı 

(έ,  (s 
-1

)) 

1100 0,00066745 – 0,00060886 t20 –t4 = 57600 1,0171 x10-9 

1200 0,00114978  - 0,00078778 t20 –t4 = 57600 6,2847 x 10-9 

1300 0,00365356 – 0,00315882 t20 –t8 = 43200 1,1452 x 10-8 

1400 0,01191145 – 0,00883175 t20 –t8 = 43200 7,1289 x 10-8 

 

Sürünme hız değerlerinin belirlenmesinde farklı zaman aralıklarının  

(12 ve 16 saat) seçilmesinin nedeni hesaplama yapılan bölgenin ikincil yani 

kararlı sürünme bölgesi olma gerekliliğidir. Deneylerden elde edilen sürünme 

eğrileri incelendiğinde 1100 ve 1200 ºC sıcaklıklarında yapılan deneyler için 

kararlı sürünme bölgeleri için 4. saat ile 20. saat, 1300 ve 1400 ºC sıcaklıklarında 

yapılan deneyler için kararlı sürünme bölgeleri için ise 8. saat ile 20. saat 

arasındaki bölgeler olduğu kabul edilmiĢ, hesaplamalar bu kabule göre 

yapılmıĢtır.  

1100, 1200, 1300 ve 1400 ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmesi 

altında, 24 saat süreli deneyler sonucunda elde edilen sürünme hız değerlerinin 

verildiği Çizelge 5.4 incelendiğinde sabit gerilme altında sıcaklık arttıkça kararlı 

bölge sürünme hız değerlerinin arttığı görülebilir. Sürünme deney 

parametrelerinin belirlenmesi sürecinde yapılan deneyler sonucunda sürünme hız 

değerlerinin belirlenmesi için elde edilmiĢ sürünme eğrileri 16 saat ve 12 saatlik 

zaman aralıkları yerine her bir saat aralığı için (ġekil 5.18)  biraz daha ayrıntılı 

olarak incelendiğinde elde edilen sonuçlar Çizelge 5.5‟de verilmiĢtir. 
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a) 

 

b) 

ġekil 5.18.  SinterlenmiĢ SiAlON seramiğinin 1400 ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmesi  

                   altında yapılan testten elde edilen sürünme eğilme uzaması - zaman grafiğindeki  

                   a) Sürünme eğrisinden sürünme hızının, έ,  belirlenmesi (b) her bir saat için sürünme  

    hız değerlerinin belirlenmesinde kullanılan yöntem 
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Çizelge 5.5.  Sürünme testi yapılan 1200, 1300 ve 1400 ºC sıcaklıklardaki her bir saatte  

                     meydana gelen sürünme hızı (έ =Δε/Δt, s -1) değerleri 

 

Zaman Aralığı 

(Δt) 
1200 º C 1300 º C 1400 º C 

1 - 0,5 2,69905 x 10-08 2,26457 x 10-07 6,20841 x 10-07 

2 - 1 1,65853 x 10-08 1,18191 x10-07 3,17166 x 10-07 

3 - 2 1,2219 x 10-08 7,0120 x 10-08 2,0335 x 10-07 

4 - 3 1,0103 x 10-08 5,3084 x 10-08 1,5846 x10-07 

5- 4 8,0854 x 10-09 3,8614 x 10-08 1,3390 x 10-07 

6 - 5 7,7728 x 10-09 3,3786 x 10-08 1,1794 x 10-07 

7 -6 7,2262 x10-09 2,6522 x 10-08 1,0615 x 10-07 

8 - 7 6,28056x 10-09 2,0761 x 10-08 1,0032 x 10-07 

9 -8 7,7825 x 10-09 1,7849 x 10-08 9,2684 x 10-08 

10 - 9 7,8376 x 10-09 1,6010 x10-08 8,7564 x 10-08 

11- 10 6,6698 x10-09 1,2550 x 10-08 8,3138 x 10-08 

12- 11 7,0461x 10-09 1,3138 x 10-08 7,9035 x 10-08 

13 -12 6,6930 x 10-09 1,3541 x 10-08 7,3172 x 10-08 

14 -13 5,5630 x 10-09 9,0386 x 10-09 6,9361 x 10-08 

15- 14 4,77694 x10-09 1,0066 x 10-08 6,5202x 10-08 

16 -15 8,8108 x 10-09 1,1780 x 10-08 6,5225 x 10-08 

17 - 16 3,5741 x 10-09 8,3430 x 10-09 6,0027 x 10-08 

18 -17 2,2561 x 10-09 8,9697 x 10-09 5,8486 x 10-08 

19 - 18 4,5283 x 10-09 8,2294 x 10-09 6,1838 x 10-08 

20 - 19 5,6505 x 10-09 7,9094 x10-09 5,9736 x 10-08 

21 - 20 3,6780 x 10-09 6,6394 x 10-09 6,1994 x 10-08 

22 - 21 4,2955 x 10-09 7,4038 x 10-09 6,3541 x 10-08 

23 -22 8,2830 x 10-09 7,2344 x 10-09 5,8061 x 10-08 

24 - 23 6,7155 x 10-09 7,1744 x 10-09 5,8816 x 10-08 

 

 

 

 1100 ºC ile ilgili test verilerinin değerlendirilmesi sonucunda meydana 

gelen sürünme deformasyonun diğer sıcaklık koĢullarına göre çok daha düĢük 

seviyelerde olması buna ilaveten cihazdaki yük hücresinin gürültü seviyesinden 

ve yüksek sıcaklık fırınının soğutma sistemini besleyen su debisinde meydana 

gelen değiĢikliklerin de etkilediği düĢünülen sürünme uzaması verilerinde çok 
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fazla dalgalanma yaĢandığı için 1100 ºC‟de yapılan test verilerine yer 

verilmemiĢtir (ġekil 5.19).  

 

 

 

ġekil 5.19. 1100  ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmesi altında, hava ortamında, 24 saat süreli  

                   testten elde edilen sürünme eğilme uzaması-zaman grafiğinin 2. saatinde  

                   Bluehill yazılımı orijinal görünümündeki sürünme uzamasındaki dalgalanmalar 

 

 1200, 1300 ve 1400 ºC sıcaklıklardaki her bir saatte meydana gelen 

sürünme hızı (έ =Δε/Δt, s
-1

) değerlerinin verildiği Çizelge 5.5 ile 1100 ve 1200 ºC 

sıcaklıklarında yapılan deneylerde kararlı sürünme bölgeleri için 4. saat ile 20. 

saat, 1300 ve 1400 ºC sıcaklıklarında yapılan deneylerde kararlı sürünme bölgeleri 

için ise 8. saat ile 20. saat arasındaki bölgeler olduğu kabul edilen farklı zaman 

aralıklarının seçilerek belirlenen sürünme hızı değerlerinin verildiği Çizelge 5.4 

karĢılaĢtırıldığında kararlı bölge sürünme hızlarının ya da minimum sürünme hızı 

değerlerinin farklı olduğu görülmektedir. 1300 ve 1400 ºC sıcaklıklarında yapılan 

deneylerde kararlı sürünme bölgeleri için ise 8. saat ile 20. saat arasındaki 

bölgeler olduğu kabul edilen farklı zaman aralıklarının seçilmesiyle ve ikincil ya 

da kararlı sürünme bölgesinin eğimi (Δε/Δt) ile belirlenen minimum sürünme hızı 

değerleri sırasıyla 1,1452 x 10
-8

 ile 7,1289 x 10
-8

 iken her bir saat aralığı için 

yapılan incelemede minimum sürünme hızı değerlerinin sırasıyla 6,6394 x 10
-09

 

ile 5,8061 x 10
-08 

gibi daha düĢük değerlerde olduğu gözlenmiĢtir. 1200, 1300 ve 

1400 ºC sıcaklıklardaki her bir saatte meydana gelen sürünme hızı (έ =Δε/Δt, s
-1

) 
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değerlerinin verildiği Çizelge 5.5‟de gözlenen bir diğer özellik test süresi 

ilerledikçe her bir saat aralığı için sürünme hızlarının büyüklük olarak azalan 

yönde eğilim göstermesidir. Bu eğilim yapılan 24 saatlik test süresinin yeterli 

olmadığına karar verilmesini sağlamıĢtır. 

 24 saatten daha fazla süreli yapılan sürünme testlerinde, daha önce 

yapılan testlerden farklı olarak, sürünme testi sırasında test ortamı sıcaklığının oda 

sıcaklığından test sıcaklığına artırılması ve 30 dakika sıcaklık kararlılık süresinin 

geçmesinden sonra, baĢtan itibaren uygulanan 20 N‟luk ön yükün, test gerilmesini 

oluĢturan test yüküne arttırılmasındaki yükün arttırılma hızı parametresinde, bu 

parametrenin daha önceki testlerde hatalı uygulanmasından dolayı değiĢikliğe 

gidilmiĢtir. Yapılan daha önceki testlerde, ġekil 5.12‟de de gösterildiği gibi, 30 

dakika sıcaklık kararlılık süresinin hemen ardından, 20 N‟luk ön yük değerinden 

test yükü değerine dakikada 10 N‟luk artıĢ hızıyla arttırılmaktaydı. Fakat daha 

sonra yapılan testlerde 10 N yerine dakikada 100 N‟luk yük artıĢ hızı 

kullanılmıĢtır. Bu doğrultuda ilk olarak 1400 ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme 

gerilmesi ile 24 saatten daha fazla süreli sürünme testleri yapılmıĢtır. Bu deneyden 

ve daha önce yapılan 24 saat süreli 1400 ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmesi 

ile yapılan deneyinden elde edilen sürünme eğrisi ġekil 5.20‟de verilmektedir. 

 1400 ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmesi ile 24 saatten daha fazla 

süre ile baĢlanan sürünme testi, eğilme sürünme yüzde uzama değerinin % 2 

değerine yaklaĢması ile deney sonlandırılmıĢtır. 24 saat ve 72 saat süreli 1400 ºC 

sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmesi altında yapılan sürünme eğrileri 

incelendiğinde eğriler genel anlamda benzerlik göstermekte, fakat test yüküne 

dakikada 10 N‟luk artıĢ hızı uygulanılarak yapılan testte meydana gelen sürünme 

deformasyonu 100 N uygulanılan teste göre daha büyük miktarda meydana 

gelmiĢtir. Bunun nedeni olarak test gerilmesini oluĢturacak olan 180 N‟luk yüke 

10 N‟luk yük artıĢ hızının uygulandığı testte 16 dakikada ulaĢılırken, 100 N‟luk 

yük artıĢ hızının uygulandığı testte ise 1,6 dakika içinde ulaĢılmaktadır.  Meydana 

gelen deformasyonun nedeninin yüksek sıcaklıkta numunenin artan yüke daha 

fazla maruz kalmasının olduğu düĢünülmektedir. Fakat ilgili zaman aralığı için 

sürünme hızı değerlerinde çok büyük farklılık gözlenmemiĢtir.  
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ġekil 5.20. SinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin 1400  ºC sıcaklık ve 150 MPa eğilme gerilmesi  

                  altında, hava ortamında, test yüküne dakikada 10 N ve 100 N‟luk artıĢ hızı  

                  uygulanılarak yapılan 24 saat ve 72 saat süreli deneylerden elde edilen sürünme eğilme  

                  uzaması (%)- zaman (saat) grafiği 

 

 Sürünme testinin 72. saatte % 2 eğilme sürünme yüzde uzama değerine 

sonlandırılmasının nedeni % 2 değerinden daha fazla eğilme sürünme yüzde 

uzama değerlerinde elastisitede meydana gelen büyük miktarda sapmalardan 

dolayı sürünme verilerinin analizinde problemler yaratmasıdır. Bu nedenle 25A 

SiAlON seramiklerinin sürünme davranıĢlarının incelendiği bu çalıĢmada 

sürünme test süresi 72 saat olarak belirlenmiĢtir.  

Eğilme sürünme testi ve elde edilen verilerin analizi baĢlıklı bölüm 

3.1‟de de açıklandığı gibi bir malzemenin sürünme davranıĢının incelenebilmesi 

için gerekli n, gerilme katsayısı ve Q, aktivasyon enerjisi parametrelerinin 

değerlerinin belirlenmesi sabit gerilme altında en az üç farklı sıcaklıkta, ayrıca 

sabit sıcaklıkta en az üç farklı gerilme altında sürünme testleri ile bu koĢullardaki 

minimum sürünme hızı değerlerinin tespit edilmesi gerekmektedir. Bu doğrultuda 

daha önce de ifade edildiği gibi 25A SiAlON seramiklerinin sürünme 
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davranıĢlarının incelendiği bu çalıĢmada sürünme test süresi 72 saat, sabit 100 

MPa eğilme gerilmesi altında 1300, 1350 ve 1400 ºC gibi üç farklı sıcaklık 

değerinde ve bu sıcaklıklardan sabit 1400 ºC sıcaklıkta 50, 100 ve 150 MPa gibi 

üç farklı eğilme gerilmesi altında sürünme testleri yapılmıĢtır. Ayrıca ötektik üstü 

ısıl iĢlemin sinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiklerinde sürünme davranıĢlarına olan 

etkisinin araĢtırılması açısından ısıl iĢlem uygulanmıĢ numunelerin de aynı 

koĢullarda testleri yapılmıĢtır. Testler gerçekleĢtirildikten sonra yapılan sürünme 

testlerinden elde edilen veriler analiz edilmiĢtir. 

SinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin 72 saat süreli, hava ortamında, 

sabit 100 MPa eğilme gerilmesi altında 1300, 1350 ve 1400 ºC gibi üç farklı 

sıcaklık değerinde ve bu sıcaklıklardan sabit 1400 ºC sıcaklıkta 50, 100 ve 150 

MPa gibi üç farklı eğilme gerilmesi altında yapılan sürünme eğrileri ġekil 5.21 ve 

5.22‟de verilmiĢtir. 
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ġekil 5.21. SinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin sabit 100 MPa eğilme gerilmesi 1300, 1350 ve 

                  1400 ºC üç farklı sıcaklık değerleri için sürünme eğrileri 
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ġekil 5.22. SinterlenmiĢ SiAlON seramiğinin sabit 1400 ºC sıcaklık 50, 100 ve 150 MPa üç farklı  

                  eğilme gerilmesi için sürünme eğrileri 

 

 Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiğinin, aynı koĢullar altında 

yapılan sürünme eğrileri ġekil 5.23 - ġekil 5.24‟de verilmiĢtir. Her bir sıcaklık ve 

gerilme koĢulu için ısıl iĢlemin malzemenin sürünme davranıĢı üzerindeki etkisi 

sırasıyla ġekil 5.25 - 5.27‟de verilmiĢtir. 
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ġekil 5.23.  SinterlenmiĢ SiAlON seramiğinin sabit 100 MPa eğilme gerilmesi 1300, 1350 ve                   

                   1400 ºC üç farklı sıcaklık değerleri için sürünme eğrileri 
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ġekil 5.24. Isıl iĢlem uygulanmıĢ SiAlON seramiğinin sabit 1400 ºC sıcaklık 50, 100 ve 150 MPa  

                   üç farklı eğilme gerilmesi için sürünme eğrileri 
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ġekil 5.25. Isıl iĢlem uygulanmıĢ ve sinterlenmiĢ SiAlON seramiğinin 1400 ºC sıcaklık, 50 MPa  

                  eğilme gerilmesi için sürünme eğrileri 
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  a) 

 

 

 

 

    b) 

 

ġekil 5.26. Isıl iĢlem uygulanmıĢ ve sinterlenmiĢ SiAlON seramiğinin 1400 ºC sıcaklık, a) 100  

                  MPa ve b) 150 MPa eğilme gerilmeleri için sürünme eğrileri 
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         a) 

 

 

 

         b) 

 

ġekil 5.27.  Isıl iĢlem uygulanmıĢ ve sinterlenmiĢ SiAlON seramiğinin 100 MPa  

                   eğilme gerilmesi altında a) 1300 ve b) 1350 ºC sıcaklıkları için sürünme eğrileri 
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SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ SiAlON seramiklerinin yapılan test 

koĢulları altında ölçülen minimum sürünme hız değerleri Çizelge 5.6‟da 

verilmiĢtir. 

 

Çizelge 5.6. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ SiAlON seramiklerinin yapılan test koĢulları  

                     altında göstermiĢ oldukları minimum sürünme hız değerleri (s-1) 

 

 

Malzeme 

 

Sıcaklık 

( ºC) 

Uygulanan Eğilme Gerilme Değerleri  (MPa) 

50 100 150 

 

 

 

 

SinterlenmiĢ 

25A 

1300 - 
9,046 x 10-10 

9,878 x 10-10 

1,172 x 10-9 

- 

1350 - 
2,778 x 10-9 

3,491 x 10-9 

4,6281 x 10-9 

- 

1400 

7,178 x 10-9 

8,338 x 10-9 

8,971 x 10-9 

2,101 x 10-8 

2,791 x 10-8 

3,736 x 10-8 

4,412x 10-8 

4,865 x 10-8 

6,595 x 10-8 

 

 

  

Isıl iĢlem 

uygulanmıĢ  

25A 

1300 - 
6,187 x 10-10 

7,694 x 10-10 

7,815 x 10-10 

- 

1350 - 
1,859 x 10-9 

1,966 x 10-9 

2,091 x 10-9 

- 

1400 

5,423 x 10-9 

5,836 x 10-9 

6,107 x 10-9 

9,891 x 10-9 

1,757 x 10-8 

1,827 x 10-8 

2,571 x 10-8 

2,689 x 10-8 

3,009 x 10-8 

 

SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ SiAlON seramiklerinin yapılan 

sürünme testlerinde sürünme hızlarının zamana bağlı değiĢimleri sırasıyla ġekil 

5.28 - 5.31‟de verilmiĢtir. Sürünme testlerinden ölçülen minimum sürünme hızı 

değerlerine bağlı olarak Bölüm 3.3‟de verilen 3.3 numaralı eĢitliğine göre  

(εmin=A ζ
n
 exp

 (-Q/RT)
) hesaplanan n gerilme katsayısı ve Q aktivasyon enerjisi 

değerleri grafiksel olarak ġekil 5.32 ve 5.33‟de verilmiĢtir. 
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(c) 

ġekil 5.28. SinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin sürünme testi sırasında sürünme hız  

                   değerlerinin zamanla değiĢimi: 100 MPa sabit gerilme (a) 1300, (b) 1350, (c) 1400 °C   

                   sıcaklık  
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(c) 

ġekil 5.29. SinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin sürünme testi sırasında sürünme hız  

                   değerlerinin zamanla değiĢimi: 1400°C sabit sıcaklık (a) 50, (b) 100, (c) 150 MPa  

                   gerilme  
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(c) 

ġekil 5.30.  Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiğinin sürünme testi sırasında sürünme hız  

                   değerlerinin zamanla değiĢimi: 100 MPa sabit gerilme (a) 1300, (b) 1350, (c) 1400 °C  

                   sıcaklık  
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(c) 

ġekil 5.31.  Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiğinin sürünme testi sırasında sürünme hız  

                   değerlerinin zamanla değiĢimi: 1400°C sabit sıcaklık (a) 50, (b) 100, (c) 150 MPa  

                   gerilme  
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ġekil 5.32. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiklerinin eğilme sürünme  

                   gerilme katsayıları grafiği 

 

 Sürünme testleri sonucunda elde edilen minimum sürünme hızı 

verilerinin test gerilmeleri ile olan doğrusal iliĢkisi en küçük kareler yöntemi 

kullanılarak belirlenmiĢ, sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON 

malzemeleri için n, gerilme katsayıları sırasıyla 1,6 ± 0,13 ve 1,4 ± 0,16 olarak 

bulunmuĢtur.    

 

 

ġekil 5.33. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiklerinin eğilme sürünme  

                  aktivasyon enerjisi grafiği 
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Ayrıca minimum sürünme hızı verilerinin test sıcaklıkları ile olan 

doğrusal iliĢkisi en küçük kareler yöntemi kullanılarak belirlenmiĢ, sinterlenmiĢ 

ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON malzemeleri için Q, aktivasyon enerjisi 

değerleri sırasıyla 692 ± 37 kJ/mol ve 708 ± 45 kJ/mol olarak bulunmuĢtur.    

  

5.6. Malzemelerin Sürünme Testi Sonrasındaki Faz Karakterizasyonu  

       Sonuçları 

 

SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ numunelerin 1400 ºC sıcaklık, 150 

MPa eğilme gerilmesi altında testi sonucunda sürünmüĢ numunelerinin X ıĢını 

difraktometresi analiz sonucunda elde edilen difraksiyon patternleri sırasıyla ġekil 

5.34 ve 5.35‟de ve faz oranları Çizelge 5.7‟de verilmektedir.    

 

 

 

ġekil 5.34.   SürünmüĢ-sinterlenmiĢ ve sinterlenmiĢ 25A seramiğinin difraksiyon patterni (β:beta  

                    SiAlON fazı, α:alfa SiAlON fazı, M: Melilit fazı (Ln2Si3-x Alx O3+x N4-x ) 
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ġekil 5.35. SürünmüĢ-ısıl iĢlem uygulanmıĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiğinin difraksiyon  

                   patternleri (β:beta SiAlON fazı, α:alfa SiAlON fazı, M: Melilit fazı (Ln2Si3-x Alx  

                   O3+x N4-x )) 

 

 

Çizelge 5.7.  1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünme testi öncesi ve sonrasında sinterlenmiĢ ve ısıl  

                      iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiğindeki faz oranları 

 

 

Faz 

oranları 

(%) 

 

SinterlenmiĢ 

25A 

Isıl iĢlem 

uygulanmıĢ 25A 

SürünmüĢ 

SinterlenmiĢ 25A 

SürünmüĢ Isıl 

iĢlem uygulanmıĢ 

25A 

α fazı 19 17 11 13 

β fazı 81 83 89 87 

 

 

Çizelge 5.7‟de verildiği gibi 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünme testi 

öncesinde sinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinde  α-SiAlON faz miktarı % 19 

iken, sürünme testi sonrasında % 11‟e kadar azalmıĢtır. Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A 

SiAlON seramiğinde ise  α-SiAlON faz miktarı sürünme testi öncesinde % 17 

iken sonrasında  % 13‟e azalmıĢtır.   
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5.7. Malzemelerin Sürünme Testi Sonrasındaki Mikro Yapı  

       Karakterizasyonu Sonuçları 

 

25A SiAlON seramiği test numunesinin sürünme testi öncesinde ve 

sonrasındaki görünümü ġekil 5.36 a) ve b)‟de verilmiĢtir.  

 

 

 

ġekil 5.36.  a) SinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin, 

                                                        b) SürünmüĢ 25A SiAlON seramiğinin görünümü 

 

Sürünme testi sonrasında numune kesitlerinden çeĢitli büyütmelerde elde 

edilen geri yansıyan elektron görüntüleri ġekil 5.37 - ġekil 5.39‟da verilmiĢtir. 

SinterlenmiĢ 25A seramiğinin 3000X ve 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ 

numunelerinin 1300X‟ten elde edilen geri yansıyan elektron görüntülerinin 

verildiği ġekil 5.37 b incelenirse, sürünmemiĢ numuneden farklı olarak (ġekil 

5.37 a) sürünmüĢ numunede testlerin yüksek sıcaklıkta hava ortamında 

gerçekleĢtirilmesinden kaynaklanan beyaz renkli bir oksit tabakası (ġekil 5.37 b, 1 

numaralı bölge) ve oksit tabakadan etkilenen bir bölge (ġekil 5.37 b, 2 numaralı 

bölge)  ve son olarak da oksidasyondan etkilenmeyen bir geçiĢ bölgesi (ġekil 5.37 

b, 3 numaralı bölge) Ģeklinde bir mikro yapı oluĢumu görülmektedir. 
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a) 

 

 

b) 

ġekil 5.37. a) SinterlenmiĢ 25A seramiğinin 3000X ve b) 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ  

                   numunelerinin 1300X‟ten elde edilen geri yansıyan SEM görüntüleri 

 

ġekil 5.37 b‟de gösterilen bu üç farklı bölgenin daha büyük büyütmeli mikro yapı 

görüntüleri sırasıyla ġekil 5.38- ġekil 5.39‟da verilmiĢtir.  

 

1      

3      

2      
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a) 

 

b) 

 

ġekil 5.38. SinterlenmiĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ numunelerinin  

                   a) 2400‟X‟ten (ġekil 5.37, 1 numaralı bölge) b) 5000‟X‟ten (ġekil 5.37, 2 numaralı  

                   bölge) elde edilen geri yansıyan SEM görüntüleri 
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ġekil 5.39. SinterlenmiĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ numunesinde  

   oksit  tabakasının) 15800‟ X‟ten elde edilen geri yansıyan SEM  

                   görüntüsü (ġekil 5.37, 3 numaralı bölge) 

 

Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 

saat sürünmüĢ numunelerinin 500X ve 1000X‟ten elde edilen geri yansıyan 

elektron görüntüleri ġekil 5.40 - 5.42‟de verilmiĢtir. 

 

 

 

ġekil 5.40. Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ  

                   numunesinin 500X‟ten elde edilen geri yansıyan SEM görüntüleri 



142 

 

 

 

 

a) 

 

 

b) 

 

ġekil 5.41. Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ  

                  numunelerinin  a) kesit yüzeyine yakın bölgeden 1000X ve b) geçiĢ bölgesinden     

                  3000‟ X‟ten elde edilen geri yansıyan SEM görüntüleri 
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a) 

 

b) 

 

ġekil 5.42.  Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ  

                   numunelerinin a) kesit iç kısmından 10000‟X‟ten b) oksit tabakasından 7460X‟ten  

                   elde edilen geri yansıyan SEM görüntüleri 

 

Elde edilen mikro yapı görüntüleri beyaz renkli bir oksit tabakası ve oksit 

tabakadan etkilenen bir bölge ve son olarak da oksidasyondan etkilenmeyen bir 

geçiĢ bölgesi bulunması itibarı ile sinterlenmiĢ-sürünmüĢ ve ısıl iĢlem 
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uygulanmıĢ-sürünmüĢ 25A SiAlON seramiğinin taramalı elektron mikroskobu 

geri yansıyan elektron mikro yapı görüntüleri benzerlik göstermektedir. 

SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiği test 

numunelerinin sürünme testleri sırasında yüksek sıcaklıkta hava ortamında 

meydana gelen oksidasyon sonucunda ağırlık kazanımları ġekil 5.43‟de 

verilmiĢtir. 

 

 

ġekil 5.43. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiği test numunelerinin 1300,  

                  1350 ve 1400 °C de 72 saat süreli sürünme testleri öncesi ve sonrasında ağırlık  

                  ölçümleri ile elde edilen % ağırlık kazanımları 

 

 ġekil 5.43‟de görüldüğü gibi sıcaklık artıkça sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem 

uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiğinin ağırlık kazanımları artmıĢtır, fakat 

sinterlenmiĢ malzemede ağırlık kazanım artıĢı ısıl iĢlem uygulanmıĢ malzemeye 

göre daha fazla meydana gelmiĢtir. 1400 °C de 72 saat süreli sürünme testleri 

sonrasında sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiğinin 

sürünmüĢ numunelerinde oksidasyon sonucunda meydana gelen oksit 

tabakalarının kalınlıkları ġekil 5.44 ve 5.45‟deki SEM geri yansıyan elektron 

mikro yapı görüntüleri verilmiĢtir. 
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a) 

 

b) 

 

ġekil 5.44.  SinterlenmiĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ numunesinin  

                    çekme gerilmesine maruz kalan kenar yüzeyinden a) oksit tabakasının, 

                    b) oksidasyondan etkilenen bölgenin kalınlığını gösteren geri yansıyan SEM  

                    görüntüleri 
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a) 

 

b) 

 

ġekil 5.45. Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ  

                   numunesinin çekme gerilmesine maruz kalan kenar yüzeyinden a) oksit tabakasının,  

                   b) oksidasyondan etkilenen bölgenin kalınlığını gösteren geri yansıyan SEM  

                   görüntüleri 

 

 ġekil 5.44 ve 5.45‟de verilen 1400 °C de 72 saat süreli sürünme testleri 

sonrasında sinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiğinin sürünmüĢ numunelerinde 

oksidasyon sonucunda meydana gelen oksit tabakasının kalınlığı (185.9 µm), ısıl 

iĢlem uygulanmıĢ malzemede oluĢan oksit tabakasının kalınlığının (35.74 µm) 
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yaklaĢık 5 katıdır. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramiğinin 

sürünme testi sonrasında kesit mikro yapılarının verildiği ġekil 5.44 ve 5.45‟deki 

bölgelere elementel haritalama yöntemi kullanılarak EDX analizi 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Yapılan analizin sonuçları ġekil 5.46 ve 5.47‟de verilmiĢtir.  

 

 

                              

                                          a)                                                                      b) 

                             

                                         c)                                                                      d) 

                                

                                         e)                                                                      f) 

                              

                                          g)                                                                   h) 

 

ġekil 5.46.   SürünmüĢ 25A seramiği numunesinin EDX elementel haritalama yöntemiyle elde  

                    edilmiĢ, a) Y-Ca-Sm-Si-Al-O-N elementlerinin tümünün dağılımı, b) O, c) Si, d) Al,  

                    e) N, f) Y, g) Ca, h) Sm elementlerinin dağılımı 
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                                        a)                                                              b) 

                                   

                                       c)                                                               d) 

                                   

                                      e)                                                                 f)  

                                   

                                      g)                                                                h) 

                                               

ġekil 5.47.   SürünmüĢ ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiği numunesinin EDX elementel  

                     haritalama yöntemiyle elde edilmiĢ, a) Y-Ca-Sm-Si-Al-O-N elementlerinin tümünün  

                     dağılımı, b) O, c) Si, d) Al, e) N, f) Y, g) Ca, h) Sm elementlerinin dağılımı 

 

 ġekil 5.48‟de ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 

72 saat sürünmüĢ numunesinin üst yüzeyinin farklı büyütmelerden alınmıĢ geri 

yansıyan elektron görüntüleri verilmiĢtir. 
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a) 

 

b)                                                   c) 

ġekil 5.48.  Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ  

                   numunesinin üst yüzeyinden a) 75X, b) 2000X‟te alınmıĢ geri yansıyan ve c) ikincil  

                   elektron SEM görüntüleri 

 

ġekil 5.49‟da malzeme yüzeyindeki oksit tabakasından EDX elementel 

haritalama yöntemiyle elde edilmiĢ genel geri yansıyan elektron görüntüsü ve Y-

Ca-Sm-Si-Al-O-N elementlerinin tümünün dağılımı verilmiĢtir. Oksit 

tabakasındaki çubuk Ģeklindeki kristallerin özellikle Y-Si-O elementlerince 

zengin bir faz olduğu görülmektedir. 
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                                             a)                                                           b) 

                                   

                                             c)                                                           d) 

                                   

                                              e)                                                         f) 

                                   

                                             g)                                                          h) 

 

ı) 

 

ġekil 5.49.  Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ                      

      numunesinin üst yüzeyinden EDX elementel haritalama yöntemiyle elde edilmiĢ 

     a) Genel geri yansıyan elektron görüntüsü, b) Y-Ca-Sm-Si-Al-O-N elementlerinin  

                   dağılımı, c) O, d) Si, e) Al, f) N, g) Y, h) Ca, ı) Sm elementlerinin dağılımı 
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Oksit tabakasında oluĢan çubuk Ģeklindeki kristallerin özellikle Y-Si-O 

elementlerince zengin bir faz olduğu ġekil 5.50‟de verilen EDX analizi sonucu 

elde edilen piklerin Y-Si-O olması ile doğrulanmıĢtır. 

 

 
a) 
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b) 

 

ġekil 5.50.  Isıl iĢlem uygulanmıĢ 25A seramiğinin 1400 ºC sıcaklıkta 72 saat sürünmüĢ  

                  numunesinin üst yüzeyinin a) 2000X‟te elde edilmiĢ  geri yansıyan elektron  

                  görüntüsü, b) ok ile gösterilen oksit kristalinin nokta EDX analizi sonucu 

SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON malzemesine 
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sürünme deformasyonunun etkisi taramalı elektron mikroskobu incelemelerinde 

gözlenememiĢtir. Bunun nedeninin sürünme deformasyonunun etkilerinin daha 

çok tane sınır fazında meydana gelmesi ve tane sınır fazındaki değiĢikliklerin 

incelenebilmesi açısından geçirimli elektron mikroskobunun daha etkili bir teknik 

olması düĢünülmektedir. Bu doğrultuda geçirimli elektron mikroskobu 

incelemeleri için 1400 °C sıcaklık, 150 MPa eğilme gerilmesi altında sürünmüĢ-

sinterlenmiĢ test numunesinden TEM numunesi hazırlanmıĢ ve sürünme 

deformasyonunun varlığını belirlemek amacıyla ön inceleme sayılabilecek bir 

çalıĢma yapılmıĢtır. Bu kısa çalıĢmada taramalı geçirimli elektron mikroskobu 

(STEM) yüksek açılı dairesel karanlık alan (HAADF) tekniği, taramalı elektron 

mikroskobu (TEM) aydınlık alan teknikleri kullanılarak sürünme 

deformasyonunun varlığını gösteren kavitasyonlar tespit edilmiĢtir (ġekil 5.51).  

 

 

                              (a)                                                            (b) 

ġekil 5.51. (a) Taramalı geçirimli elektron mikroskobu (STEM) yüksek açılı dairesel karanlık alan  

                  (HAADF) tekniği, (Siyah noktalar) 

                   (b) Taramalı elektron mikroskobu (TEM) aydınlık alan teknikleri kullanılarak sürünme  

                   deformasyonunun varlığını gösteren kavitasyonlar (beyaz noktalar) 
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5.8. Farklı Sinterleme Katkı Malzemeleri KullanılmıĢ SiAlON  

       Seramiklerinin Sürünme Test Sonuçları 

 

ÇalıĢmada SiAlON seramiklerinin farklı sinterleme katkı malzemeleri 

kapsamında 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında 

sürünme testi yapılan malzemeler; 

 

 Si3N4 (MgO sinterleme katkı malzemesi) 

 Si3N4 (Lu2O3 sinterleme katkı malzemesi) 

 Y-Sm-Ca sisteminde farklı koĢullarda üretilmiĢ SiAlON (25A2 ve 25A3) 

 Er-Sm-Ca sistemindeki üretilmiĢ SiAlON  

 Y-Sm-Ca sisteminde yapıya ikincil faz SiC parçacıkları ilave edilmiĢ SiAlON 

 Mg-Y sisteminde yapıya ikincil faz SiC parçacıkları ilave edilmiĢ SiAlON 

 

Sürünme davranıĢları incelenen silisyum nitrür esaslı malzemeler 

incelenen özellik ve ısıl iĢlem uygulanma durumlarına göre Çizelge 5.8 ile 

verilmiĢtir. 

 

Çizelge 5.8. 1400 °C sıcaklık ve100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında sürünme testleri ile  

                     sürünme davranıĢları incelenen silisyum nitrür esaslı malzemeler 

 

Malzeme 

 

Sinterleme katkı 

malzemesi ve/veya 

sistemi 

SinterlenmiĢ 
Isıl iĢlem 

uygulanmıĢ 

 

Ġncelenen  

Özellik 

Si3N4 Si3N4 (MgO)   _ Amorf faz miktarı 

Si3N4 Si3N4 (Lu2O3) 
  _ Amorf faz miktarı                

+ Katkı malzemesi türü 

SiAlON 25A (Y-Sm-Ca)     Amorf faz miktarı 

SiAlON 25A2 (Y-Sm-Ca) _   Farklı üretim koĢulları 

SiAlON 25A3 (Y-Sm-Ca) _   Farklı üretim koĢulları 

SiAlON 25A (Er-Sm-Ca) 
    Amorf faz miktarı           

+ Katkı malzemesi türü 

SiAlON 25A (Y- Sm-Ca+SiC)   _ SiC parçacıkları ilavesi    

SiAlON 25A (Mg-Y+SiC) 
  _ SiC parçacıkları ilavesi   

+ Katkı malzemesi türü 
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5.8.1. SinterlenmiĢ malzemelerin sürünme davranıĢları 

 

Çizelge 5.8 incelendiğinde 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme 

gerilmesi koĢulları altında çalıĢmada kullanılan silisyum nitrür esaslı 

malzemelerin bazılarının sinterlendiği durumda bazı malzemelerin ise ısıl iĢlem 

uygulandığı durumda sürünme davranıĢlarının incelenmiĢ olduğu görülebilir. 

ÇalıĢmada sürünme davranıĢları incelenen sinterlenmiĢ silisyum nitrür esaslı 

seramiklerin minimum sürünme hızı değerleri ve 72. saat sonundaki eğilme 

sürünme deformasyonları Çizelge 5.9 ile bu test koĢullarında sürünme eğrileri 

ġekil 5.52 ile verilmiĢtir. 

 

Çizelge 5.9. 1400 °C sıcaklık ve100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında sürünme testleri ile  

                      sürünme davranıĢları incelenen sinterlenmiĢ silisyum nitrür esaslı malzemelerin  

                      minimum sürünme hızı değerleri ve sürünme deformasyonları 

 

 

Malzeme 

 

Minimum Sürünme 

Hızı(s-1) 

72. Saat Sonundaki 

Eğilme Sürünme 

Deformasyonu (%) 

Si3N4 (MgO) 7,27E-05             1,58 (5 saat) 

25A SiAlON (Y-Sm-Ca) 2,79E-08 0,93 

25A SiAlON (Er-Sm-Ca) 1,26E-08 0,95 

25A SiAlON (Y-Sm-Ca + SiC) 8,38E-09 0,43 

25A SiAlON (Mg-Y + SiC) 1,71E-08 0,64 

 

 

ġekil 5.52.  ÇalıĢmada incelenen sinterlenmiĢ silisyum nitrür esaslı seramiklerin 1400 °C sıcaklık  

                   ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında sürünme eğrileri 
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 ÇalıĢmada incelenen sinterlenmiĢ silisyum nitrür esaslı seramiklerden 

MgO sinterleme katkı malzemeleri kullanılarak üretilmiĢ olan silisyum nitrür 

malzeme diğer malzemelere göre büyük minimum sürünme hızı (7,27E-05 s
-1

) ve 

deformasyon (% 1,58) göstermiĢ, testin 5. saatinde kırılmıĢtır. Er-Sm-Ca çoklu 

katyon sisteminin kullanıldığı 25A SiAlON seramiği ise sürünme testinin 

baĢlangıç kısımlarında yani birincil sürünme bölgesinde diğer 25A SiAlON 

seramiklerine (Y-Sm-Ca, Y-Sm-Ca + SiC) göre daha büyük bir sürünme hızı ile 

deformasyona uğramıĢ, fakat sürünme hızı zamanla azalmıĢ (1,26E-08 s
-1

) ve 72. 

saatte Y–Sm-Ca çoklu katyon sisteminin kullanıldığı 25A SiAlON seramiği ile 

yakın sürünme deformasyonu göstermiĢtir (% 0,95 ~ % 0,93, Çizelge 5.9).  

 Y–Sm–Ca çoklu katyon sisteminin kullanıldığı 25A SiAlON seramiğine 

% 17,5 SiC ilave edilerek üretilen malzeme ise 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa 

eğilme gerilmesi koĢulları altında diğer tüm malzemelere nazaran çok daha düĢük 

sürünme hızı (8,38E-09 s
-1

) ve sürünme deformasyonu (% 0,43) Ģeklinde sürünme 

davranıĢı göstermiĢtir. Bu malzemedeki SiC ilavesinin miktar olarak % 17,5 

yerine % 10, Y–Sm–Ca çoklu katyon sisteminin yerine Mg-Y sistemi kullanılmıĢ 

baĢka bir SiAlON seramiğinin aynı koĢullar altındaki sürünme testi sonucunda 

elde edilen sürünme eğrisi ġekil 5.53 ile verilmiĢtir.  

 

 

ġekil 5.53. Farklı miktarda SiC ilavesi ve sinterleme katkı malzeme kullanımının 25A SiAlON  

                   seramiğinin 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altındaki sürünme  

                   davranıĢına etkisi 
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 Mg-Y sisteminin kullanıldığı 25A SiAlON seramiğinin hem toplam 

sürünme deformasyonu (% 0,64)  hem de minimum sürünme hızı değeri (1,79E-

08) bakımından Y–Sm–Ca çoklu katyon sistemindeki malzemeden elde edilen 

değerlerden daha küçük olmuĢtur (Çizelge 5.9).  ġekil 5.54‟de Y-Sm-Ca 

sistemindeki 25A SiAlON seramiğin mikro yapısına ilave edilen SiC ikincil faz 

parçacıklarının gösterildiği aydınlık alan TEM görüntüsü verilmiĢtir. ġekil 

5.54‟deki mavi renkli oklar mikro büyüklükte, türkuaz renkli oklar nano 

büyüklükte SiC parçacıklarını, yeĢil renkli oklar ise mikro yapıdaki diğer ikincil 

faz(lar)ı göstermektedir. 

 

 

 

ġekil 5.54. Y-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON seramiğin mikro yapısına ilave edilen farklı  

                   büyüklüklerdeki SiC ikincil faz parçacıklarının aydınlık alan görüntüsü [127] 

 

5.8.2. Isıl iĢlem uygulanmıĢ malzemelerin sürünme davranıĢları 

 

ÇalıĢmada AET ısıl iĢlem uygulamasının Y–Sm–Ca çoklu katyon 

sisteminden farklı olarak Er–Sm–Ca gibi farklı çoklu katyon sisteminin 

kullanıldığı 25A SiAlON seramiğinin 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme 

gerilmesi koĢulları altında sürünme davranıĢına olan etkisi araĢtırılmıĢtır. Yapılan 

sürünme testi sonucunda Er–Sm–Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON 

seramiği için elde edilen sürünme eğrisi ġekil 5.55‟de verilmiĢtir.  
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ġekil 5.55.  Isıl iĢlemin Er–Sm–Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON seramiği için  

                   1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında sürünme davranıĢına  

                   etkisi 

 

  

ġekil 5.55 - ġekil 5.26 (a) incelendiğinde ısıl iĢlem uygulamasının Er-Sm-Ca 

çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON seramiği için 1400 °C sıcaklık ve 100 

MPa eğilme gerilmesi koĢullarında Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A 

SiAlON seramiğine göre daha fazla etkili olduğu görülebilir. Bu etki hem daha 

küçük toplam sürünme deformasyonu hem de daha küçük sürünme hızı elde 

edilmesi Ģeklindedir. AET ısıl iĢlem uygulaması ile Y-Sm-Ca çoklu katyon 

sistemindeki malzemedeki toplam sürünme deformasyonunda % 0,93‟ten % 

0,63‟e düĢüĢ (toplam deformasyonda yaklaĢık % 33‟ü), minimum sürünme 

hızında 2,79E-08‟den 1,75E-08‟düĢüĢ (sürünme hızında yaklaĢık % 37‟si) 

belirlenmiĢtir. Er-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON seramiğinde ise 

AET ısıl iĢlem uygulaması sonucunda  % 0,95‟ten % 0,28‟e düĢüĢ (toplam 

deformasyonda yaklaĢık % 70‟i), minimum sürünme hızında 1,26E-08 s
-1

‟den 

5,35E-09 s
-1

‟e düĢüĢ (sürünme hızında yaklaĢık % 57‟si)  belirlenmiĢtir. Isıl iĢlem 

uygulaması ile Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki malzemedeki toplam sürünme 

deformasyonunda ve sürünme hızındaki düĢüĢ Ģeklindeki kazanım benzer 

değerlerde iken (% 33 ≈ % 37), Er-Sm-Ca çoklu katyon sisteminde çok farklı 

olmuĢtur (% 70 ve % 57). Bunun nedeni SinterlenmiĢ Er-Sm-Ca sistemindeki 
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malzemenin sürünme testinin baĢlangıcında Y-Sm-Ca sistemindeki malzemeye 

göre çok daha fazla sürünme deformasyonu göstermiĢ olmasıdır.  

Er-Sm-Ca sistemindeki malzemenin sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem 

uygulanmıĢ numunelerin sürünme testi sonrası faz içeriklerinin belirlendiği XRD 

analizi sonuçları ġekil 5.56‟da verilmiĢtir. ġekil 5.56‟da sürünmüĢ sinterlenmiĢ 

numunedeki ve sürünmüĢ ısıl iĢlem uygulanmıĢ numunedeki taneler arası Melilit 

kristal faz miktarı sinterlenmiĢ numuneye göre artıĢ göstermiĢtir.  Isıl iĢlem 

uygulama sonrasındaki Er–Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON 

seramiğinin üçlü noktaların kristalizasyon miktarını belirlemek için numuneden 

yüksek ayırma güçlü elektron mikroskop (HREM) görüntüsü elde edilmiĢtir. ġekil 

5.57‟de ısıl iĢlem uygulanmıĢ Y-Sm-Ca ve Er-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 

25A SiAlON seramiğinin HREM görüntüleri verilmiĢtir.   

 

 

 

 

ġekil 5.56.  SinterlenmiĢ, sürünmüĢ ve ısıl iĢlem sonrası sürünmüĢ 25A SiAlON (Er-Sm-Ca  

                    sistemi) seramiğinin difraksiyon patterni (β:beta SiAlON fazı, α:alfa SiAlON fazı, M:  

                Melilit fazı (Ln2Si3-x Alx O3+x N4-x )) 
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 HREM görüntülerinden (ġekil 5.57 a ve b) Er–Sm-Ca çoklu katyon 

sistemindeki 25A SiAlON seramiğinin taneler arasındaki amorf faz 

kristalizasyonunun Y–Sm–Ca sistemindeki malzemeye göre çok daha iyi olduğu 

söylenebilir.  

 

(a) 

 

   

 

(b) 

 

ġekil 5.57.  (a) Y–Sm–Ca ve (b) Er–Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A  

                   SiAlON seramiklerinin HREM görüntüleri [127] 
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Er–Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON seramiğinde ikinci 

faz kristal oluĢumu ikili tanelerin ara yüzeyine kadar ulaĢmıĢken, Y–Sm–Ca 

sistemindeki malzemede kristalizasyon daha sınırlı miktarda meydana gelmiĢtir 

(ġekil 5.57 a ve b). 

Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON seramiklerin ısıl iĢlem 

uygulanmıĢ numunelerinin farklı koĢullarda üretilmesinin bu malzemenin 

sürünme davranıĢlarına etkisi 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi 

koĢulları altında yapılan sürünme testleri ile araĢtırılmıĢtır. 25A2 SiAlON ve 

25A3 SiAlON Ģeklinde kodlanan diğer iki malzeme ile tez çalıĢmasındaki 25A 

SiAlON malzemelerinin sürünme testlerinden elde edilen sürünme eğrileri ġekil 

5.58‟de verilmiĢtir.  

 

 

 

ġekil 5.58. Isıl iĢlem uygulanmıĢ Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON seramiğinin  

                   farklı üretim koĢulları ile üretilmiĢ 25A2 ve 25A3 kodlu numunelerinin 1400 °C  

                   sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında sürünme davranıĢları 

 

 Isıl iĢlem uygulanmıĢ Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON 

seramiğinin farklı üretim koĢulları ile üretilmiĢ 25A2 ve 25A3 kodlu numuneleri 

çalıĢmadaki 25A kodlu SiAlON malzemesine göre hem sürünme deformasyonu 

hem de minimum sürünme hızı bakımından daha iyi sürünme davranıĢı 

göstermiĢlerdir. 25A2 kodlu malzeme 72 saatlik sürünme testi sonunda 8,49E-09 
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s
-1 

değerindeki minimum sürünme hızı ile % 0,44 sürünme deformasyonu 

göstermiĢken, 25A3 kodlu malzeme 6,48E-09 s
-1 

değerindeki minimum sürünme 

hızı ile % 0,45 sürünme deformasyonu göstermiĢtir. Bu iki malzeme 72 saatlik 

sürünme testi sonunda çok yakın değerlerde (% 44 ≈ % 45) sürünme 

deformasyonu göstermiĢ olmalarına rağmen minimum sürünme hızı değerlerinde 

yaklaĢık % 23 oranında farklılık gözlenmiĢtir. Bunun nedeni 25A3 kodlu 

malzemenin sürünme testinin baĢlangıcında 25A2 kodlu malzemeye göre daha 

fazla deformasyon göstermiĢ olmasıdır. Toplam sürünme deformasyonu ve 

minimum sürünme hızı açısından karĢılaĢtırılma yapıldığında 1400 °C sıcaklık ve 

100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları için en iyi sürünme dayanımını 25A3 kodlu 

SiAlON seramiği sergilemiĢtir 

 1400°C sıcaklık, 100 MPa test koĢullarında en iyi sürünme dayanımını 

gösteren 25A3 SiAlON seramiğinin bu dayanımını daha düĢük sıcaklıkta koruyup 

korumadığının belirlenmesi için 1300 °C sıcaklık 100 MPa test koĢullarında 

sürünme testi yapılmıĢtır. 25A ve 25A3 SiAlON seramiklerinin 1300 °C sıcaklık 

100 MPa test koĢullarında sürünme testi sonucunda elde edilen sürünme eğrileri 

ġekil 5.60‟da verilmiĢtir.  

 

 

ġekil 5.59. Isıl iĢlem uygulanmıĢ Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON seramiğinin  

                  farklı üretim koĢulları ile üretilmiĢ ve 25A3 kodlu numunelerinin 1300 °C  

                  sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında sürünme davranıĢları 
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 25A ve 25A3 SiAlON seramiklerinin 1300 °C sıcaklık 100 MPa test 

koĢullarında sürünme testinden elde edilen sürünme eğrileri incelendiğinde, 

malzemelerin 1400 °C sıcaklık 100 MPa test koĢullarından farklı bir davranıĢ 

gösterdikleri görülmektedir.  25A SiAlON seramiği 25A3 SiAlON seramiğine 

göre 72 saat süre sonunda daha düĢük sürünme deformasyonu (0,10<0,13) 

göstermiĢ ve minimum sürünme hız değerleri ise yakın değerlerde (7,69E-10 s
-1 

 ≈ 

6,12E-10 s
-1

) olmuĢtur. Sürünme testinin 1300 °C gibi daha düĢük sıcaklıkta 

gerçekleĢmesi minimum sürünme hızlarındaki farklılık ihmal edildiğinde 25A3 

SiAlON malzemesinde 1400 °C sıcaklıktaki gibi etkide bulunmamıĢ, 25A 

SiAlON seramiği 1300 °C sıcaklıkta toplam sürünme deformasyonu açısından 

daha iyi sürünme davranıĢı göstermiĢtir. ÇalıĢmada 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa 

eğilme gerilmesi koĢulları altında sürünme testleri yapılan tüm malzemeler için 

elde edilen sürünme eğrileri ġekil 5.60‟da verilmiĢtir. 

 

 

 

ġekil 5.60.  Tez çalıĢmasında 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında  

                    sürünme testleri yapılan malzemeler için elde edilen sürünme eğrileri 

 

 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında test 

edilen malzemelerin elde edilen sürünme eğrileri (ġekil 5.60) incelenirse hem 

sürünme deformasyonu hem de minimum sürünme hız değeri anlamında en iyi 
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sürünme davranıĢını Er-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki sinterleme sonrası AET 

ısıl iĢlem uygulanan 25A SiAlON seramiğinde elde edilmiĢtir. Sürünme 

deformasyonu ve minimum sürünme hız değeri anlamında en kötü sürünme 

davranıĢını ise MgO sinterleme katkı malzemesi kullanılarak üretilen Si3N4 

malzemesinde elde edilmiĢtir. 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi 

koĢulları altında sürünme testi yapılan tüm malzemelerin 72. sonunda 

gösterdikleri sürünme deformasyonları ve minimum sürünme hızı değerleri 

Çizelge 5.10‟da verilmiĢtir.  

 

 

Çizelge 5.10. 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında sürünme testleri ile  

                       sürünme davranıĢları incelenen tüm malzemelerin minimum sürünme hızı değerleri  

                       ve toplam sürünme deformasyonları 

 

Malzeme 

Minimum Sürünme 

Hızı  

(s-1) 

72. Saat Sonundaki 

Eğilme Sürünme 

Deformasyonu  

(%) 

Si3N4 (MgO) 7,27E-05               1,58 (5 Saat) 

25A SiAlON (Er-Sm-Ca) 1,26E-08 0,95 

25A SiAlON (Y-Sm-Ca) 2,79E-08 0,93 

25A SiAlON (Er-Sm-Ca)(Isıl iĢlem Uyg.) 5,35E-09 0,28 

25A SiAlON (Y-Sm-Ca)(Isıl iĢlem Uyg.) 1,75E-08 0,63 

25A2 SiAlON (Y-Sm-Ca)(Isıl iĢlem Uyg.) 8,49E-09 0,44 

25A3 SiAlON (Y-Sm-Ca)(Isıl iĢlem Uyg.) 6,48E-09 0,45 

25A SiAlON (Y-Sm-Ca + %17,5 SiC) 8,38E-09 0,43 

25A SiAlON (MgO-Y + %10 SiC) 1,79E-08 0,64 

 

  

ÇalıĢmada ek olarak Si3N4 seramiklerinde en yüksek sıcaklık 

malzemelerinden biri kabul edilen seramik gaz türbin motor malzemesi olarak 

çeĢitli projelerde günümüzde araĢtırılan malzemelerden biri olan Lütesyum (Lu) 

sinterleme katkı malzemesi ile sıcak presleme yöntemi ile üretilmiĢ Si3N4 
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seramiğinin 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında 

sürünme testi yapılmıĢtır. Elde edilen sürünme eğrisi bu çalıĢmadaki sürünme 

deformasyonu ve sürünme hızı anlamında sırasıyla en iyi ve en kötü sürünme 

davranıĢı gösteren ısıl iĢlem uygulanmıĢ Er-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON ve 

MgO katkılı Si3N4 seramiklerinin aynı koĢullar altında elde edilen sürünme 

eğrileri ile beraber ġekil 5.61‟de verilmiĢtir. 

 

 

 

 

ġekil 5.61.  Farklı sinterleme katkı malzemeleri ile üretilmiĢ Si3N4 malzemelerinin ve Er-Sm-Ca  

                    sistemindeki 25A SiAlON seramiğinin 1400 °C sıcaklık ve100 MPa eğilme gerilmesi  

                    koĢulları altında sürünme davranıĢları 

 

 Si3N4 malzemelerinin sürünme davranıĢlarına sinterleme katkı malzeme 

türünün etkisi ġekil 5.61‟de verilen grafikte net bir Ģekilde görülmektedir. 

Viskozite özellikleri MgO‟ya göre çok daha iyi olan Lu2O3‟un sinterleme katkı 

malzemesi olarak kullanıldığı malzeme hem toplam sürünme deformasyonu hem 

de minimum sürünme hızı bakımından çok daha iyi sürünme dayanımı 

göstermiĢtir. Lu2O3‟un sinterleme katkı malzemesi olarak kullanıldığı malzeme 72 

saatlik test süresi sonunda Er-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON malzemesinin iki 

katından fazla büyüklükte (0,64) sürünme deformasyonu göstermesine rağmen 
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yaklaĢık olarak 1,63E-10 s
-1

 değerindeki sahip olduğu minimum sürünme hızı 

değeri Er-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON malzemesinin minimum sürünme 

hızının (5,35E-09 s
-1

) yaklaĢık otuzda biri değerinde olmuĢtur. Bunun nedeni bu 

malzemenin sürünme testinin ilk 6 saatinde göstermiĢ olduğu sürünme 

deformasyonunun 25A SiAlON malzemesine göre çok daha büyük değerlerde 

olmasıdır. Testin 6. saatinden sonra malzemenin sürünme hızında ani bir düĢüĢ 

gözlenmiĢ, testin kalan süresinde de bu düĢük sürünme hızındaki davranıĢ devam 

etmiĢtir. 
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6. TARTIġMA  

 

Bu çalıĢmada yüksek sıcaklık uygulamaları için aday olan Si3N4 esaslı 

α/β-SiAlON seramik malzemelerinin sürünme davranıĢları incelenmiĢtir. 

Ġncelenen α/β-SiAlON seramik malzemeleri yeni malzemeler olup, bu 

malzemelerin sürünme davranıĢları ilk defa bu çalıĢmada belirlenmiĢtir. Bu 

malzemelerin sürünme özelliklerinin yanı sıra sertlik, tokluk ve kırılma 

mukavemetleri gibi oda sıcaklığındaki mekanik özellikleri ve yüksek sıcaklık 

kırılma mukavemeti özellikleri değerlendirilmiĢtir. Sürünme özellikleri açısından 

çalıĢmada yapısında α-SiAlON fazını bulunduran α/β-SiAlON seramiklerinin 

üretilmesi sırasında geçici sıvı faz sinterleme yöntemi ile sinterleme katkı 

malzemelerinin kristal yapı içine alınarak Si3N4‟e göre daha az miktarda amorf 

tane sınır fazı oluĢturma Ģeklindeki yaklaĢım temel alınmıĢtır.  SiAlON malzemesi 

üretimi ile tane sınırlarındaki amorf faz miktarının azaltılması yaklaĢımının yanı 

sıra, ötektik üstü sıcaklıkta yapılan ısıl iĢlem uygulaması ile amorf fazın 

kristalleĢtirilmesi, sinterleme sırasında farklı sinterleme katkı malzemeleri 

kullanımı ve yapıya ikincil faz SiC parçacıklarının ilave edilmesi yaklaĢımları da 

kullanılarak bu malzemelerin sürünme davranıĢları incelenmiĢtir.  

 

6.1. Yoğunluk, Mikro Yapı ve Faz Özellikleri   

 

Si3N4 ve SiAlON seramiklerinin yoğun bir Ģekilde üretilmesi arzu edilen 

özelliklerin sağlanması açısından oldukça önem arz etmektedir. Çünkü bu 

malzemelerin üstün mekanik özellikleri yoğun üretilmeleri ile elde edilen mikro 

yapı özelliklerine bağlı olmaktadır [11]. Bu çalıĢmada Si3N4 seramiklerinin yoğun 

bir Ģekilde üretilmesinin sağlandığı yöntemlerden biri olan gaz basınçlı sinterleme 

yöntemi kullanılmıĢtır.  ÇalıĢmada sürünme davranıĢı incelenen 25A SiAlON 

Ģeklinde tanımlanan 25α-SiAlON/75β-SiAlON faz oranındaki kompozisyon 

tasarımına sahip α/β-SiAlON seramik malzemesi gaz basınçlı sinterleme yöntemi 

ile yoğun ( > % 99,5) bir Ģekilde üretilmiĢtir. Malzemeyi oluĢturan fazlar yapıya 

sertlik özelliği kazandıran α-SiAlON fazı, yapıya tokluk özelliği kazandıran  

β-SiAlON fazı ve amorf/kristal taneler arası faz(lar) Ģeklindedir. Bulgular 
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bölümünde sinterlenmiĢ Y-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON seramiği ile ilgili 

mikro yapı çalıĢmalarındaki geri yansıyan elektron mikroskobu görüntülerinden 

(ġekil 5.4) malzemenin α-SiAlON, β-SiAlON fazı ve amorf/kristal taneler arası 

fazlardan meydana geldiği belirlenmiĢtir.  Malzemenin faz karakterizasyon 

çalıĢmalarındaki XRD paternlerindeki (ġekil 5.3)  pik Ģiddetlerinden sinterleme 

sonucunda malzemenin yaklaĢık % 20/80 α/β-SiAlON faz oranına sahip olduğu 

tespit edilmiĢtir.  

α-SiAlON veya α fazını yapısında bulunduran α/β-SiAlON 

seramiklerinde özellikle yüksek sıcaklık koĢullarına maruz kalacak bir uygulama 

ele alındığında α fazının kararlılığı önem arz etmektedir [23,24]. Çünkü  

α-SiAlON yüksek sıcaklık koĢulları altında β-SiAlON‟a dönüĢebilmektedir.  Bu 

faz dönüĢümü taneler arası amorf faz miktarında artıĢa ve malzemenin oksidasyon 

dayanımında azalmaya yol açtığından malzemenin sürünme özelliklerini olumsuz 

yönde etkilemektedir [23,24,74,93]. Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki  

25A SiAlON seramiğinde sinterleme sonrasında yaklaĢık % 20 oranında bulunan 

α-SiAlON miktarı malzemeye AET ısıl iĢlem uygulanması sonucunda önemli 

değiĢikliğe uğramamıĢ % 17 oranında kalmıĢtır (Çizelge 5.2). AET ısıl iĢlem 

uygulaması 1600 º C gibi ötektik üstü sıcaklıkta 2 saat süre ile yapılmıĢtır. Isıl 

iĢlem sonrasında α fazından β fazına fazla dönüĢüm olmaması, bu sistemde 

seçilmiĢ olan Y-Sm-Ca katyonlarının tasarlanan α-SiAlON yapısını kararlı 

kıldığını göstermektedir.  

 

6.2. Oda ve Yüksek Sıcaklardaki Mekanik Özellikler 

 

α/β-SiAlON seramiklerinde üretim sırasında seçilen baĢlangıç toz 

kompozisyonuna ve sinterleme sürecine bağlı olarak sinterleme sonrasında elde 

edilen üründeki α-SiAlON:β-SiAlON faz oranı malzemenin mekanik özelliklerini 

etkilemektedir [23,24]. ÇalıĢmada sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ  

25A SiAlON seramiklerinin α/β-SiAlON seramiklerinin sertlik ve tokluk 

özellikleri Vickers mikro sertlik yöntemiyle incelenmiĢ, sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem 

uygulanmıĢ malzemelerin sertlik ve tokluk değerlerinde belirgin bir değiĢim 

saptanmamıĢtır (Çizelge 5.1). ÇalıĢmada sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 
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25A SiAlON malzemelerinin faz içeriklerindeki α ve β faz miktarlarının 

birbirlerine yakın değerlerde olması malzemelerin birbirine yakın sertlik ve tokluk 

değerleri almalarına yol açmıĢtır.   

Malzemenin incelen mekanik özelliklerinden bir diğeri oda ve yüksek 

sıcaklıklardaki kırılma mukavemetidir. Bu malzemelerin yaklaĢık 1000 ° C 

sıcaklığa kadar mekanik özellikleri tane morfolojisi, büyüklüğü ve mikro 

yapılarındaki kusur miktarı ile ilgilidir. Fakat 1000 ° C sıcaklığın üzerindeki 

mekanik özellikler taneler arası amorf fazın türü ve miktarı gibi özelliklerle 

kontrol edilmektedir [11]. Y-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON malzemesinin oda 

sıcaklığında 720 MPa değerinde eğilme kırılma mukavemetine sahip olduğu 

belirlenmiĢtir. Fakat 1000 ° C ve üzerindeki sıcaklıklarda eğilme kırılma 

mukavemetini bir miktar kaybettiği tespit edilmiĢtir. Sırasıyla 1000, 1100, 1200, 

1300 ve 1400 ºC sıcaklıklarında, oda sıcaklığındaki kırılma mukavemetinin 

yaklaĢık % 85‟ini, % 81‟ini, % 75‟ini, % 65‟ini ve % 55‟ini koruduğu 

gözlenmiĢtir (ġekil 5.10). Elde edilen eğilme kırılma test sonuçları Si3N4 esaslı 

seramikler için eğilme yükü altında, sıcaklığa bağlı olarak değiĢen hasar 

mekanizma haritasında (ġekil 2.14) olduğu gibi eğilme kırılma mukavemetlerinin 

sıcaklık artıĢı ile azalması yönünden benzerlik gösterdiği belirlenmiĢtir. Bu 

davranıĢ Si3N4 esaslı seramikleri için benzer koĢullarda yapılan çalıĢmalarda da 

gözlenmiĢtir [11,20,74]. ÇalıĢmada 1400 ºC sürünme testlerinde uygulanacak en 

büyük gerilme değeri 1400 ºC sıcaklığındaki eğilme mukavemet test sonuçlarına 

göre belirlenmiĢtir. ġekil 2.14‟de görüldüğü gibi Si3N4 esaslı seramiklerde farklı 

sıcaklıklarda farklı büyüklüklerde gerilmeler bu malzemelerde farklı hasar 

mekanizmalarının ortaya çıkmasına neden olmaktadır. α/β-SiAlON 

malzemelerinin sürünme davranıĢlarının incelendiği bu çalıĢma için özellikle 

1400 ºC sıcaklıkta uygulanacak en büyük gerilme değerinin belirlenmesinde bu 

sıcaklıktaki eğilme kırılma mukavemet değerinin belirlenmesi faydalı olmuĢtur. 

ġekil 2.14‟deki hasar mekanizması haritasındaki gibi bir yaklaĢım kabulü ile 

sürünme deformasyonunun etkin olduğu bölgede olması itibarıyla malzemenin bu 

sıcaklıktaki eğilme kırılma mukavemet değerinin yaklaĢık üçte birinden biraz 

daha fazla olan 150 MPa seçilmiĢtir.  
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α/β-SiAlON seramiklerinde α fazı malzemeye sertlik özelliği, β fazı 

tokluk özellikleri sağlamaktadır.  α/β-SiAlON seramiklerinin ürün malzemede 

istenen baskın mekanik özelliğin sertlik veya tokluk olmasına göre α-SiAlON:β-

SiAlON oranının baĢlangıç toz kompozisyonu ve sinterleme, ısıl iĢlem süreci ile 

tasarlanabilme imkânı bu malzemelerin sahip olduğu en büyük avantajlardandır 

[23,24]. Fakat bu malzemeler sürünme davranıĢı açısından ele alındığında α:β faz 

oranının sürünme davranıĢlarına etkileri konusunda yaygın bir görüĢ olmamıĢ, bu 

etkiler yapılan çalıĢmalarda farklı Ģekillerde yorumlanmıĢtır (ġekil 3.18-3.19). α:β 

faz oranının Si3N4 seramiklerin sürünme davranıĢına etkisinin araĢtırıldığı 

çalıĢmalarda elde edilen bulgular tespitlerini doğrulasa da sinterleme sonrası 

taneler arası meydana gelen amorf fazın miktarı ve viskozite ile yumuĢama 

sıcaklığı gibi refrakterlik özellikleri bu malzemelerin sürünme davranıĢlarını 

önemli derecede etkilediği kabul edilen bir görüĢtür [11,20,74,76,77]. Bu sebeple 

çalıĢmada α/β-SiAlON seramiğinde her iki fazın farklı yönlerden olumlu katkıları 

olduğu kabulü ile baĢlangıç toz kompozisyon tasarımındaki α:β faz oranı tüm 

malzemeler için kompozisyon tasarımında 25α:75β olarak sabit tutulmuĢ, α:β faz 

oranından ziyade ısıl iĢlem uygulanması ve farklı sinterleme katkı malzemeleri 

kullanımı, ilavesi yoluyla tane sınırlarındaki amorf fazın miktarı ve refrakterlik 

özelliklerinin malzemenin sürünme davranıĢlarına olan etkileri araĢtırılmıĢtır.  

 

6.3. Y-Sm-Ca Sistemindeki 25A SiAlON Seramiklerinin Sürünme  

       DavranıĢları ve Mekanizmaları 

 

Isıl iĢlem uygulamasının Y-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON 

seramiklerinin sürünme davranıĢları üzerindeki etkilerini belirlemek için 

sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ numunelerin 1300-1400 ° C sıcaklık ve 50-

100 MPa eğilme gerilmeleri uygulanarak hava ortamında, 72 saat süreli, 4 nokta 

eğilme sürünme testlerinden elde edilen sürünme uzaması-zaman grafikleri (ġekil 

5.22 - 5.24)  incelendiğinde Si3N4 ve SiAlON seramik malzemeler ile benzer 

sürünme davranıĢı gösterdiği görülmektedir (ġekil 3.18 - 3.26).  

ÇalıĢmada elde edilen sürünme yüzde eğilme sürünme uzama-zaman 

grafikleri Si3N4 ve SiAlON seramiklerinin sürünme davranıĢlarında olduğu gibi 
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sürünme hızının zamanla azaldığı birincil, sürünme hızındaki azalmanın çok 

yavaĢ nerdeyse sabit olduğu ikincil sürünme bölgelerinden oluĢmuĢtur.  Sürünme 

yüzde eğilme sürünme uzama-zaman grafiklerinde ikincil bölgeden sonra 

sürünme hızının zamanla arttığı üçüncül sürünme bölgesi gözlenmemiĢtir.  Hiçbir 

test koĢulunda sürünme hızının artması ile numune kırılması yaĢanmamıĢtır.  

Genel anlamda bir sürünme uzaması-zaman grafiğinde kararlı sürünme 

bölgesindeki minimum sürünme hızı  (εmin, 3.3 numaralı eĢitlik) gerilme ve 

sıcaklık parametrelerine bağlı olarak değiĢmektedir. Artan gerilme ve/veya 

sıcaklık parametreleri minimum sürünme hızı değerinde artıĢa, dolayısıyla toplam 

deformasyonda artıĢa yol açmaktadır (ġekil 3.8). Benzer davranıĢ sinterlenmiĢ ve 

ısıl iĢlem uygulanmıĢ malzemelerin farklı sıcaklık ve gerilmelerin uygulandığı 

sürünme testlerinden elde edilen sürünme uzaması-zaman grafiklerinde de 

gözlenmiĢtir. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ malzemelerin her bir sürünme 

test koĢulundaki minimum sürünme hız değerlerinin verildiği Çizelge 5.6 

incelendiğinde herhangi bir sıcaklık ve gerilme koĢulu için 3 adet sürünme testi 

yapıldığından, bu koĢul için ölçülen minimum sürünme hızı değerleri arasında 

farklılıklar olduğu görülmektedir. Bu farklılık maksimum 2 kat değerinde 

olmuĢtur ve meydana gelen değiĢim kabul edilebilir düzeydedir. Bu değiĢimin 

incelendiği bir çalıĢmada bir Si3N4 seramiği için aynı koĢullar altında farklı 

laboratuarlarda gerçekleĢtirilen sürünme testlerinde ölçülen minimum sürünme 

hız değerlerinde yaklaĢık on kata varan farklılıkların olduğu ifade edilmiĢtir [80].  

SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ malzemelerin her bir sürünme test 

koĢulundaki minimum sürünme hız değerlerinin zamanla olan değiĢiminin 

verildiği ġekil 5.28 - 5.31 incelendiğinde, sürünme test parametrelerinden sıcaklık 

ve gerilme değerleri arttıkça malzemelerin minimum sürünme hızı ve toplam 

sürünme deformasyonu değerlerinin arttığı görülebilir. Bu Ģekillerde gözlenen 

diğer bir özellik malzemelerdeki sürünme hız değerlerinin zamanla sabit 

kalmaması, sıcaklık ve gerilme koĢullarına bağlı olarak azalma yönünde eğilim 

göstermiĢ olmasıdır. Bu özellik yani sürünme hız değerlerinin zamanla olan 

azalması yapısında amorf faz bulunduran çoğu Si3N4 seramiklerinde gözlenen 

karakteristik bir özellik olarak tanımlanmaktadır [111,128-130]. Sürünme hız 

değerlerinin sabit kalmaması, zamanla azalması bu malzemelerde sürünme 
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uzaması-zaman grafiklerinde kavram olarak sürünme hız değerlerinin sabit kaldığı 

bölge olarak tanımlanan ikincil ya da kararlı sürünme bölgesinin belirlenmesini 

zorlaĢtıran bir etken olmaktadır. Bu malzemelerin sürünme uzaması-zaman 

grafiklerinde kararlı sürünme bölgesinin belirlenmesi ile ilgili bu çalıĢmada 

sürünme testlerinin yapılmasında referans alınan test standardında herhangi bir 

bilgi bulunmamasına rağmen, ticari bir Si3N4 seramiğinin farklı yükleme tipleri 

için sürünme davranıĢlarının incelendiği bir çalıĢmada bu konu ile ilgili bir bilgi 

ile karĢılaĢılmıĢtır. Bu çalıĢmada ticari Si3N4 seramiğinin (NC132) 1300 °C 

sıcaklıkta farklı gerilme koĢulları altında 5 farklı yükleme koĢulu için uzun süreli  

( >1000 saat) sürünme davranıĢları incelenmiĢtir [123].  

Söz konusu çalıĢmada eğilme sürünme testlerinden elde edilen sürünme 

uzaması- zaman ve sürünme hızı zaman grafikleri ġekil 3.28 ile verilmiĢtir.  Sabit 

1300 °C sıcaklıkta uygulanan gerilme büyüklükleri arttıkça (ġekil 3.29 a) 

minimum sürünme hızı değerleri de (ġekil 3.28 b) bu çalıĢmada olduğu gibi 

artmıĢtır. Bununla beraber sürünme hızı değerlerinin zamanla azalması 

malzemede tam kararlı ikincil sürünme bölgesinin meydana gelmediği Ģeklinde 

yorumlanmıĢtır [123]. ÇalıĢmada yapılan testlerdeki kararlı sürünme bölgelerinin 

belirlenmesinde sürünme hızı değerlerinde meydana gelen azalmanın 

büyüklüğüne göre sürünme hızı değerindeki 1 kat ya da daha az büyüklükte 

azalmanın baĢlama zamanı Ģeklinde bir kıstas belirlenmiĢtir. Belirlenen 

parametreye göre sabit 1300 °C sıcaklıkta farklı gerilme koĢulları için kararlı 

sürünme bölgesinin baĢlama zaman seçimleri farklı olmuĢtur.  ÇalıĢmada sabit 

1300 °C sıcaklıkta farklı gerilme koĢulları için kararlı sürünme bölgesinin 

baĢlama zaman seçimleri ile gerilmenin büyüklüğü arasında herhangi bir iliĢki 

olmadığı belirtilmiĢtir.  

ÇalıĢmadaki sabit 1300 °C sıcaklıkta farklı gerilme koĢulları için kararlı 

sürünme bölgesinin baĢlama zaman seçimleri farklı olmuĢtur. Gerilme değerinin 

29 MPa‟dan 57 MPa değerine artıĢı ile kararlı sürünme bölgesi baĢlangıç noktası 

olarak 200 ve 400. saat seçilmiĢ, 81, 115, 162 MPa gerilme değerleri için sırasıyla 

25., 5. ve 25. saat seçilmiĢtir. ÇalıĢmada 4 nokta eğilme sürünme testinin yanı sıra 

diğer yükleme tiplerinin uygulandığı sürünme test sonuçlarında kararlı sürünme 

bölgelerinin baĢlama zamanları ile gerilmenin büyüklüğü arasında herhangi bir 
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iliĢki olmadığı tespit edilmiĢtir. Kararlı sürünme bölgelerinin baĢlama zamanı test 

tipine ve uygulanan gerilmenin büyüklüğüne göre değiĢmiĢ olduğu 

vurgulanmıĢtır. ÇalıĢmada 4 nokta eğilme sürünme testi ile sabit 1300 °C 

sıcaklıkta farklı gerilme koĢulları için kararlı sürünme bölgelerinden belirlenen 

minimum sürünme hız değerlerinin analizi sonucunda gerilme katsayı değeri 

olarak 2.02, sürünme mekanizması için tane sınır kayma mekanizması olmuĢ 

olabileceği öngörülmüĢtür [123]. 

Bu tez çalıĢmasında sürünme davranıĢları incelenen sinterlenmiĢ ve ısıl 

iĢlem uygulanmıĢ malzemelerin daha önce belirtilmiĢ olduğu gibi 1300-1400 °C 

sıcaklık ve 50-150 MPa gerilme koĢulları altında elde edilen sürünme hız 

değerleri (ġekil 5.28 - ġekil 5.31) zamanla sabit kalmamıĢ azalma yönünde eğilim 

göstermiĢtir.  Testlerde ikincil sürünme bölgesinin belirlenmesinde yaklaĢım 

olarak sürünme hızı değerindeki % 50 değerinde azalmanın baĢlama zamanı 

Ģeklinde bir kıstas kabul edilip uygulandığında sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem 

uygulanmıĢ 25A SiAlON malzemeleri için 100 MPa sabit gerilme altında 1300, 

1350 ve 1400 °C sıcaklıkları,  sabit 1400 °C sıcaklık 50, 100 ve 150 MPa 

gerilmeleri için yaklaĢık olarak belirlenmiĢ tahmini ikincil sürünme bölgesi 

baĢlangıç zamanları Çizelge 6.1 ile verilmiĢtir.     

 

Çizelge 6.1. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON malzemelerinin farklı sıcaklık ve  

                     gerilme koĢuları için belirlenen ikincil sürünme baĢlangıç zamanları 

 

 

Malzeme 

 

Sıcaklık  

( ºC) 

Uygulanan Eğilme Gerilme Değerlerindeki  

Sürünme Ġkincil Bölge BaĢlangıç Zamanları (Saat) 

50 MPa 100 MPa 150 MPa 

SinterlenmiĢ 

25A 

1300 - 8 - 

1350 - 6 - 

1400 5 5 4 

Isıl iĢlem 

uygulanmıĢ 

25A 

1300 - 11 - 

1350 - 8 - 

1400 3 4 3 

 

Çizelge 6.1‟de elde edilen verilere göre sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem 

uygulanmıĢ 25A SiAlON malzemelerinin yaklaĢık olarak belirlenmiĢ tahmini 

ikincil sürünme bölgesi baĢlangıç zamanlarının ile artan test sıcaklığı ile azalma 
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Ģeklinde bir iliĢki olduğu, artan test gerilmesi ile ise net bir iliĢki bulunmadığı 

belirlenmiĢtir. Kurulan iliĢkiye göre sabit test gerilmesi altında artan sıcaklık ile 

ikincil sürünme bölgesi baĢlangıç zamanları kısalmıĢtır. Sürünme test verilerinde 

özellikle düĢük gerilme ve sıcaklık (50 MPa ve 1300 °C) değerlerinde sürünme 

uzama değerlerindeki dalgalanma bu koĢullardaki sürünme hız değerlerinin 

belirlenmesini, dolayısıyla ikincil sürünme bölgesinin belirlenmesini 

güçleĢtirmiĢtir. Malzemelerin sürünme testlerindeki minimum sürünme hız 

değerleri ve toplam sürünme deformasyonları incelendiğinde ısıl iĢlem uygulanan 

malzemedeki sürünme hızı ve sürünme deformasyonu değerlerinin sıcaklık ve 

gerilmeye bağlı olarak artıĢının sinterlenmiĢ malzemeye göre daha az miktarda 

meydana geldiği belirlenmiĢtir. (Çizelge 5.6, ġekil 5.22 - 5.24). Bunun nedeni 

olarak sinterlenmiĢ Y-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON seramiğinin tane 

sınırlarındaki amorf fazın ötektik üstü yapılan ısıl iĢlemle kristalleĢmesi 

sağlanarak yapıdaki amorf faz miktarının azaltılması olduğu düĢünülmektedir. 

Yapısındaki amorf faz miktarının azaltılması ısıl iĢlem uygulanmıĢ malzemenin 

sürünme dayanımını arttırmıĢ, sinterlenmiĢ malzemeye göre tüm koĢullar altında 

daha düĢük sürünme hızı ve toplam sürünme deformasyonu göstermesini 

sağlamıĢtır. 

SinterlenmiĢ Y-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON seramiğindeki amorf 

faz miktarının azaltıldığı veya diğer bir deyiĢle ısıl iĢlem uygulanmıĢ 

malzemedeki kristal tane sınır fazının arttırıldığı X-ıĢını difraksiyon analizi (ġekil 

5.3) ve özellikle geçirimli elektron mikroskobu çalıĢmaları (ġekil 5.8 ve ġekil 5.9) 

ile tespit edilmiĢtir. AET ısıl iĢlem uygulanmasıyla Y-Sm-Ca sistemindeki 25A 

SiAlON seramiğindeki amorf faz miktarının azaltıldığı belirlenmiĢ olsa da 

malzemede özellikle ikili tane sınırlarında ve üçlü noktaların tanelerin birleĢim 

noktalarına yakın bölgelerlerde amorf fazın elimine edilemediği bu malzemelerin 

taneler arası faz yapılarının incelendiği çalıĢmada vurgulanmıĢtır [127]. Isıl iĢlem 

uygulamaları sonucunda özellikle ikili tane sınırlarındaki amorf fazın 

kristalleĢtirilemediği birçok çalıĢmada da ifade edilmiĢtir [12,22,34,43,49,55,62].  

Si3N4 ve SiAlON seramiklerinde taneler arasında ve birleĢim 

noktalarında amorf fazın varlığı maruz kalınan sıcaklığın artması ile özellikle cam 

yumuĢama sıcaklığının üzerindeki sıcaklıklarda (>1000 °C), amorf fazın ısıl ve 
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kimyasal dayanımının azalması ile beraber malzemenin sürünme özelliklerinin 

önemli ölçüde zarar görmesine yol açmaktadır [6-8,11,22]. Tane sınırlarında 

amorf fazın varlığı meydana gelen sürünme deformasyonunu viskoz akıĢ, tane 

sınır kayması, çözünme-çökelme ve kavitasyon mekanizmaları ile etkilemektedir. 

Sürünme deformasyonu yüksek sıcaklıklarda yük etkisi altında meydana 

geldiğinden amorf fazın yüksek sıcaklıklarda yumuĢaması ile maruz kalınan 

yükün etkisi altında viskoz akıĢ, tanelerin kayması, yayınma, çözünme-çökelme 

ve kavitasyon mekanizmaları aktif hale gelerek malzemenin sürünmesine yol 

açmaktadırlar. Maruz kalınan sıcaklık, yük-gerilme büyüklüklerinin yanı sıra 

zaman parametresine bağlı olarak bu mekanizmalar birbiri ile etkileĢimli olarak 

aynı zamanda meydana gelebileceği gibi, bu mekanizmalardan biri baskın hale 

gelerek sürünme deformasyonunun kaynağını oluĢturabilirler [76-78]. Sürünme 

deformasyonuna, özellikle kavitasyon oluĢumuna yol açan bu mekanizmalar ve 

etkileĢimleri ġekil 6.1‟deki akıĢ Ģeması ile gösterilebilir. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 6.1. Si3N4 seramiklerinde sürünme deformasyonuna, özellikle kavitasyon oluĢumuna yol  

                 açan mekanizmalar ve birbirleri ile etkileĢimleri [131] 

 

Sürünme deformasyonunun hava ortamında meydana gelmesi 

durumunda oluĢan oksidasyon süreci, sıcaklıkla beraber meydana gelen faz 

değiĢimleri ve kristalizasyon etkileri sürünme sürecini daha da karmaĢıklaĢtırarak 

sürünme sürecini farklı Ģekillerde etkileyebilmektedir [131]. ÇalıĢmanın üçüncü 
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bölümünde detaylı olarak açıklandığı gibi sürünme deformasyonuna yol açan bu 

mekanizmalar sürünme testlerinden elde edilen minimum sürünme hızı verilerinin 

analiz edilmesi ile belirlenen n, gerilme katsayısı ve Q, aktivasyon enerjisi 

parametrelerinin aldığı değerlere göre tanımlanabilmektedir. Bu tez çalıĢmasında 

sürünme test verilerinin analiz edilmesi ile belirlenen n, gerilme katsayısı ve Q, 

aktivasyon enerjisi ile elde edilen veriler Çizelge 6.2 ile özetlenmiĢtir.  

 

Çizelge 6.2. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON seramikleri için sürünme testleri         

 verilerinin analizi sonucunda belirlenmiĢ n, gerilme katsayısı ve Q, aktivasyon  

 enerjisi değerleri 

 

Malzeme n, gerilme katsayısı 
Q, aktivasyon enerjisi 

(kJ/mol) 

25A SiAlON (SinterlenmiĢ) 

(Y-Sm-Ca) 1,6 ± 0,13 692 ± 37 

25A SiAlON (Isıl iĢlem uyg.) 

(Y-Sm-Ca) 1,4 ± 0,16 708 ± 45 

 

Sürünme test verilerinin analizi sonucunda belirlenen n, gerilme katsayısı 

ve Q, aktivasyon enerjisi değerleri literatürdeki benzer malzemeler ve koĢullar 

altında yapılan birçok çalıĢmada bulunan değerler ile yakınlık göstermektedir 

[77,78].  SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ Y-Sm-Ca sistemindeki 25A 

SiAlON malzemeleri için bulunan n ve Q katsayıları çok farklılık göstermemiĢtir. 

Sürünme mekanizmalarının belirlenmesinde kullanılan bu katsayıların yakın 

değerlerde olması ile sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ malzemelerin sürünme 

deformasyonu sırasında benzer mekanizmaların rol oynadığı söylenebilir.  

Seramik malzemelerin sürünme davranıĢlarını tanımlamak için yaygın 

olarak kullanılan bir yaklaĢım olan sabit sıcaklık ve sabit gerilme altında yapılan 

bir sürünme testinde kararlı sürünme bölgesinden elde edilen minimum sürünme 

hızı  (dε/dt), Norton – Arrhenius eĢitliği (1.5 nolu eĢitlik) olarak da bilinen güç 

kanunu bu çalıĢmada sürünme test veri analizinde kullanılmıĢtır. Si3N4 esaslı 

seramiklerin sürünme davranıĢlarının incelendiği çalıĢmalarda gerilme katsayısı 

değerleri Çizelge 1.1‟de de verilmiĢ olduğu gibi 1 ile 6 arasında değerler alırken 

aktivasyon enerjisi, 390 ile 850 kJ/mol arasında değerler almıĢtır. Bu 

parametrelerden kantitatif olarak en yaygın kullanılanı ve en önemli olanı gerilme 
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katsayısı parametresidir [77]. Basma gerilmesinin uygulandığı sürünme testlerinde 

çözünme-çökelme mekanizması için n değeri 1 değerini alırken, mikro yapı 

analizinde kavitasyon oluĢumunun gözlendiği bazı çalıĢmalarda 1,5 ile 2,5 

arasında değerler aldığı ifade edilmiĢtir. Gerilme katsayısı uygulanan çekme 

gerilmesinin büyüklüğüne bağlı olarak çoğunlukla kavitasyon mekanizmasının 

etkin olduğu çekme testlerinde 2 ile 7 arasında ve eğilme testlerinde ise 1 ile 3 

arasında değiĢen değerler almıĢtır [74,76,84,88,90-93].  

Çizelge 6.3‟de Si3N4 ve SiAlON malzemelerinin dört nokta eğilme test 

yöntemi ile sürünme davranıĢı incelenen bazı çalıĢmalardaki deneysel sonuçlar 

verilmiĢtir. Elde edilen deneysel sonuçlarda gerilme ve sıcaklık değerlerine bağlı 

olarak gerilme katsayısı değerlerinin çoğunlukla 1 ile 2,5 arasında, aktivasyon 

enerjisi değerlerinin ise yaklaĢık 500 ile 800 kj/mol arasında değiĢtiği görülebilir 

(Çizelge 6.3). Elde edilen bu değerler doğrultusunda çalıĢmalarda farklı birincil ve 

ikincil sürünme mekanizmalarının belirlendiği ifade edilmiĢtir. Bu çalıĢmaların 

çoğunda sürünmüĢ numunelerin TEM karakterizasyon çalıĢması yapılmıĢ olup, 

Çizelge 6.3‟de verilen ikincil sürünme mekanizmaları çoğunlukla TEM 

çalıĢmalarındaki bulgulara atfedilmiĢtir. Belirlenen birincil sürünme 

mekanizmaları ise özellikle gerilme katsayısı ve aktivasyon enerjisi değerleri ile 

iliĢkilendirilmiĢtir. 

Bu tez çalıĢmasında sürünme deformasyonunun gerilme parametresine 

bağımlılığı 1400 ° C sabit sıcaklıkta, 50, 100 ve 150 MPa eğilme gerilme koĢulları 

altında yapılan sürünme testleri ile belirlenmiĢtir. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem 

uygulanmıĢ Y-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON malzemelerinin bu test 

koĢullarında kararlı sürünme bölgesi için sürünme deformasyonuna birincil 

sürünme mekanizması olarak tane sınır kayması ve viskoz akıĢ, ikincil sürünme 

mekanizması olarak ise kavitasyon mekanizmasının neden olduğu 

düĢünülmektedir. Üçlü noktalarda kavitasyon oluĢumunun varlığı TEM ile 

yapılan mikro yapı karakterizasyon çalıĢmaları ile tespit edilmiĢtir (ġekil 5.51). 

Kavitasyon mekanizmasının birincil mekanizma olabilmesi için geçerli olan 

gerilme katsayı değerleri genellikle 2‟nin üzerindeki değerlerdir. Bu nedenle 

kavitasyon mekanizması ikincil sürünme mekanizması olarak kabul edilmiĢtir. 

Diğer yandan sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ Y-Sm-Ca sistemindeki 25A 
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SiAlON seramik malzemeleri için bulunan gerilme katsayı değerleri çözünme-

çökelme ve yayınma mekanizmaları için geçerli olan 1 ve 1‟den küçük değerlerde 

değil, bu değerlerden daha büyük değerlerde 1,6 ve 1,4 olarak bulunmuĢtur.  

Çizelge 6.3 incelendiğinde kavitasyon mekanizmasının ikincil 

mekanizma olarak belirlendiği çalıĢmaların çoğunluğunda birincil sürünme 

mekanizması tane sınır kayması ve/veya viskoz mekanizması ile 

iliĢkilendirilmiĢtir. Bunun nedeni üçlü noktalarda ve taneler arasında kavitasyon 

oluĢumunun sürünme sırasında maruz kalınan gerilmeler sonucunda oluĢan 

deformasyonun tane sınır kayması ve viskoz akıĢ mekanizmaları ile 

karĢılanamaması durumunda meydana gelmesidir [80,81,86-89]. Bu nedenle 

çalıĢmada birincil sürünme mekanizması olarak tane sınır kayması ve viskoz akıĢ 

mekanizmaları belirlenmiĢtir.  

ÇalıĢmada belirlenen diğer sürünme test parametresi olan aktivasyon 

enerjisi sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ Y-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON 

seramik malzemelerinin 100 MPa sabit gerilme altında 1300, 1350 ve 1400 ° C 

sıcaklık koĢulları altında yapılan sürünme test verilerinin analiz edilmesi ile 

sırasıyla 692 ve 708 kJ/mol olarak bulunmuĢtur. Sürünme aktivasyon enerjisi 

parametresinin, Si3N4 esaslı seramiklerin sürünme deformasyon mekanizmalarının 

belirlenmesinde kullanılan gerilme katsayısı gibi temel bir parametre olmadığı, 

fakat benzer gerilme katsayılarına sahip malzemelerin karĢılaĢtırılması durumunda 

sürünme mekanizmaları ile ilgili bilgiler verdiği ifade edilmektedir [93,96]. Si3N4 

seramiklerinin eğilme ve basma sürünme davranıĢlarının incelendiği çalıĢmaların 

çoğunluğunda 750 kJ/mol değerini aĢan aktivasyon enerjisi değerinin bulunduğu 

belirtilmemiĢ olmasına rağmen, çekme sürünme davranıĢlarının incelendiği 

çalıĢmaların çoğunda 750 kJ/mol‟den daha büyük değerlerde aktivasyon enerjisi 

değerleri bulunmuĢtur [93,96]. Bu değerler Si3N4 seramiklerinin eğilme sürünme 

davranıĢlarının incelendiği çalıĢmaların çoğunda bulunan 600-750 kJ/mol 

aktivasyon enerjisi değer aralığı içinde bulunmaktadır [93]. Si3N4 seramiklerinde 

sürünmenin çözünme-çökelme gibi yayınma mekanizması için geçerli olan 

aktivasyon enerjisi değer aralığı 546-630 kJ/mol olmaktadır.   



178 

 

 

 

 

     

   Çizelge 6.3.  Si3N4 ve SiAlON malzemelerinin dört nokta eğilme sürünme test yöntemi ile sürünme davranıĢı incelenen bazı çalıĢmalardaki deneysel sonuçlar 

 

Malzeme 
Sinterleme katkı 

malzemesi 

Sıcaklık 

( °C) 

Gerilme 

(MPa) 
n 

Q 

(kJ/mol) 

Birincil 

sürünme 

mekanizması 

Ġkincil  

sürünme 

mekanizması 

Referans 

Si3N4 MgO 1300 29-162 2.2 - Tane sınır kayması - [123] 

Si3N4 - 1200-1400 55-140 1.7 586 Tane sınır kayması Kavitasyon [108] 

Si3N4 Y2O3, Al2O3 1150-1400 20-200 4.0 700 ± 100 Viskoz akıĢ Kavitasyon [81] 

Si3N4 - 1150-1370 276-414 3.1 786 Kavitasyon - [97] 

Si3N4 Y2O3, Al2O3 1300-1400 10.4-52 2.0 700 ± 25 Viskoz kayma Kavitasyon [107] 

α/β-SiAlON Y2O3 

1250 

110-290 

1,31 

677±25 
Tane sınır kayması + 

Yayınma 
Kavitasyon [93] 1300 1.45 

1350 1,62 

α/β-SiAlON Sm2O3 
1260-1300 

85-290 
1,0-1,2 708 Yayınma Tane sınır kayması 

[110] 
1300-1350 2.3-2,4 507 Tane sınır kayması Kavitasyon 

β-SiAlON Sm2O3 
1250-1300 

110-295 
1.45-1.51 

576 
Tane sınır kayması + 

Yayınma 
Kavitasyon [101] 

1300-1350 1.51-1.72 

SiAlON+SiC Y2O3, Yb2O3 1200 400-500 1,1-1,3 - Viskoz akıĢ - [111] 

α/β-SiAlON 
Y2O3,  Sm2O3, 

CaO 
1300-1400 50-150 1,4-1,6 692-708 

Tane sınır kayması + 

Viskoz akıĢ 
Kavitasyon Bu çalıĢma 
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ÇalıĢmada belirlenen gerilme katsayısı değeriyle beraber aktivasyon 

enerjisi değerleri çözünme-çökelme gibi yayınma mekanizması için geçerli olan 

aktivasyon enerjisi değer aralığı olan 546-630 kJ/mol‟den daha büyük olması bu 

çalıĢma için birincil sürünme mekanizması olarak çözünme-çökelme ve yayınma 

mekanizmasını elimine etmiĢtir. 

 

6.4. Oksidasyonun Sürünme DavranıĢına Etkisi 

 

ÇalıĢmada sürünme testleri hava ortamında gerçekleĢtirildiğinden 

sürünme davranıĢları incelenen numuneler yüksek sıcaklıkta hava ortamında 

oksidasyona uğramıĢlardır (ġekil 5.36 b). Sürünme testi öncesinde sinterlenmiĢ 

numunenin rengi kahverengine yakın koyu bir renkte iken, sürünme testi 

sonrasında numunenin rengi beyaz renge dönüĢmüĢtür.  Bu renk değiĢimi nedeni 

yüksek sıcaklıkta (1400 °C) hava ortamında meydana gelen oksidasyondan 

kaynaklanmaktadır. 

Silisyum nitrür ve SiAlON seramiklerinin yüksek sıcaklıklardaki 

oksidasyon özellikleri bu malzemelerin taneler arası amorf ve/veya kristal faz 

özelliklerine bağlı olarak yayınım mekanizması süreci ile ilgili olmaktadır 

[11,69]. Bu yayınım süreci Ģematik olarak ġekil 6.2 ile gösterilebilir. 

 

 

 

 

ġekil 6.2. Si3N4 seramiklerinde yüksek sıcaklık hava ortamında oksidasyon süreci [11] 
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Yayınım mekanizması ile ilgili itici güç malzeme yüzeyi ile kütlesi 

arasındaki elementler arasındaki konsantrasyon farklılığından kaynaklanmaktadır.  

Bu süreç sırasında ilk etapta malzeme yüzeyinde genellikle SiO2 koruyucu film 

tabakası oluĢmaktadır [5,11].  Bu oksit tabakası Si3N4 tanelerinden ziyade 

viskozitesi düĢük amorf taneler arası faz yayınım ikilisi oluĢturmakta (ġekil 6.2); 

taneler arası amorf faz katkı malzemeleri katyonları, azot ve safsızlık 

katyonlarında malzemelerin yüzeyi yönünde yayınım hattı sağlarken oksijene iç 

kısımlara doğru yayınım hattı sağlamaktadır [5,69]. ÇalıĢmada kullanılan 

malzeme için bu elementler Y
+3

, Si
+4

, Al
+3

,  N
-3

 ve O
-2

 olduğundan, bu 

elementlerden Y
+3

, Si
+4

, Al
+3

, N
-3

 tane sınırlarından yüzeye doğru O
-2

 ise 

malzemenin iç kısımlarına doğru hareket etmiĢtir. Bu mekanizmanın varlığı 

sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A 

SiAlON seramik malzemelerinin sürünmüĢ numunelerinin oksit tabakalarının 

EDX elementel haritalama incelemelerinde belirlenmiĢtir (ġekil 5.46 ve 5.47). Isıl 

iĢlem uygulanmıĢ Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON seramik 

malzemelerin oksidasyon dayanımlarının sinterlenmiĢ malzemelere göre daha iyi 

olduğu belirlenmiĢtir. Bu tespitin yapılmasında oksit tabakasının kalınlıkları, 

oksidasyondan etkilenen bölgenin kalınlıkları ve sürünme testi öncesine göre 

ağırlık kazanması parametrelerinin daha düĢük değerlerde olmasına bağlanmıĢtır 

(ġekil 5.43)  Bunun nedeni olarak da sinterlenmiĢ malzemede amorf tane sınır 

fazının ısıl iĢlem görmüĢ malzemeye göre daha fazla miktarda olması 

öngörülmüĢtür.  

Si3N4 seramiklerinde oksijenin malzeme iç kısımlarına doğru yayınımı 

önemli bir etken olmaktadır [11]. Oksidasyon süreci tane sınırlarında ötektik 

sıcaklığı düĢük olan bileĢiklere ve daha fazla miktarda amorf tane sınır fazı 

bulunan silisyum nitrür seramiklerinde çok daha hızlı bir Ģekilde meydana 

gelmektedir [5,74]. Oksijenin malzeme iç kısımlarına doğru hareket etmesi 

sonucunda oksijen ile SiAlON taneleri ve tane sınır fazındaki malzemeler ile 

tepkimeye girmekte ve bu tepkime sonucunda azot gazı meydana gelmektedir 

[11]. Bu tepkimeler sonucunda oluĢan azot gazının yayınımı yavaĢ meydana 

geldiğinden malzeme yüzeyindeki koruyucu oksit tabakasında ve yüzeyin hemen 

alt kısımlarında boĢluklar ve çatlaklar Ģeklinde hasar oluĢmasına yol açmaktadır 
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[74]. Malzeme yüzeyindeki koruyucu oksit tabakasında çatlaklar ve boĢlukların 

oluĢması ile oksidasyon süreci artarak devam etmektedir [5,74].  SinterlenmiĢ ve 

ısıl iĢlem uygulanmıĢ Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 25A SiAlON seramik 

malzemelerinin sürünmüĢ numunelerinin oksit tabakalarının incelendiği SEM 

görüntülerinde (ġekil 5.44 ve 5.45), malzeme yüzeyinde oluĢan koruyucu oksit 

tabakasının hasar görerek homojenliğini kaybetmesi, malzeme yüzeyinde ve 

yüzeyin hemen altında boĢluk, çatlak Ģeklinde hasarlı bölgenin meydana 

gelmesinin nedeni olarak bu mekanizma öngörülmüĢtür. 

Malzeme yüzeyinde oluĢan koruyucu oksit tabakasının homojen olduğu, 

hasara uğramadığı ifade edilen Si3N4 seramiklerinin sürünme çalıĢmalarında 

oksidasyonun ilgili malzemelerin sürünme davranıĢlarını olumlu yönde etkilediği 

ve sürünme dayanımlarını arttırdığı vurgulanmıĢtır. Bunun nedeni olarak da 

oksidasyonun amorf taneler arası fazın kimyasal yapısını yayınım vasıtasıyla 

saflaĢtırarak M/Si oranını azaltması ve bu Ģekilde tane sınır fazının refrakterliğini 

arttırması ve yayınım vasıtasıyla tane sınır fazının daha azalması ve incelmesi 

Ģeklinde yorumlamıĢlardır [93,110]. SinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A 

SiAlON seramik malzemelerinin sürünme davranıĢlarının incelendiği bu 

çalıĢmada malzeme yüzeylerinde homojen olmayan ve hasara uğramıĢ koruyucu 

oksit tabakasının oluĢması, malzeme yüzeyinin hemen altında boĢluk, çatlak 

formunda hasarlı bölgeler oluĢumunun SEM incelemelerinde (ġekil 5.44 ve 5.45) 

gözlenmesi ile oksidasyon sürecinin bu malzemelerin sürünme davranıĢlarını 

olumsuz yönde etkilediği ve malzemelerin sürünme dayanımlarını azalttığı 

düĢünülmektedir. 

 

6.5. Farklı Sinterleme Katkı Oksit Kullanımının Sürünme DavranıĢına  

       Etkisi 

 

Sürünme davranıĢı incelenen Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki α/β-

SiAlON seramiklerinin gaz basınçlı sinterlenmesinde yoğunlaĢmayı sağlayan 

sinterleme katkı malzemesi olarak miktar bakımından çoğunluğu Y2O3 olmak 

üzere, Sm2O3 ve CaO metal-lântanit oksitleri kullanılmıĢtır. Kompozisyon 

tasarımında çoklu katyon sistemi kullanılmasındaki amaç üretilen malzemede bu 
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sinterleme katkı malzemelerinin farklı özelliklerinden yararlanmak olmuĢtur. 

Y2O3 silisyum nitrür seramiklerinde taneler arası amorf fazın refrakterlik 

özelliklerini geliĢtirme yönünde kullanılan en yaygın sinterleme katkı 

malzemelerinden biridir [132].  ġekil 6.3‟de kompozisyonlarına bağlı olarak 150 

MPa çekme gerilmesi altındaki minimum sürünme hızlarının sıcaklıkla değiĢimi 

formatında seramik gaz türbin motor araĢtırmalarında da kullanılan bazı ticari 

Si3N4 seramiklerin sürünme özelliklerindeki geliĢim gösterilmektedir [133].  

 

 

ġekil 6.3. Bazı ticari Si3N4 seramiklerin sürünme davranıĢlarının karĢılaĢtırılması [133] 

 

1980‟li yıllardaki elde edilebilir en iyi özelliklere sahip olan ticari bir 

malzeme olan MgO katkılı Si3N4 malzemesi olan NC132 ile karĢılaĢtırıldığında 

farklı kompozisyonlarla (Y2O3, Lu2O3) üretilen diğer ticari Si3N4 malzemeleri 

(NT154, SN281) ile yakalanan sürünme özellikleri ile ilgili geliĢim dikkate 

değerdir. ġekil 6.2 incelendiğinde Si3N4 üretiminde kullanılan sinterleme katkı 

malzeme kompozisyonunun bu malzemelerin sürünme davranıĢlarına olan etkisi 

açık bir Ģekilde görülmektedir.  Sinterleme katkı malzemesi olarak MgO yerine 

Al2O3-Y2O3 kullanılması aynı sıcaklık ve gerilme altında daha düĢük değerlerde 

minimum sürünme hızı Ģeklinde, Al2O3-Y2O3 yerine sadece Y2O3 kullanılması 

aynı sürünme hızının yaklaĢık 100 °C daha yükseklikte,  daha az miktarda (% 2) 

Y2O3 kullanılması ise aynı değerlerde sürünme hızının yaklaĢık 200 °C daha 

yüksek sıcaklıkta elde edilmesi Ģeklinde geliĢim sağlanmasına yol açmıĢtır. Hem 

sürünme hızında daha düĢük değerler hem de bu değerlerin diğer malzemelere 
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göre çok daha yüksek sıcaklıklarda elde edilmesi sinterleme katkı malzemesi 

olarak Lu2O3 kullanılması ile mümkün olmuĢtur.  

Farklı tür ve miktarlarda sinterleme katkı malzemelerinin bu 

malzemelerin sürünme davranıĢlarına olan etkisi sinterleme sonrası mikro 

yapılarında oluĢturdukları amorf fazın viskozite ve yumuĢama sıcaklığı gibi 

refrakterlik özellikleri ve miktarı ile ilgilidir [113]. Sinterleme sırasında 

viskozitesi yüksek amorf faz oluĢturan sinterleme katkı malzemelerinin kullanımı 

malzemenin sürünme davranıĢlarını iyileĢtirirken, sinterleme için gerekli olan sıvı 

fazın daha yüksek sıcaklıklarda oluĢması yoğunlaĢmayı zorlaĢtırmakta, çoğu 

zaman yoğunlaĢmanın sağlanması için sıcak presleme yönteminde olduğu gibi ek 

basınç uygulama iĢlemini gerekli kılmaktadır. Sinterleme sırasında 

yoğunlaĢmanın sağlanması için ek basınç uygulama iĢleminin kullanıldığı sıcak 

presleme, sıcak izostatik presleme sinterleme yöntemleri bu malzemelerin üretim 

maliyetlerini arttırmaktadır [4,5]. ġekil 6.3‟deki Si3N4 malzemelerinde kullanılan 

sinterleme katkı malzemelerinden en iyi sürünme dayanımı gösteren ve sürünme 

özellikleri bir sonraki kısımda tartıĢılacak olan Lu2O3 ile sinterlenen malzemeler 

pahalı ve kolay elde edilebilir değildir. Günümüzde üretim maliyetleri oldukça 

yüksek olan Si3N4 seramiklerinin daha düĢük maliyetlerde üretilmesi bu 

malzemelerin daha yaygın olarak kullanılabilmesi için sağlanması gereken en 

önemli gerekliliklerdendir [12]. 

Al2O3, ġekil 6.3 ve 3.20‟de görüldüğü gibi sürünme dayanımı açısından 

ele alındığında Si3N4 seramiklerinde sebep olduğu olumsuz etkisine rağmen, 

Al2O3 günümüzde Si3N4 seramiklerinde hala en yaygın olarak kullanılan 

sinterleme katkı malzemelerindendir. Bunun nedeni Al2O3‟nın ucuz, kolay elde 

edilebilir, Si3N4 seramiklerinin sinterlenmesinde yoğunlaĢmayı ve mikro yapının 

kontrol edilmesini oldukça kolaylaĢtıran sinterleme katkı malzemesi olmasıdır 

[4,5]. Al2O3‟ün, Si3N4 seramiklerinde Y2O3 ile beraber kullanılarak ısıl iĢlem 

uygulamaları ile sürünme özelliklerinin geliĢtirilmesi açısından taneler arasında 

YAG kristal fazını oluĢturması bu malzemenin sahip olduğu avantajdır. Fakat 

Al2O3 sinterleme katkı malzemesi kullanımının önemli olan diğer bir avantajı 

Si3N4 kristal yapısına girerek SiAlON seramiklerinin üretilmesini sağlamasıdır 

[4,5] .  
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Sinterleme katkı malzemelerinin ya da ısıl iĢlemin sinterleme sonrasında 

oluĢan taneler arası amorf faza olan etkilerinin araĢtırılması açısından Si3N4‟teki 

taneler arası amorf fazlara benzer kompozisyonlarda cam malzemelerin üretildiği 

ve bu malzemelerin yüksek sıcaklık özelliklerinin incelendiği çalıĢmalar 

bulunmaktadır. Bu çalıĢmaların yapılma nedenlerinden biri Si3N4 ve SiAlON 

seramiklerinde çok uzun süreli ısıl iĢlem uygulamaları sonrasında bile taneler 

arasında varlığı gözlemlenen amorf fazın miktarı ve özelliklerinin bu 

malzemelerin sürünme dayanımlarını kontrol etmesidir [60-63].  Bu çalıĢmalarda 

üretilen cam-seramik malzemelerin özellikleri silisyum nitrür seramiklerindeki 

tane sınır fazlarını temsil etmesi açısından ele alınmıĢtır. Bu çalıĢmalarda M-Si-

(Al)-O-N cam seramiklerinde kompozisyonlarındaki O, N, (Al) miktarlarının yanı 

sıra sinterleme katkı malzemesinin türünün de malzemenin cam geçiĢ sıcaklığı, 

viskozite gibi yüksek sıcaklık özelliklerini etkilediği ifade edilmektedir [58-63]. 

Farklı sinterleme katkı malzemesi katyon türlerinin katyon alan mukavemet 

değerinin büyüklüğü arttıkça bir diğer deyiĢle kullanılan katyon iyon yarıçapı 

küçüldükçe amorf fazın viskozite ve cam geçiĢ sıcaklık değerleri artmaktadır 

(ġekil 2.17 ve 2.18). 

Bu çalıĢmada 25A SiAlON seramiklerinde Y-Sm-Ca kompozisyonu 

dıĢında Er-Sm-Ca kompozisyonu kullanılarak üretilen malzemenin 1400 °C 100 

MPa koĢulları altında sürünme davranıĢı incelenmiĢtir.  Kompozisyonlarında Er 

bulunduran cam malzemelerin viskozite ve cam geçiĢ sıcaklık değerleri Y 

bulunduranlara göre daha yüksektir (ġekil 2.17 ve 2.18). Bunun nedeni daha 

büyük katyon alan mukavemeti – daha küçük iyon yarıçapı özellikleri olarak ön 

görülmüĢtür. Y-Ca-Sm ve Er-Ca-Sm katkı malzemelerinin kullanıldığı 

seramiklerin sürünme test sonuçları (ġekil 5.52) incelendiğinde Er-Ca-Sm 

kompozisyonundaki malzemenin Y-Ca-Sm sistemindeki malzemeye göre 

baĢlangıçta daha yüksek sürünme hızıyla deformasyon gösterdiği ama daha sonra 

sürünme hız değerlerinin zamanla düĢerek 72 saat sürenin sonunda toplam 

deformasyonların benzer değerlerde (% 93 ≈ % 95) oldukları görülebilir. 72 saat 

süre içindeki minimum sürünme hız değerleri incelenirse Er-Ca-Sm 

kompozisyonunun daha düĢük değerlerde olduğu görülebilir (1,26E-08 s
-1

< 

2,79E-08 s
-1

, Çizelge 5.9) . Bu sonuç yani Y-Ca-Sm sistemindeki malzemeye göre 



185 

test baĢlangıcında daha yüksek sürünme hızıyla deformasyon göstermesi ama 

daha sonra sürünme hız değerlerinin zamanla çok daha hızlı düĢmesi sürünmüĢ, 

sinterlenmiĢ numunelerin (Er-Ca-Sm) XRD sonuçları incelendiğinde anlam 

kazanmaktadır (ġekil 5.56). ġekil 5.56‟da taneler arası kristal faz olarak belirlenen 

Melilit fazı sürünmüĢ numunelerde sinterlenmiĢ numuneye göre artıĢ gösterdiği 

görülmektedir. SinterlenmiĢ numunedeki amorf faz sürünme test sıcaklığının 

etkisiyle kristalleĢmiĢ ve zamanla kristalizasyonun artıĢı amorf faz miktarında 

azalmaya bu da sürünme hızlarındaki azalmaya sebep olmuĢtur. Si3N4 

seramiklerinde sürünme testi sırasında mikro yapıdaki amorf fazın kristalleĢmesi 

ve malzemenin sürünme dayanımını arttırması birçok çalıĢmada ifade edilmiĢtir 

[74,77,80,84,86,99,106,118] (ġekil 3.22).  

Günümüzde Si3N4 seramikleri içinde en üstün sürünme dayanımına sahip 

malzemeler olarak kabul edilen Lütesyum katkılı Si3N4 seramiklerin üstün 

sürünme özellikleri sahip oldukları mikro yapı özellikleri ile ilgilidir [133-137]. 

Sinterleme katkı malzemesi olarak kullanılan Lütesyum en küçük iyon yarıçapına 

dolayısıyla en büyük katyon alan mukavemetine sahip bir iyondur. Sıvı faz 

sinterlenen Si3N4 seramiklerinde varlığı kaçınılmaz olarak kabul edilen taneler 

arası amorf faz kompozisyonunda örneğin iyon yarıçapı küçük olan elementlerden 

biri olan Yb yerine Lu bulunması bu fazın viskozitesini 10-20 kat arttırmaktadır 

[138]. Lütesyum gibi küçük iyon yarıçapına sahip iyonların bir diğer özelliği bu 

iyonların ikili tane sınırlarından ziyade üçlü tane birleĢim noktalarında oksijen ile 

birlikte yoğunlaĢma eğiliminde olmasıdır [58,61]. Böylelikle ikili tane 

sınırlarındaki oksijen konsantrasyonunu azaltarak ikili tane sınırlarındaki amorf 

fazın O/N oranının azalmasına yani viskozitesinin artmasına yol açmaktadır. 

Ayrıca üçlü tane birleĢim noktalarında oksijen ile birlikte yoğunlaĢma eğilimi bu 

malzemelerde daha ince tane sınırlarına sahip mikro yapının oluĢmasına neden 

olmaktadır [58,138]. Ġkili tane sınırlarındaki daha ince, daha az miktarda, yüksek 

viskozite değerlerine sahip amorf faz bulunduran bu malzemelerin yüksek 

sıcaklıklarda sürünmesine yol açan tane sınır kaymasına olan direnci arttırılmıĢ 

olmaktadır [138]. 

Bu çalıĢmada MgO ve Lu2O3 gibi farklı sinterleme katkı malzemeleri 

kullanılarak üretilmiĢ iki Si3N4 seramiğinin 1400 °C 100 MPa koĢulları altında 
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sürünme davranıĢı incelenmiĢtir. Bu iki malzemenin sürünme test sonuçları (ġekil 

5.62) incelendiğinde Si3N4 malzemelerinin sürünme davranıĢlarına sinterleme 

katkı malzeme türünün etkisi net bir Ģekilde görülmektedir. Viskozite ve cam 

geçiĢ sıcaklığı özellikleri Mg‟a göre çok daha iyi olan Lu‟un sinterleme katkı 

malzemesi olarak kullanıldığı Si3N4 malzeme hem toplam sürünme deformasyonu 

hem de minimum sürünme hızı bakımından çok daha iyi sürünme dayanımı 

göstermiĢtir. 

 

6.6. Taneler arası Amorf Faz Kristalizasyonunun Sürünme DavranıĢına  

       Etkisi 

 

Si3N4 seramiklerinde bu malzemelerin sürünme davranıĢını önemli 

derecede etkileyen taneler arası amorf fazın miktarı baĢlangıç toz kompozisyonu 

ve sinterleme sürecinin dikkatli bir Ģekilde tasarlanması ile azaltılabileceği gibi 

ısıl iĢlem uygulamaları ile amorf fazın kristal faz(lar)a dönüĢümü sağlanarak da 

azaltılabilmektedir [19,22,23]. Amorf fazın miktarının baĢlangıç toz 

kompozisyonu ve sinterleme sürecinin dikkatli bir Ģekilde tasarlanması ya da ısıl 

iĢlem uygulamaları ile azaltılması sonucunda malzemenin sürünme özelliklerinde 

elde edilen geliĢme farklı olabilmektedir (ġekil 3.22 – 3.25). Bu çalıĢmalarda 

sinterleme sonrası uygulanılan ısıl iĢlemin süresi, sıcaklığı ve uygulandığı ortam 

gibi parametrelerin taneler arasında meydana gelen kristalleĢme miktarını 

etkilediği, artan kristalleĢme miktarının malzemelerin sürünme dayanımlarını 

arttırdığı ifade edilmiĢtir [68,106,122]. Isıl iĢlem uygulamasının SiAlON 

malzemesinin (Ca-α-SiAlON) mekanik özelliklerine etkisinin araĢtırıldığı bir 

çalıĢmada ısıl iĢlem uygulaması ile kristalleĢen faz ile taneler arasında bulunan 

amorf faz üzerinde farklı etkiler yarattığı konusunda yorum getirilmiĢtir. 

ÇalıĢmada ısıl iĢlem uygulanması sürecinde taneler arası amorf fazın 

kompozisyona ve sıcaklığa bağlı olarak kararlı bir kristal faza dönüĢümü sırasında 

kristalleĢen faz ile taneler arasında bulunan amorf fazın kimyasal kompozisyonun 

da değiĢime uğradığı ifade edilmiĢtir [139]. Dolayısıyla meydana gelen 

kristalleĢmenin derecesi kalıntı amorf fazın kompozisyonunda yarattığı etki 

açısından önemli olmaktadır. Çünkü Si3N4 seramiklerinde kalıntı amorf fazı 
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oluĢturan M-Si-(Al)-O-N amorf faz kompozisyonlarında sinterleme katkı 

malzemesinin türü, kompozisyondaki O, N, (Al) miktarları cam geçiĢ sıcaklığı, 

viskozite gibi yüksek sıcaklık özelliklerini etkilemektedir [58,63].  

M-Si-Al-O-N cam malzemelerinde farklı iyon yarıçapı/katyon alan 

mukavemetine sahip sinterleme katkı malzemeleri için amorf faz 

kompozisyonundaki N konsantrasyonlarının artıĢıyla malzemenin viskozite 

değerleri artmaktadır (ġekil 2.16). Isıl iĢlem uygulamalarında amorf fazın 

kristalizasyonu sürecinde oluĢan kristal fazın kompozisyonuna göre fazdaki O ve 

N çözünebilirliği kalıntı amorf fazdaki O/N oranlarını değiĢtirerek viskozitesinin 

değiĢimine yol açacaktır. Fakat genellikle taneler arasında oluĢan kristal fazların 

N çözünebilirliği O‟e göre sınırlı miktarda kalmaktadır [139]. OluĢan kristal fazda 

daha fazla miktarda O bulunması fazın viskozitesi açısından olumsuz bir özellik 

gibi görünmesine rağmen kalıntı amorf fazdaki O miktarını azaltarak kalıntı amorf 

fazdaki O/N oranını düĢürerek viskozitesinin artmasına yol açmaktadır.  Kalıntı 

amorf fazın viskozitesinde meydana gelen artıĢ ise kristalizasyonun devamı için 

gerekli olan katyonların yayınma ve hareketlilik hızını da azaltacaktır [139]. Isıl 

iĢlemin daha uzun sürelerde uygulanması katyon hareketliliği için gereken zamanı 

sağlayarak, daha yüksek sıcaklıklarda uygulanması ise katyonların yayınma ve 

hareketliliğinin hızını arttırarak kristalizasyon derecesinin artmasına yol 

açmaktadır. Bu, daha uzun ve/veya daha yüksek sıcaklıklarda uygulanılan ısıl 

iĢlemler ile Si3N4 malzemelerinin sürünme dayanımlarında meydana gelen artıĢı 

açıklamaktadır (ġekil 3.23 ve 3.24). Fakat çok uzun süreli (1000 saati aĢan 

sürelerde) ısıl iĢlem çalıĢmalarında bile Si3N4 seramiklerinde özellikle ikili taneler 

arası amorf fazda tamamen kristalizasyonun meydana gelmediği gözlenmiĢtir 

[140]. 

Lütesyum katkılı Si3N4 seramiklerin üstün sürünme özelliklerine sahip 

olmalarındaki diğer etken özellikle üçlü tane noktalarında amorf fazın 

kristalizasyonu olduğu bu konuda yapılan çalıĢmalarda ifade edilmiĢtir 

[131,135,138]. Bu malzemelerin yüksek sıcaklık özelliklerinin incelendiği bazı 

çalıĢmalarda üçlü noktalarda amorf fazın tamamen kristalleĢtiği hatta bazı ikili 

taneler arasında cam fazının bulunmadığı mikro yapıların elde edildiği ifade 

edilmiĢtir [134]. Bu malzemelerde üçlü noktalardaki kristalizasyonun sürünme ile 
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ilgili olarak tane sınır kayma mekanizmasına etkisi hakkında yorum getirilen bir 

çalıĢmada, üçlü noktalardaki kristalizasyonun yaklaĢık 1450 °C sıcaklığa kadar 

tane sınır kaymasını engellediği vurgulanmıĢtır [141]. Üçlü noktalardaki 

kristalizasyonun tane sınır kaymasını engellemesi Ģematik olarak ġekil 6.4‟deki 

gibi verilmiĢtir.  

 

 

 

ġekil 6.4. ġematik olarak (a) Üçlü noktaların tamamen kristalleĢtiği, ikili noktalarda amorf fazın  

                 bulunduğu mikro yapı, (b) Üçlü noktalardaki kristal fazın yüksek sıcaklıkta amorf tane  

                 sınır fazının yumuĢaması sonunda maruz kalınan gerilme etkisiyle kayan taneleri  

                 engellemesi [141] 

 

Söz konusu çalıĢmada üçlü noktalardaki kristal fazın (lütesyum silikat) 1450 °C 

olarak belirlenen sıcaklığa kadar tane sınır kayma hareketini engellediği ve bu 

Ģekilde malzemenin sürünme dayanımının arttırıldığı ifade edilmiĢtir [141]. 

Lütesyum katkılı Si3N4 seramiklerinin sahip oldukları üstün sürünme dayanımının 

yanı sıra iyi olan oksidasyon dayanımı özellikleri bu malzemelerin birçok seramik 

gaz türbinli motor ve mikro türbin araĢtırma projelerindeki en temel 

malzemelerden biri olmasını sağlamıĢtır [135-138]. 

Sürünme dayanımında taneler arası amorf fazda meydana gelen artan 

kristalleĢmenin önemi olduğu kadar kristalleĢen fazın kompozisyonu da 

önemlidir.  Çünkü farklı kompozisyondaki kristal fazların refrakterlik, kimyasal 

ve çevresel kararlılık özellikleri farklı olmaktadır. Si3N4 esaslı seramiklerinde 

refrakterlik özellikleri bakımından taneler arası oluĢabilecek en iyi kristal 

fazlardan biri olan N-melilit fazı ile ilgili yapılan bazı çalıĢmalar bu faza Al 

katılarak oluĢturulan katı çözelti alaĢımı ile bu fazın yüksek sıcaklıklarda azalan 
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oksidasyon dayanımının arttırıldığını göstermiĢtir [142-146].  

Bu çalıĢmada dikkatli baĢlangıç toz kompozisyonu ve sinterleme süreci 

tasarımı uygulanarak refrakterlik ve oksidasyon dayanımı N-melilit fazına göre 

daha iyi olan Al içeren Melilit Ģeklindeki taneler arası kristal faz oluĢumu 

sağlanmıĢtır. Ayrıca 1600 ° C sıcaklıkta iki saat süreli yapılan AET ısıl iĢlem 

uygulaması ile malzeme yapısındaki ikincil amorf faz kristalizasyon miktarının 

arttırıldığı belirlenmiĢtir (ġekil 5.3). ÇalıĢılan Y-Sm-Ca ve Er-Sm-Ca 

kompozisyonlardaki 25A SiAlON seramiklerinde ısıl iĢlem uygulaması ile artıĢı 

sağlanan melilit ikincil kristal faz oluĢumu, bu malzemelerin sinterlenmiĢ 

olanlarına göre sürünme dayanımlarının artması Ģeklinde etkide bulunmuĢtur. 

Er-Ca-Sm kompozisyonundaki malzemeye ısıl iĢlem uygulanmasından 

sonra bu malzemede hem toplam deformasyon (% 0,28) hem de sürünme hız 

değeri (5,35x10
-9

) anlamında çalıĢılan tüm 25A SiAlON seramikleri içinde en iyi 

sürünme dayanımı elde edilmiĢtir. Bu sonuç malzemenin TEM çalıĢmaları ile 

anlam kazanmıĢtır. AET ısıl iĢlem uygulanması sonucunda Er-Ca-Sm 

kompozisyonundaki 25A SiAlON malzemesinde özellikle üçlü tane birleĢim 

noktalarındaki amorf fazın kristalizasyon miktarı Y-Ca-Sm kompozisyonundaki 

25A SiAlON malzemesine göre çok daha fazla olduğu HREM görüntülerinden 

tespit edilmiĢtir (ġekil 5.57). 

Si3N4 seramiklerinde iyon yarıçapına göre katyonların malzeme mikro 

yapısında yoğunlaĢtığı yerlerin araĢtırıldığı çalıĢmalar Er gibi iyon yarıçapı küçük 

olan katyonların ikili tane sınırlarından ziyade üçlü tane birleĢim noktalarında 

yoğunlaĢtıklarını ifade etmektedir [63].  Tez çalıĢmasındaki ısıl iĢlem uygulanmıĢ 

Er-Ca-Sm kompozisyonundaki 25A SiAlON malzemesinde de bu yaklaĢım 

doğrultusunda Er katyonlarının üçlü tane birleĢim noktalarında Y‟a göre daha 

fazla yoğunlaĢarak kristalizasyonun daha fazla olmasını sağladığı 

düĢünülmektedir. Sonuç olarak kristalizasyon miktarındaki artıĢ kalıntı amorf faz 

miktarını azaltmıĢ, daha az miktarda kalıntı cam fazında daha yüksek viskozite ve 

cam geçiĢ sıcaklık özelliklerini kazandıran Er katyonunun varlığı ile Er-Ca-Sm 

kompozisyonundaki malzeme Y-Ca-Sm kompozisyonundaki 25A SiAlON 

malzemeye göre daha iyi sürünme dayanım özellikleri göstermiĢtir.  

ÇalıĢmada 25A SiAlON seramiklerinde ısıl iĢlem uygulanmıĢ Y-Ca-Sm 
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kompozisyonundaki seramiğe benzer kompozisyonlardaki iki malzemenin (25A2 

ve 25A3 kodlu SiAlON) farklı üretim koĢulları etkisinin belirlenmesi açısından 

1400 °C sıcaklık ve 100 MPa gerilme koĢulları altında sürünme davranıĢı 

incelenmiĢtir. ġekil 5.58‟deki sürünme testlerinden elde edilen sürünme 

eğrilerinde görüldüğü gibi 25A2 ve 25A3 kodlu ısıl iĢlem uygulanmıĢ SiAlON 

malzemeleri 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa gerilme koĢulları altında 25A kodlu ısıl 

iĢlem uygulanmıĢ malzemeye göre hem toplam sürünme deformasyonu hem de 

minimum sürünme hızı değerleri (Çizelge 5.10) bakımından daha iyi sürünme 

dayanımı göstermiĢlerdir. 1400°C sıcaklık ve 100 MPa gerilme test koĢullarında 

en iyi sürünme dayanımını gösteren 25A3 SiAlON seramiğinin bu dayanımını 

1300 °C sıcaklık ve 100 MPa gerilme test koĢullarında gibi daha düĢük sıcaklıkta 

korumadığı görülmüĢtür. 25A SiAlON seramiği 1300 °C sıcaklıkta toplam 

sürünme deformasyonu açısından 25A3 SiAlON malzemesine göre daha iyi 

sürünme davranıĢı göstermiĢtir (ġekil 5.60).  

 

6.7. Mikro Yapıya SiC Ġkincil Faz Ġlavesinin Sürünme DavranıĢına Etkisi  

 

ÇalıĢmada sürünme davranıĢları incelenen α/β SiAlON seramiklerinde 

SiC parçacıklarının ikincil faz olarak yapıya ilave edilmesi yaklaĢımı ile 

malzemenin sürünme özelliklerinde etkisi araĢtırılmıĢ, farklı sinterleme katkı 

malzemesi ve farklı SiC ikincil faz içeriği bulunan kompozisyonlardan birinde 

sürünme dayanımı önemli miktarda geliĢtirilirken diğer malzemede daha az 

miktarda geliĢme sağlanmıĢtır (ġekil 5.53). Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemindeki 

25A SiAlON seramiğine nano-mikro boyutta % 17,5 oranında SiC ikincil fazı 

ilave edildiğinde malzemenin sürünme deformasyonu ve sürünme hızı 

değerlerinde azalma Ģeklinde sürünme dayanımı arttırılmıĢtır. SinterlenmiĢ Y-Sm-

Ca sistemindeki 25A SiAlON seramiğinde 1400 °C sıcaklık, 100 MPa test 

koĢullarında 72 saat sürünme testi sonunda  % 0,93 toplam sürünme 

deformasyonu ve 2,79E-08 s
-1 

minimum sürünme hız değeri elde edilmiĢken, aynı 

kompozisyondaki malzemeye nano-mikro boyutta % 17,5 oranında SiC ikincil 

fazı ilave edilmesi ile % 0,43 toplam sürünme deformasyonu ve 8,38E-09 s
-1 

minimum sürünme hız değeri elde edilmiĢtir (Çizelge 5.10).  
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Y-Sm-Ca sistemindeki 25A SiAlON seramiğine göre sürünme 

dayanımında daha az miktarda geliĢme gözlenen malzemede ise Y-Sm-Ca çoklu 

katyon sistemi yerine Mg-Y-SiAlON sistemi ve % 10 içeriğinde mikro boyutta 

SiC ikincil faz içeriği kullanılmıĢtır. Bu malzemede 1400 °C sıcaklık, 100 MPa 

test koĢullarında 72 saat sürünme testi sonunda  % 0,64 toplam sürünme 

deformasyonu ve 1,79E-08 s
-1 

minimum sürünme hız değeri elde edilmiĢtir. 

Malzemenin bu davranıĢı SiC ikincil faz içeriğinin azalması ve Mg sinterleme 

katkı malzemesi nedeniyle tane sınırlarında viskozitesi daha düĢük amorf faz 

kompozisyonu oluĢturmuĢ olabileceği bakımından diğer malzemeye göre daha 

düĢük sürünme dayanımı gösterdiği Ģeklinde düĢünülmektedir. Si3N4 

seramiklerinde yüksek sıcaklık ve sürünme özelliklerinin geliĢtirilmesine yönelik 

mikro yapıya SiC ikinci faz ilave edilmesi yaklaĢımı kullanılan iki 

kompozisyondan birinde daha iyi sonuç vermiĢtir.  

SiC parçacıklarının ikincil faz olarak yapıya ilave edilmesi yaklaĢımı 

Si3N4 seramiklerinde sürünme özelliklerini geliĢtirmek doğrultusunda birçok 

çalıĢmada uygulanmıĢtır [54,103-105,147-149]. Bu yaklaĢımda amaç taneler 

arasında varlığı kaçınılmaz olan amorf fazların cam geçiĢ sıcaklığının üzerindeki 

sıcaklıklarda yumuĢayarak sürünme deformasyonuna yol açan tane sınır kayması 

Ģeklindeki sürünme mekanizmasını önlemek ya da etkilerini azaltmak 

doğrultusundadır. SiC ikincil fazı Si3N4 seramiklerin mikro yapısına farklı üretim 

yöntemleri ile mikro, nano boyutlarında parçacık Ģeklinde veya fiber, visker 

Ģeklinde farklı miktarlarda ilave edilebilmektedir [54,149].  Mikro yapıya ilave 

edilen SiC ikincil fazının Ģekli, dağılımı ve miktarı malzemenin yoğunlaĢmasını, 

tane büyüklüğünü ve morfolojisini, taneler arası faz kimyasını ve yapısını farklı 

Ģekillerde etkilediği için malzemenin oda ve yüksek sıcaklık özelliklerini farklı 

Ģekillerde etkilemektedir [54,147-149]. Si3N4 seramiklerinin sürünme 

dayanımının önemli derecede arttırılması özellikle SiC‟ün mikro yapıya ikincil 

faz olarak nano boyutta ilave edilmesi ile gerçekleĢtirilmiĢtir (ġekil 3.26). 

Sürünme dayanımındaki geliĢim nano boyuttaki SiC parçacıkların sürünme 

deformasyon mekanizmalarından tane sınır kaymasını engellemesi, amorf faz 

kristalizasyonunu arttırarak amorf fazın miktarını azaltma Ģeklindeki etkisi ve tane 

sınır fazında gösterdiği kimyasal etkileĢim ile amorf fazın viskozitesini arttırması 



192 

 

 

Ģeklinde yorumlanmıĢtır [54,147-149]. Si3N4 seramiklerinde olduğu gibi SiAlON 

seramiklerinde de oda ve yüksek sıcaklık özelliklerinin geliĢtirilmesi açısından bu 

yaklaĢım araĢtırılmıĢtır. Yapılan çalıĢmalarda bu yaklaĢımın yüksek sıcaklık 

mukavemetinin ve sürünme dayanımının arttırılmasında etkin bir yol olduğu 

gösterilmiĢtir [111,150,151].  

Özet olarak Si3N4 ve SiAlON seramiklerinin sürünme davranıĢları ve bu 

malzemelerin sürünme dayanımını geliĢtirme yaklaĢımlarında temel olarak ġekil 

6.1‟de verilen sürünme deformasyonuna sebep olan mekanizmalardan yola 

çıkılmıĢtır. Bu bağlamda en temel kritik nokta taneler arasında ve birleĢim 

noktalarında amorf fazın sıcaklığın artması ile özellikle cam yumuĢama 

sıcaklığının üzerindeki sıcaklıklarda yumuĢamaya baĢlaması, viskozitesinin 

azalması, amorf fazın ısıl ve kimyasal dayanımının azalması ile malzemenin 

sürünme dayanımını olumsuz yönde etkilemesidir. Bundan dolayı bu 

malzemelerin sürünme dayanımını geliĢtirme yönündeki en temel yaklaĢım tane 

sınırlarındaki amorf fazın cam geçiĢ sıcaklığını ve viskozitesini arttırmak 

olmuĢtur. Diğer bir yaklaĢım ise malzeme yapısındaki amorf faz miktarının 

azaltılması veya tamamen elimine edilmesi yönünde olmuĢtur. Bu iki yaklaĢım 

sürünme mekanizmalarından temel olarak sıcaklık ile doğrudan iliĢkili olan 

viskoz akıĢ, yayınma ve çözünme-çökelme mekanizmalarının etkilerini azaltma 

yönündeki yaklaĢımlardır. Sürünme mekanizmalarından doğrudan tane sınır 

kayması etkisinin azaltılmasına yönelik bir yaklaĢım ise tane sınırlarına nano, 

mikro boyutlardaki SiC ikincil faz parçacıkların eklenmesi olmuĢtur. Bu 

yaklaĢımlar kullanılarak baĢlangıç toz kompozisyon tasarım noktasından itibaren, 

kullanılacak tozların miktarı ve çeĢidi, sinterleme yöntemi ve süreci gibi yoğun 

Si3N4 ve SiAlON seramik malzeme ürün elde etme sürecindeki her bir aĢama 

geliĢtirilerek malzemenin sürünme dayanımı geliĢtirilme çalıĢmaları günümüze 

kadar süregelmiĢtir. 

Bu tez çalıĢmasında da Si3N4 ve SiAlON seramiklerinin sürünme 

dayanımını geliĢtirme yaklaĢımları doğrultusunda mevcut kompozisyonlardaki 

α/β-SiAlON seramiklerinin sürünme davranıĢları incelenmiĢtir. Yapılan sürünme 

testleri sonucunda bu yaklaĢımların mevcut kompozisyonlardaki α/β-SiAlON 

seramiklerine baĢarı ile uygulandığı görülmüĢtür. Isıl iĢlem uygulanmasının veya 
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farklı sinterleme katkı malzemelerinin kullanılması tartıĢma bölümünde de 

açıklandığı gibi malzemenin sürünme davranıĢlarını farklı Ģekillerde etkilemiĢtir. 

Sürünme test sonuçlarında sinterlenmiĢ, ısıl iĢlem uygulanmıĢ,  farklı sinterleme 

katkı malzemelerinin kullanıldığı α/β-SiAlON seramiklerinin 1400 °C sıcaklık-

100MPa gerilme koĢulları için minimum sürünme hızı değerleri en büyük 2,79E-

08 s
-1

 (SinterlenmiĢ 25A SiAlON Y-Sm-Ca) ve en küçük olarak 5,35E-09 s
-1

  (Isıl 

iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON (Er-Sm-Ca) aralığında değiĢmiĢtir.   

ġekil 6.5‟de farklı kompozisyonda üretilmiĢ Si3N4 seramiklerin farklı 

sıcaklık ve gerilme koĢulları altında elde edilmiĢ minimum sürünme hızı değerleri 

verilmektedir. Ġçi dolu semboller çekme, içi boĢ semboller ise basma gerilmesi 

altında elde edilmiĢ minimum sürünme hızı değerlerini göstermektedir. 

 

 

 

         ġekil 6.5. Farklı kompozisyonlardaki Si3N4 seramiklerin farklı sıcaklıklarda gerilme  

                          büyüklüğüne ve tipine bağlı olarak gösterdikleri minimum sürünme hızı değerleri  

                         (Ġçi dolu semboller çekme, içi boĢ semboller basma gerilmesi altında elde edilen  

                          minimum sürünme hız değerleridir)  [131] 
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Si3N4 seramiklerinde basma gerilmesi altında elde edilen minimum 

sürünme hızı değerleri çekme testinde elde edilen değerlerden çok daha küçük 

değerlerde olduğu ġekil 6.5‟den de görülebilir. Bu tez çalıĢmasında elde edilen 

minimum sürünme hızı değerleri eğilme gerilmesi altında elde edilmiĢtir. Eğilme 

gerilmesi altında genellikle çekme testinden elde edilen değerlere benzer veya 

daha küçük, basma testinden elde edilen değerlerden büyük sürünme hızları (ġekil 

3.16) ve sürünme deformasyonları elde edilmektedir. Tez çalıĢmasında elde edilen 

minimum sürünme hızı değer aralığı ġekil 6.5‟de kırmızı renkli çerçeve içine 

alınmıĢtır. Sürünme testlerinden elde edilen değer aralığı ġekil 6.5‟den görüldüğü 

gibi Si3N4 seramiklerinin basma gerilmesinin uygulandığı testlerden elde edilen 

(1400 °C sıcaklık-100MPa gerilme koĢulları) minimum sürünme hızı değerlerine 

yakın hatta bazılarından daha küçüktür. Bu sonuç SiAlON seramiklerinin sürünme 

dayanım özelliklerinin dikkate değer olduğunu göstermektedir. ġekil 6.5‟deki 

sürünme hızı verileri göz önüne alındığında 1400 °C sıcaklık-100MPa gerilme 

koĢulları için çalıĢmada incelenen SiAlON seramiklerinin, Si3N4 seramiklerine 

benzer hatta daha iyi sürünme özelliklerine sahip oldukları tespiti yapılabilir.  

Burada değinilmesi gereken nokta sürünme davranıĢları incelenen 

SiAlON seramiklerinin yeni malzemeler olmalarıdır [152].  Esas olarak kesici uç 

uygulamaları için geliĢtirilen bu malzemelerin farklı uygulama alanları için 

elektrik, ısıl iletkenlik ve aĢınma özellikleri akademik düzeyde çok yakın 

zamanda araĢtırılmıĢtır [153,154]  Fakat bu malzemelerin sürünme davranıĢları ilk 

defa bu çalıĢmada incelenmiĢtir. Tez çalıĢmasından elde edilen sonuçlar 

doğrultusunda bu malzemelerin yüksek sıcaklık uygulamalarında kullanılabilirliği 

açısından sürünme dayanımı özellikleri daha da geliĢtirilebilir niteliktedir. Çünkü 

kompozisyonlarında yapılabilen değiĢiklikler ve ısıl iĢlem uygulamaları ile 

Si3N4‟e göre daha fazla geliĢtirilebilme serbestliğine sahip olmaları bu 

malzemelerin en önemli avantajlarındandır. ÇalıĢmada yüksek sıcaklık 

uygulamaları için aday malzemeler olan SiAlON seramiklerinin sürünme 

dayanımı açısından Si3N4 seramiklerine benzer performansta olduğu ve taneler 

arası amorf fazın miktarına, türüne göre bu performansın değiĢtiği bulunmuĢtur. 

Bu yönüyle yapılan çalıĢma evrensel bilime katkıda bulunmanın yanı sıra 
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akademik açıdan ulusal düzeyde ilk olma özelliği ile bundan sonra yapılacak 

çalıĢmalar için yönlendirici nitelik taĢımaktadır. 

Günümüzde üretim maliyetleri oldukça yüksek olan Si3N4 seramiklerinin 

daha düĢük maliyetlerde ve daha kolay üretilmesi bu malzemelerin farklı 

uygulamalar için daha yaygın olarak kullanılabilmesi için sağlanması gereken en 

önemli gerekliliklerdendir. Si3N4‟e göre daha kolay üretilebilen ve daha fazla 

geliĢtirilebilme imkânı bulunan SiAlON seramiklerinin, tane sınırlarındaki kristal 

fazların, amorf-kristal fazlar arası iliĢkilerin ve reaksiyon kimyasının daha iyi 

anlaĢılması ile bu malzemelerin sürünme ve oksidasyon dayanımlarının 

iyileĢtirilmesi ile bu malzemelerin yüksek sıcaklık uygulamalarında daha yaygın 

olarak kullanılabilmeleri mümkün olabilir.  
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7. GENEL SONUÇLAR ve ÖNERĠLER 

 

7.1. Genel Sonuçlar 

 

Bu çalıĢmada Y-Sm-Ca çoklu katyon sistemi kullanılarak üretilen 25A 

SiAlON seramiklerinin 1300–1400 ºC sıcaklık, 50-150 MPa gerilme aralıklarında, 

hava ortamında, üç gün süreli dört nokta eğilme sürünme testleri ile sürünme 

davranıĢları incelenmiĢtir. Test numunelerinin bir kısmına ısıl iĢlem uygulanmıĢ, 

ısıl iĢlemin yani tane sınırı camsı faz kristalleĢmesinin malzemenin sürünme 

direnci üzerindeki etkisi; taramalı elektron mikroskobu ve geçirimli elektron 

mikroskobu ile yapılan mikro yapı karakterizasyon çalıĢmaları ile araĢtırılmıĢtır. 

Ayrıca çalıĢmada farklı sinterleme katkı malzemeleri ve üretim yöntemleri 

kullanılarak üretilen 25A SiAlON seramiklerinin 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa 

eğilme gerilmesi koĢulları altında yapılan sürünme testleri ile bu malzemelerin 

sürünme davranıĢları karĢılaĢtırılmıĢtır. Elde edilen sonuçlar aĢağıdaki gibidir. 

 

1. Sürünme testlerinden elde edilen sürünme % eğilme-zaman grafikleri 

birincil ve ikincil sürünme bölgelerine sahip olup, üçüncül sürünme 

bölgesi gözlenmemiĢtir.  Hiçbir test koĢulunda üçüncül sürünme 

bölgesinin karakteristik özelliği olan sürünme hızının artması ile numune 

kırılması yaĢanmamıĢtır. 

2. Yapılan sürünme testleri sonucunda ısıl iĢlem uygulanmıĢ numunelerde 

sinterlenmiĢ numunelere göre daha düĢük sürünme hızına bağlı olarak 

daha az sürünme eğilme deformasyonu meydana geldiği görülmüĢtür. Isıl 

iĢlem uygulanmıĢ numunelerin sürünme dayanımının sinterlenmiĢ olanlara 

göre daha iyi olduğu belirlenmiĢtir.  

3. Isıl iĢlem uygulanmıĢ numunelerde daha düĢük sürünme hızı ve daha 

düĢük değerlerde sürünme deformasyonun meydana gelmesi, ısıl iĢlem 

sonucunda sinterlenmiĢ malzemedeki tane sınırlarındaki özellikle üçlü 

noktalardaki amorf fazın kristalleĢtirilmesinden kaynaklandığı 

belirlenmiĢtir. Amorf fazın kristalizasyonu ile malzemenin sürünme 

dayanımı arttırılmıĢtır. 
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4. Y–Sm–Ca çoklu katyon sistemine sahip sinterlenmiĢ 25A SiAlON 

seramiğinde sürünme özelliklerinin iyileĢtirilmesini sağlayan ötektik 

sıcaklığın üzerinde uygulanılan ısıl iĢlem uygulanması sonucunda tane 

sınırlarında kristalizasyonun artıĢı; X-ıĢını difraksiyon analizinde melilit 

kristal fazının artıĢı Ģeklinde, SEM analizinde amorf fazın üçlü noktalarda 

toparlanması Ģeklinde, TEM analizinde kristalizasyon miktarının arttığını 

ortaya koyan HREM görüntüleri ile belirlenmiĢtir. 

5. Y–Sm–Ca çoklu katyon sistemindeki ısıl iĢlem uygulanmıĢ 25A SiAlON 

seramiğinin sürünme sırasındaki oksidasyon dayanımının, sinterlenmiĢ 

malzemeye göre daha iyi olduğu belirlenmiĢtir. 

6. Y–Sm–Ca çoklu katyon sistemindeki sinterlenmiĢ ve ısıl iĢlem uygulanmıĢ 

25A SiAlON seramikleri için sürünme testlerinden elde edilen minimum 

sürünme hız değerlerinin belirlenmesi ve analizi sonucunda sürünme 

mekanizmalarının belirlenmesinde yaygın olarak kullanılan n gerilme 

katsayısı olarak sırasıyla 1,6 ve 1,4 bulunmuĢ, bu değiĢkenin değerleri göz 

önüne alınarak, bu malzemeler için sürünme deformasyonuna tane sınırı 

kayması ve kavitasyon mekanizmalarının sebep olduğu öngörülmüĢtür. 

Sürünme mekanizmaları ile ilgili bilgiler veren Q aktivasyon enerjisi 

parametresi için ise sırasıyla 692 ve 708 kJ/mol değerleri bulunmuĢtur. 

7. 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında 25A 

SiAlON seramik malzemesinde Y–Sm–Ca çoklu katyon sistemi yerine 

Mg-Y sistemi ve % 10 SiC fazı eklenerek üretilmiĢ malzemenin sürünme 

dayanımı sinterlenmiĢ malzemeye göre arttırılmıĢtır. 

8. 1400 °C sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında 1400 °C 

sıcaklık ve 100 MPa eğilme gerilmesi koĢulları altında 25A SiAlON 

seramik malzemesinde (Y–Sm–Ca) % 17,5 SiC fazı eklenerek üretilmiĢ 

malzeme sinterlenmiĢ malzemelerin içinde en düĢük sürünme hızı ve 

deformasyonu Ģeklindeki en iyi sürünme dayanımını göstermiĢtir. 

9. Isıl iĢlem uygulamasının Er–Sm–Ca çoklu katyon sistemi ile üretilmiĢ 25A 

SiAlON seramiğinde Y–Sm–Ca çoklu katyon sistemindeki malzemeye 

göre üçlü noktalarda daha fazla taneler arası amorf faz kristalizasyonuna 

neden olduğu belirlenmiĢtir. 
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10. Isıl iĢlem uygulanmıĢ Er–Sm–Ca çoklu katyon sistemi ile üretilmiĢ 25A 

SiAlON seramiğinin sürünme dayanımının çalıĢmada incelenen diğer tüm 

malzemelere göre daha iyi olduğu belirlenmiĢtir. 

 

7.2.  Öneriler 

 

 Bu çalıĢmada gaz basınçlı sinterlenmiĢ 25A SiAlON seramiklerinin 

sürünme testleri hava ortamında, üç gün süreli 1300–1400 ºC sıcaklık, 50-150 

MPa gerilme aralıklarında dört nokta eğilme sürünme yöntemi kullanılarak 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Testlerin hava ortamında gerçekleĢmesinden dolayı meydana 

gelen oksidasyon malzemenin sürünme davranıĢını etkilemiĢtir. Bu konuda daha 

sonra yapılabilecek bir çalıĢma, testlerin hava ortamından ziyade kontrollü 

atmosfer koĢulları altında gerçekleĢtirilerek, malzemenin sürünme davranıĢı 

oksidasyon olmaksızın incelenebilmesi olabilir. Ayrıca SiAlON seramikleri 

kompozisyon ve ısıl iĢlem uygulamaları açısından Si3N4 seramiklerine nazaran 

daha fazla geliĢtirilebilme serbestliğine sahiptir. Bundan dolayı farklı α/β 

oranlarına sahip, farklı sinterleme katkı malzemeleri kullanılarak üretilmiĢ, farklı 

sıcaklık ve sürelerde ısıl iĢlem uygulanmıĢ ya da sıcak presleme gibi gaz basınçlı 

sinterleme yönteminden farklı sinterleme yöntemleri ile üretilmiĢ SiAlON 

seramiklerinin sürünme davranıĢları incelenebilir. Dört nokta eğilme sürünme 

yöntemi malzemelerin sürünme davranıĢları hakkında veri elde etmek ve 

karĢılaĢtırma yapabilmek için faydalı bir yöntemdir. Fakat komponentlerin servis 

koĢulları altında maruz kaldıkları yük ve gerilme koĢullarını daha gerçekçi bir 

Ģekilde yansıtmasından dolayı benzer malzemelerin çekme yükü/gerilmesi altında 

yapılabilecek sürünme testleri bu malzemelerin yüksek sıcaklık uygulamalarında 

kullanılabilirliğinin belirlenmesinde daha anlamlı verilerin elde edilmesi açısından 

uygun olacaktır. 
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