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Silisyum nitriir (SisN4) esasli malzemeler, gosterdigi yliksek mukavemet,
tokluk ve diisiik yogunluk sayesinde yiikksek sicaklik uygulamalarinda
kullanilmaktadir. SisN4’in mekanik ve kimyasal 6zellikleri, yapiya aliminyum ve
oksijenin katilmasiyla daha da gelistirilebilmektedir ve bu malzemeler SiAION
olarak  adlandirilmaktadir.  Yiksek sicaklik uygulamalarinda  siiriinme
deformasyonu, malzemenin kullanilabilirligini ve Omriinii belirlemektedir.
Malzemelerin yiiksek sicaklik dayanimini arttirmak igin, camsi fazin Gtektik
sicakligina gore, otektik sicaklik alt1 (BET) veya 6tektik sicaklik tistii (AET) 1s1l
islemler uygulanabilmektedir.

Bu c¢alismada, Er-Sm-Ca ¢oklu katyon sistemine ve %10 SiC ikincil fazina
sahip B-S1AION malzemelerin farkli 1s1l islemler (BET, BET+AET ve oksidasyon)
sonucundaki siirlinme dayanimlari ve 1s1l islem gérmemis numunelerde yogunluk
farkinin siirlinme davranisina olan etkisi incelenmistir. Numuneler 1350 — 1390°C
sicaklikta 100 MPa egilme gerilimi altinda 72 saat siireyle hava ortaminda dort
nokta egilme testine tabi tutulmuglardir. Siirlinme 6ncesi ve sonrasindaki mikroyapi
karakterizasyonu X-igin1 difraktometresi (XRD) ve mikroskopi teknikleriyle (SEM
ve EDX) yapilmustir.

Siiriinme testleri sonucunda BET 1s1l islemi gérmiis numunelerin siiriinme
dayaniminin, 1s1l islem goérmemis ve yiiksek yogunluklu malzemelerden daha iyi
oldugu belirlenmistir. Ayrica, 1s1l islem gérmemis diisiik yogunluklu numunelerde,
malzemelerin siirlinme dayaniminin arttig1 saptanmistir.

Anahtar Kelimeler: SiAION, Siiriinme, Isil islem, BET, Yogunluk
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INFLUENCE OF DENSITY AND HEAT TREATMENT ON CREEP
BEHAVIOR OF SIAION CERAMICS AND THEIR MICROSTRUCTURAL
CHARACTERISATION
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Silicon nitride (SisN4) based materials are used in high temperature
applications due to their high strength, toughness and low density. The mechanical
and chemical properties of SisN4 can be tailored further with the addition of
aluminum and oxygen into the structure, which are called SiIAION materials. Creep
deformation determines the usage and life of the materials in high temperature
applications. In order to increase the high temperature resistance, materials can be
subjected to below eutectic temperature (BET) or above eutectic temperature (AET)
heat treatments, according to the eutectic point of the glassy phase.

In this study, the influence of different heat treatments (BET, BET+AET
and oxidation) and density difference of as-received samples on the creep behavior
of the B-SIAION materials that have Er-Sm-Ca multi cation system and %10 SiC
as secondary phase were investigated. Samples were subjected to four-point
bending test in air atmosphere under 1350 — 1390°C temperatures and 100 MPa
flexural stress for 72 hours. Microstructural characterizations of the samples were
carried out by X-ray diffraction (XRD) and microscopy techniques (SEM and EDX)
before and after creep tests.

According to the creep test results, samples subjected to BET heat treatment
show better creep performance than the high density as-received ones. Moreover,
increase in creep resistance is identified in low density as-received samples.

Keywords: SiAION, Creep, Heat treatment, BET, Density
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Lisans ve yiiksek lisans hayatim boyunca bilgi ve deneyimini benimle
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tez danismanim Prof. Dr. Servet TURANa,
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dostluk ve arkadasliklarini esirgemeyen Aras. Gor. Pinar KAYA, Yard. Dog. Dr.
Hilmi YURDAKUL, Yard. Dog. Dr. Orkun TUNCKAN ve Uzman Sinem
KAYHAN’a,

Yiiksek lisans hayatimin en giizel yillarim1 gegirdigim ve her zaman
desteklerini yanimda hissettigim dostlarim Atakan AKAY, Cagdas ASLAN ve
Eren SUYOLCU’ya, siiriinme testlerinde ve 1s1l iglemlerde bana yol gosteren,
tiniversiteye geldiginden beri benden yardimlarini esirgemeyen Alper CINAR’a ve
masa tenisi seanslarinin vazgecilmezleri Ayberk OZDEN ve Ali KANDEMIR e

Birlikte gecirdigimiz yillar boyunca ilgi alant olmayan seyleri dinlemek
zorunda kalan ama yine de sikilmayan, sikilsa da belli etmeyen, belli etse de
anlatmaya devam ederek iskence c¢ektirdigim; anlayis1 ve giiler yiizliliiglyle tez
calismamda en biiyiik morali saglayan Hale KARAKAYA’ya

Son olarak, biitiin hayatim boyunca maddi ve manevi olarak destekleri ve
fedakarliklariyla beni yalniz birakmayan anneme ve babama ylirek dolusu

tesekkiirlerimi sunarim.
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1. GIRIS

Silisyum nitriir (SizN4) ve SisNs esasli seramik malzemeler diisiik yogunluk,
yiiksek tokluk ve yiiksek sicakliklarda gosterdikleri iistiin mekanik ve kimyasal
ozellikler sayesinde genis uygulama alam1 bulmuslardir. Ozellikle yiiksek
sicakliklarda dayanim gerektiren havacilik ve savunma endiistrilerinde, Kesici
uclarda SisNs ve tiirevi malzemeler kullanim alani bulmakta ve giiniimiizde
potansiyel uygulama alanlar1 i¢in bu malzemelerin 6zellikleri gelistirilmeye devam
etmektedir [1-3]. Bu gelismeler 1s18inda atilan 6nemli adimlardan birisi, SizN4
iticiye sahip Japon Veniis Iklim Uydusunun (Japanese Venus Climate Orbiter —
“AKATSUKI (PLANET-C)”) 21 May1s 2010°da firlatilmasiyla gerceklesmistir. 28
Mayis 2010°da itici, uyduyu basariyla yoriingeye sokarak bir ilki gergeklestirmistir
[4].

SisNg’e tistiin mekanik 6zelliklerini kazandiran etkenlerden olan kovalent
bag tipi diger taraftan bu malzemelerin sinterleme sirasinda yiliksek yogunluga
ulagmasini zorlagtirmaktadir. Atomik yaymimin yeterli seviyede olmasi i¢in gerekli
sicakliklar SisN4’tin bozunum sicakligma (>1850°C) yakin oldugundan dolay:
alternatif yaklasimlar denenmistir. SisNs ile birlikte ¢esitli katki oksitleri baslangi¢
tozu olarak kullanilmis ve bu oksitlerin yardimiyla sivi faz sinterlemesi
gergeklestirilerek yiiksek yogunlukta malzemeler tiretilmistir [5-8]. Katki oksitleri
malzemenin mekanik ve kimyasal yapisini 6nemli 6l¢iide etkiledigi igin birgok
farkli oksitle c¢alismalar yapilmis ve bu c¢alismalar SiAION seramiklerinin
kesfedilmesini saglamistir [9, 10].

Sinterleme sirasinda olusan sivi faz, soguma sonrasina camsi olarak (veya
kismen kristal olarak) tane sinirlarinda ve tiglii kesisim noktalarinda goriilmektedir.
Cams1 gegis sicakliginin istiinde yumusamaya baslayan bu fazin, malzemenin
ozellikle yiiksek sicaklik performansini olumsuz yonde etkiledigi goriilmiistiir [11-
13].

SisNg’iin yiiksek sicaklik performansimni arttirmak igin giiniimiize kadar

yapilan ¢alismalar asagidaki gibi gruplandirilabilir:
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1. Sinterleme katkilarinin kimyasal kompozisyonunun ve hacimsel
oraninin optimizasyonu [13-15]

2. Sinterleme sonrasi olusan taneler arasi camsi fazin 1sil islemlerle
kristallestirilmesi [11, 16-18]

3. Malzeme mikroyapisina mikro/nano oOlgekte ikincil refrakter

faz/pargacik ilavesi [19-22]

Icyapiya eklenen plaka halindeki ikincil fazlarm, malzemenin kirilma
toklugunu arttirdigr goriilse de [23], mukavemet ve yiiksek sicaklik dayaniminda
diisiis gdzlemlenmistir [24]. Ikincil faz ilavesiyle malzemelerin yiiksek sicaklik
performansini arttirmak icin atilan 6nemli adimlardan birisi nano boyutta SiC
ilavesinin yapilmasiyla gerceklesmistir. Yapilan calismalarda 1400°C sicaklikta
970 MPa egilme mukavemet degeri 6l¢iilmiistiir [25].

Cams1 fazin, sinterleme katki oksitlerinin SisNs tanelerinin tzerinde
bulunan SiO; tabakasi ile tepkimeye girerek olustugu bilinmektedir [8]. Tane
sinirlarinda  bulunan camsi faz, uygun 1sil islem sonucunda kristal fazlara
dontistiiriilebilmektedir. SisN4 esasli malzemelere uygulanan 1s1l islemler, tane
siirlarindaki camsi fazin tektik sicakligina gore adlandirilarak, 6tektik sicaklik
alt1 (BET) ve otektik sicaklik {istii (AET) olmak tizere ikiye ayrilabilir [26]. Olusan
kristal fazlarin yapis1 yalnizca baslangic kompozisyonuna degil, uygulanan 1sil
islem sicakligy, siiresi ve atmosferine bagl olarak farklilik gosterebilmektedir [12].

Cesitli katyon sistemlerinin siirlinme davranist {izerindeki etkisinin
incelendigi bir calismada, Er-Sm-Ca coklu katyon sistemine sahip ve SiC ikincil
faz1 iceren SiAION malzemelerin, ¢alismada kullanilan diger sistemlere gore daha
tistiin performans gosterdigi belirlenmistir [27]. Baska bir ¢alismada ise, AET 1s1l
islemin, benzer kompozisyondaki malzemelerin siiriinme dayanimini gelistirdigi
gozlemlenmistir [15]. Bu ¢alismada, Er-Sm-Ca ¢oklu katyon sistemi ve SiC ikincil
fazina sahip numunelere uygulanan BET isil isleminin ve 1sil islem gérmemis

numunelerde yogunluk farkinin siirliinme davranisina olan etkisi incelenecektir.
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2. SIAION SERAMIKLERI ve SURUNME DAVRANISLARI

SIAION seramikleri, SisNs esasli ve biiyiik ¢esitlilik gosteren seramik
alagimlarinin genel adi olarak nitelendirilebilir [28]. SizNs seramiklerinin yapisina
aliminyum oksidin (Al203) katilmasiyla 6zellikle yiiksek sicaklik uygulamalarinda
malzemelerin dayaniminin gelistirildigi gorilmistiir. SIAION seramikleri 1970’11
yillarda birbirinden bagmmsiz Japon [9] ve Ingiliz [10] gruplar tarafindan
kesfedilmistir ve giiniimiizde hala bu malzemelerin performansini gelistirmek i¢in
caligmalar yapilmaktadir.

Si3N4 esasli malzemelerde mikroyap: kontroliiyle ¢esitli uygulamalar i¢in

farkl fiziksel/kimyasal 6zelliklere sahip malzemeler tiretilebilmektedir.
2.1. SiAlON Kristal Yapisi

[leri teknoloji seramigi olarak kullanilan SiAION malzemeler genelde SisN4
kristal yapisinin modifikasyonlar1 seklinde bulunmaktadir. Yaygin olarak
kullanilan Si3N4 polimorflar ise a-SisNs ve B-SisNs olarak adlandiriimaktadir.
1999 yilinda kiibik yapiya sahip c-SisNs kesfedilmis [29], ancak yiiksek sicaklik ve
yiiksek basingta kararli olan bu yap1 heniiz uygulama alan1 bulamamustir.

a-Si3Na; trigonal kristal sistemine, P31c uzay simetri grubuna, a=7.766 A ve
c=5.615 A orgii sabitlerine ve 3.16 — 3.19 g/cm® yogunluga sahip yapida
bulunmaktadir [6, 30, 31]. Her bir silisyum atomu sekli biraz bozuluma ugramis
dortyiizliilerin ortasinda bulunurken, azot atomlart {i¢ silisyum atomuyla neredeyse
diizlemsel koordinasyona sahiptir. Taban diizlemi ...ABCD... seklinde
dizilmektedir ve CD katmanlart AB katmanlarinin c-kayma diizlemindeki ayna
yansimasidir; bu nedenle ...ABBA... seklinde bir dizilim olusturdugu da
sOylenebilir (Sekil 2.1a).

B-SisN4 ise hekzagonal kristal yapiya sahiptir. Kristal yapi sabitleri a=7.608
Avec=2.911 A olup, 3.19 - 3.20 g/cm?® yogunluga sahiptir [6, 30]. Bu yapida taban

diizlemi ...ABAB... seklinde dizilerek z-ekseni boyunca uzanan ve merkezleri
(g,i, 1) konumunda olan kanallar olusturmaktadir (Sekil 2.1b) [31]. B-SisN4’iin

uzay simetri grubunun kristal kalinligina bagli oldugu yapilan elektron kirinimi
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caligmalariyla ortaya konmustur [32]. Bu c¢alismada, ince kristallerin P63/m,
yiginsal haldeki kristallerin ise P63 uzay simetri grubuna sahip oldugu

gosterilmistir.

Sekil 2.1 (a) 0-SizN4 ve (b) B-SisNs kristal yapilarinin [001] yoniinden gériiniimii. Maviler

Si, kirmizilar N atomlarini temsil etmektedir.

a- ve B-SizN4, Al esasli bilesikler ile kat1 ¢6zelti meydana getirebilmekte ve
bu kat1 ¢ozeltiler a- ve B-SIAION seklinde adlandirilmaktadir [9, 10, 33]. a-
SiAION, Si** ile AP* iyonlarinin kismi yer degistirmesiyle olusmaktadir. Yiik
dengesi, yapiya bir veya birden ¢ok katyonun (Li, Ca, Mg, Y ve ¢ogu nadir toprak
elementi) katilmasi ile saglanmaktadir [34-37]. Bu elementler (Si, Al)-N
yapisindaki ara yer bosluklarina girerek ... ABBA... siralamasini korurlar (Sekil
2.2). Katki ilavesi olarak oksijenli bir bilesik kullanilirsa, oksijen atomlari yapida
bulunan azot ile kismi yer degistirme gostermektedir. Yiik dengesini korumak i¢in
katilan herhangi bir Me** katyonu igin, a-SiAION’un genel formiili MemSizo-
om+n)Alxm+n)OnN16.n seklinde ifade edilebilmektedir. Formiilde m (Si-N) baginin
(Al-N) bagiyla yer degisimini temsil ederken, n (Si-N) ile (Al-O) baglarinin yer
degisimini gostermektedir. (Si-N) ve (Al-N) bag uzunluk fark: yiiksek oldugundan
dolay1 (sirastyla 1.74 A ve 1.87 A), kafes yapisinda énemli gerilimler meydana
gelmektedir ve bu gerilimler m katsayisinin alabilecegi degerleri sinirlamaktadir
[38]. Yiiksek n degerleri ise B-SiAION olusumuna neden olmaktadir. Bu katsayilar
icin bulunan degerler 0.08 <m < 0.17 ve 0.13 <n < 0.31 seklindedir [39-42].
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B-SIAION, (Si-N) ve (Al-O) baglarinin yer degistirmesiyle olusmaktadir.
Yer degistirme katsayist m ile ifade edilmekte ve genel formiilii Siz-mAlmOmNa-m
seklinde gosterilmektedir. B-SiAION yapisinda m degeri sifirdan baslayip, 4.2°ye
kadar degiskenlik gosterebilmektedir [33]. (Si-N) ve (Al-O) bag uzunluklar
birbirine yakin oldugu icin (sirasiyla 1.74 A ve 1.75 A) kafes bozulmalari o-
SiAION’a gore daha az olmaktadir. B-SiAION yapisi, B-SisN4 gibi ...ABAB...

siralamasini gostermektedir [10].

Sekil 2.2 a-SiAION kristal yapisi; maviler Si ve Al atomlarini, kirmizilar N ve O

atomlarini, yesiller ise yiik dengeleyici metalik iyonlar1 temsil etmektedir.

B-SIAION sisteminde bulunan fazlardan biri de silisyum oksinitriir (SizN20)
modifikasyonu olup  O-SiAION  seklinde adlandirilmaktadir.  Olusum
mekanizmalart  B-SiAION ile aynt olup  SisamAlmO1+mNs-m  formiiliyle
gosterilmektedir. Bu fazin 6nemli o6zelliklerinden birisi yliksek sicakliklarda

yiiksek oksitlenme direnci gostermesidir [43].

2.2.  SiAION Mikroyapi Ozellikleri

SisNg esashi malzemeler genellikle ¢cok fazli yapiya sahip olmaktadir. o-
SiAION taneleri es eksenli yapiya sahipken, B-SiAION taneleri en/boy orani yiiksek
bir sekilde yapida bulunmaktadirlar. Sivi faz sinterlemesi sirasinda olugan sivinin
belli bir kism1 soguma sonrasinda tane sinirlarinda ve ¢oklu tane kesisim ceplerinde

camsi olarak kalirken (Sekil 2.3), sividan bir veya birden fazla sayida kristal faz da



olusabilmektedir (Sekil 2.4). Sivi faz sinterlemesiyle {iretilmis o/B-SIAION
seramiginin genel mikroyapist Sekil 2.5’te gosterilmistir. Burada koyu gri goriinen
taneler B-Si1AION, agik gri taneler a-SiAION ve beyaz bolgeler ise taneler arasi

camsi faz1 gostermektedir.

Sekil 2.3 Y203 katkili SisN4 seramiginde sinterleme sonrasi tane sinirlarinda kalan camsi

fazin (a) aydinlik, (b) karanlik alan TEM gorintiisii [44]
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Sekil 2.4 Smy0; katkili a-SiAION seramiginde ¢oklu tane siniri ceplerinde kristallesmis

samaryum melilit (Sm;Siz.xAlxOz+xNas.x) fazinin TEM goriintiisti [44]

Sekil 2.5 a/B-SiAION kompozit yapisinin (a)10000 ve (b)20000 biiylitmede alinan geri

yansiyan elektron goriintiisii [15]

Yiiksek tokluk (>8 MPa m*?) ve mukavemete (~1000 MPa) sahip p-SiAION
ile yiiksek sertlige (~20 GPa) sahip a-SiAION fazlarinin mikroyapidaki oranini
degistirerek uygulamaya yonelik 6zelliklere sahip malzemeler iiretilebilmektedir
[45]. 0o-SiAION:B-SiAION orani baslangic kompozisyonuna bagli olarak
ayarlanabildigi gibi, sinterleme sonrasi 1s1l islemlerle de o« SIAION doniigiimii
tersinir bir sekilde saglanabilmektedir [46]. Metal oksitlerinin a-SiAION Kkristal
yapisinda bulunabilmesi ancak B-SiAION yapisina girememesinden dolayi, a-
SiAION’dan B-SiAlON’a doniisiim esnasinda bu oksitler taneler aras1 bolgelerde

birikmektedir ve camsi faz1 olusturmaktadir.
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Sinterleme sonrasi 1s1l islemlerle camsi fazdan ikincil kristalin fazlara
dontisgim saglanabilmektedir. Camsi1 fazin biiyilk bir kismi bu islemlerle
giderilebilse de tam doniisiim saglamak genellikle miimkiin olmamaktadir.
Sinterleme sirasinda tane simirlarindaki sivi, hidrostatik etkiler nedeniyle
kristallesememektedir (Sekil 2.6). Tane siirlarindaki bu camsi fazin, SisN4 esasli
seramiklerin yiiksek sicaklik performansini 6nemli Olgiide etkiledigi yapilan

caligmalarla gosterilmistir [14, 47-49].

(a) o’-Si;N,

Sekil 2.6 Yb,03 ilaveli 0/B-SiAlON seramiginde tane sinir1 camsi fazin yiiksek ¢coziiniirlik

TEM goriintiisii [44]

2.3. Si3Ns ve SiAION Seramiklerinin Siiriinme Mekanizmalari

SisNg ve SiAION malzemelerin yiiksek sicaklik ve gerilim altindaki hizmet
Omiirleri zamana baglh gelisen deformasyon yiiziinden sinirlanmaktadir ve bu olay
stirinme olarak adlandirilmaktadir. Malzemelerin siirlinme performanslarin
olemek icin genellikle belli boyutlarda hazirlanmis numunelerin yiiksek sicaklik
firin1 igerisinde ¢ekme, basma veya egilme gerilimleri altindaki zamana bagli olarak
olusan deformasyonlari 6l¢iilmekte ve kaydedilmektedir. Siirtinme testi sonucunda
malzemelerin ¢ogu {i¢ belirgin deformasyon asamasi gostermektedir. Birincil
siirinme bdlgesinde malzemenin siiriinme hizi zamanla azalmaktadir. ikincil
siiriinme bolgesinde siirlinme hizi sabit bir degere ulasmakta, iigiinciil siirlinme
bolgesinde ise siiriinme hizi artarak malzemenin kirilmasiyla sonuglanmaktadir. Bu

asamalarin sekilsel gosterimi Sekil 2.7°de verilmistir.
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Sekil 2.7 Malzemelerin siiriinme davranislarinin sekilsel gdsterimi

SiaN4 esasli malzemeler genellikle birincil ve ikincil siiriinme boélgelerini
gosterirken, bu malzemelerin kirillgan yapisindan dolayi {i¢iinciil siirlinme bolgesi
gostermeden kirilma goriilmektedir [50-52]. Ancak bazi ¢alismalarda, bu
malzemelerin t¢iinciil siiriinme bolgesini de gosterdigi gosterilmistir [53]. Birincil
ve lciinciil bolgelerin ¢ok fazla sayida etkenden etkilenmesi ve bu nedenle oldukca
degiskenlik gdstermesi, calismalar1 ikincil siirlinme bdlgesine, yani siiriinme
hizinin sabit oldugu bolgeye yogunlagtirmistir. Yapilan modellemeler sonucunda

bu bolgedeki siiriinme hizinin bagh oldugu degiskenler Esitlik 2.1°de verilmistir.

Emin = A ™ exp(-Q/RT) 2.1)

Yukaridaki esitlikte, &,,;;, minimum kararli bolge siiriinme hizini, A
malzemenin yapisina bagli bir katsayiyi, o uygulanan gerilimi, n gerilim
katsayisini, Q sliriinme aktivasyon enerjisini, R evrensel gaz sabitini ve T sicakligi
temsil etmektedir. Farkli gerilimler ve sicakliklar altinda yapilan testler sonucunda
bu degiskenlerin degerleri bulunabilmekte ve aktif siirinme mekanizmasi hakkinda

bilgi saglamaktadir [54, 55].
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SizNs ve SIAION seramiklerinde olusabilecek siiriinme mekanizmalari
viskoz akig, tane sinirt kaymasi, c¢oziinme-¢cokelme ve kavitasyon olarak
siralanabilir.

Viskoz akis, sivi faza sahip seramik malzemelerin yiiksek sicaklik
deformasyonuna katki saglayabilmektedir. Sicakligin artmasiyla ikincil fazin
viskozitesinde diisiis yasanmakta, hatta ikincil faz tamamen sivi hale
gecebilmektedir. Sonug olarak, ikincil fazin viskoz akisi deformasyona neden
olmaktadir. SisNs4 seramiklerinde birincil siiriinme bolgesinden sorumlu
mekanizmanin viskoz akis oldugu ve camsi ikincil fazin miktariyla dogru orantili
oldugu disiinilmektedir [55].

Tane sinir1 kaymasi, camst ikincil fazin yiiksek sicakliklarda yumugsamaya
baslamasiyla tanelerin birbiri istiinde kaymasim1 kolaylastirict bir arayiiz
olusturmasindan kaynaklanmaktadir. Taneler birbiri {istiinde kayarken malzemede
deformasyona neden olmaktadir. Ayrica yaymim mekanizmasiyla beraber
gerceklesen tane sinir1 kaymasi, malzemede daha cok deformasyona yol
acabilmektedir [27].

Kavitasyon mekanizmasiyla siirlinme daha ¢ok ¢ekme gerilmesine maruz
kalan malzemelerde goriilmektedir. SisNs seramiklerinde, ¢ekme gerilmesine
maruz kalan numunelerin siiriinme hizi basma gerilmesine maruz kalanlara gore
daha fazla oldugu bilinmektedir ve kavitasyon mekanizmasi bunun nedeni olarak
goriilmektedir. Tane sinir1 kaymasiyla birlikte ¢oklu tane kesisim ceplerinin hacmi
degismektedir ve hacim artisina baghi olarak kavitasyonlarin  olustugu
diistiniilmektedir [56].

Coziinme-¢okelme, camsi faz igeren seramiklerde siklikla karsilagilan
mekanizmalardan birisidir. Yaymimin yeterli seviyede olmasi igin gerekli
sicakliklardan daha diisiik sicakliklarda camsi faz sivi hale gecebilmektedir. Basma
gerilmesine maruz kalan kristaller bu sivi faz igerisinde ¢6ziinmekte, sivi fazin
oldugu kanallar boyunca yaymim yoluyla ilerleyerek ¢ekme gerilmesine maruz
kalan bolgelerde tekrar ¢okelmektedir. Silisyum nitriir esasli seramiklerde basma
siiriinmesinin etkin mekanizmasinin ¢oziinme-¢okelme oldugu diisiiniilmektedir

[55].

10
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3. CALISMANIN AMACI

SiAION malzemelerin yiiksek sicaklik 6zelliklerini gelistirmek adina farkli
katyon sistemleri ve baslangic kompozisyonlar1 denenmekte; cesitli sinterleme
rejimleri ve 1s1l islemler uygulanmaktadir. Onceki calismalarda Er-Sm-Ca ¢oklu
katyon sisteminin ve SiC ikincil fazinin, SiAION malzemelerin siiriinme
dayanimini gelistirdigi gézlemlenmistir [15, 27, 57]. Aym ¢alismalarda AET 1s1l
isleminin, SiAION malzemelerin siirinme davranisini olumlu yonde etkiledigi de

goriilmiistiir (Sekil 3.1).

e AET Isil Islemli === Is1l islemsiz

0,4 -

Siiriinme Uzamasi (%)

O T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80

Zaman (saat)

Sekil 3.1 Er-Sm-Ca + SiC SIiAION malzemesine uygulanan AET 1sil isleminin,

malzemenin siirinme davranisina etkisi (1400°C — 100 MPa) [57]

AET 1s1l islemi ile SIAION malzemelerin camsi tane sinir1 fazi kristalin hale
getirilmektedir. AET nin yan1 sira amorf fazi kristallestirmek icin 6tektik sicaklik
altt1 (BET) 1s1l islemi de uygulanabilmektedir [11, 17, 26, 55]. BET 1sil islemi
uygulanmis Er-Sm-Ca ¢oklu katyon sistemine ve SiC ikincil fazina sahip SIAION
malzemelerde 1s1l islemin siiriinme davranigina olan etkisinin belirlendigi herhangi
bir calisma literatiirde yer almamaktadir. Ayrica numune Si3N4 esash

malzemelerde numune yogunlugunun siiriinme davranisina olan etkisinin
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arastirildigi bir ¢aligmaya da rastlanmamaistir. Bu nedenle, bu ¢alismanin amaci, Er-
Sm-Ca ¢oklu katyon sistemine ve SiC ikincil fazina sahip SIAION malzemelere
uygulanacak BET 1sil igsleminin ve 1s1l islem gérmemis numunelerde yogunluk

farkinin siirinme davranigina etkisini incelemektir.

12
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Bu c¢alismada, bitmis baska bir proje kapsaminda {iretilmis Er-Sm-Ca
sinterleme katkili ve SiC ikincil fazina sahip SiAION numuneler kullanilmustir.
Numunelerin iiretim siirecinin detaylari [57] numarali kaynakta bulunmaktadir.

Deneysel galismalar temel olarak numunelerin hazirlanmasi, numunelere
1s1l islem uygulanmasi, siiriinme testlerinin gergeklestirilmesi ve numunelerin
stirinme testi Oncesi ve sonrasinda XRD, SEM gibi tekniklerle mikroyap1

karakterizasyonu asamalarindan olugsmaktadir.

4.1. Siiriinme Numunelerinin Hazirlanmasi

110M735 numarali TUBITAK projesi kapsaminda iiretilen SiAION
numuneler dort nokta egilme siiriinme testine tabi tutulmak tizere boyutlar1 Sekil

4.1°de gosterildigi gibi taglanmistir (Taksan TYT-400).

Yot
1 !
b

i
u

45 mm

—

Sekil 4.1 Dort nokta egilme siiriinme testlerinde kullanilan numunelerin boyutlari
Taglanan numunelerin yogunluklar1 Arsimet prensibine gore ol¢tilmiistiir.
Yogunluk hesabi asagidaki esitlige gore (Esitlik 4.1) yapilmis olup, W1 kuru

agirlik, W» askida agirlik, W3 ise 1slak agirliktir.

Numune Kiitlesi w;

Yiginsal yogunluk = (4.1)

Yiginsal Hacim - W; — W,

13
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4.2. Isil islem Siireci

Bu tez kapsaminda numunelere farkli 1s1l islemler uygulanmis ve bu
islemlerin silirlinme davranigina etkisi gozlemlenmistir. Isil islemler basingsiz
sinterleme firminda (Thermal Technology Astro) azot atmosferi altinda
gerceklestirilmistir. Numunelere uygulanan 1sil islem sicakligi, siiresi ve atmosferi

Cizelge 4.1°de listelenmistir.

Cizelge 4.1 Siirinme numunelerine uygulanan 1s1l iglemler

Isil islem Isil islem Sicakhg Isil islem Siiresi Isil islem
Kodu (°O) (saat) Atmosferi
BET-2 1375 2 N2
BET-6 1375 6 N2

BET+AET 1375+ 1700 6+6 N2

OX 1390 72 Hava

Bu ¢alismada 1s1l islem gérmemis Er-Sm-Ca ¢oklu katyon sistemine ve SiC
ikincil fazina sahip SIAION malzemelerde BET 1s1l isleminin mikroyapiya ve
stirinme davranisina etkisi incelenecektir.

Ayni malzeme {istiinde yapilan bagka bir calismada 1350 - 1400°C
sicakliklarda yapilan siiriinme testlerinde biiyiik farklar gozlemlenmistir (Sekil 4.2)
[57]. Bu ¢alismadan yola ¢ikarak BET 1sil islem sicakligi 1375°C olarak

belirlenmistir.
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—1400°C ——1350°C 1300°C
0,30

0,25 -

0,20 -

0,15 -

0,10 -

Siiriinme Uzamasi (%)

0,05 -

0,00 T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80

Zaman (saat)

Sekil 4.2 AET 1s1l islemine tabi tutulmus Er-Sm-Ca ¢oklu katyon sistemi ve SiC ikincil
fazina sahip SiAION malzemenin 72 saat boyunca 3 farkli sicakliktaki (1300,
1350 ve 1400°C ) ve 100 MPa egilme gerilimi altindaki siirlinme uzamalar1 [57]

Bunun yani swra 6 saat BET uygulanmis malzemelere 6 saat AET
uygulanarak farkli 1s1l islemlerin bir arada kullaniminin etkisi ve son olarak hava
ortaminda yapilan 1s1l islemin mikroyapiya ve malzemelerin siirlinme davranigina

etkisi incelenecektir.

4.3. Dort Nokta Egilme Siiriinme Testleri

Cizelge 4.1°de belirtilen 1s1l islemlerin uygulandigi numunelerin yani sira
1s1l islem uygulanmamis numuneler, Sekil 4.1’de gosterilen boyuta getirildikten
sonra dort nokta egilme siiriinme testine tabi tutulmuslardir (Instron 5581). Testler
CEN/TC 184 EN 802-4:2009 standardina uygun olarak gergeklestirilmistir.

Numunelere uygulanan yiik geometrisi Sekil 4.3’te gosterilmistir.

15
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P2 B2

2] F/2

Sekil 4.3 Striinme testlerinde numunelere uygulanan yiikiin sekilsel gosterimi [58]

Test sirasinda numune iizerinde olusacak en yiiksek gerilimin biiyikligi
Esitlik 4.2°de verilmistir. Esitlik 4.3’de ise numunede olusan egilme deformasyonu
(0) ile egilme uzamasi (g) arasindaki iliski gosterilmektedir. Esitlik 4.2°de o
numune iizerinde olusacak en yiiksek gerilmeyi, P numuneye uygulanan ytikii, Lo
dis silindirler arasindaki mesafeyi, Li i¢ silindirler arasindaki mesafeyi, b

numunenin genisligini, h ise kalinligini ifade etmektedir.

3P (Ly— Ly
= (4.2)
12k 6
£ = (4.3)

3 Lo* — (Lo — Ly)?

Testler 1350 - 1390°C sicaklikta, 100 MPa egilme gerilmesi altinda 72 saat
stiresince gerceklestirilmistir. Numuneler 20 N’luk 6n yiik altinda 10°C / dk 1sitma
hiziyla set sicakligina getirilmis ve sonrasinda sicakligin dengeye ulagmasi igin 30
dk. beklenmistir. Bu siirenin sonunda numuneye uygulanan yiik 100 N / dk hizla
arttirtlmis ve 100 MPa olan egilme gerilmesi set degerine ulagilmistir. 72 saat
boyunca sabit sicaklik ve yiik altinda kalan numunelerin dogrusal pozisyon sensorii

(LVDT) ile her 12 saniyede bir yer degisim yiizdesi dl¢iiliip bilgisayar tarafindan
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kaydedilmistir. 72 saatin sonunda numuneler 10°C / dk. soguma hiziyla oda
sicakligina sogutulmustur.
Numunelerin siirinme hizlar1 hesaplanirken her saat bagindaki siirlinme

uzamalar1 dikkate alinmistir (Sekil 4.4).

Siiriinme Uzamas1 (%)

0.05 4/

0.00

0 1 2 3 4 35 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 13 19 20
Zaman (saat)
Sekil 4.4 Numunelerin her saat bagindaki siirlinme uzamasiyla hesaplanan siiriinme hizinin

sekilsel gosterimi

Yiiksek sicakliklarda hava ortaminda siirinme testine tabi tutulan
numunelerin oksitlenme sonucu agirlik kazanimlarinmi 6lgmek igin, siirlinme

testinden Oonce ve sonra numuneler tartilmistir.
4.4. Karakterizasyon Calismalari
Numunelerin mikroyap1 karakterizasyonu X-isin1 kirmimi ve taramali

elektron mikroskobu teknikleriyle; 1s1l iglem Oncesi, sonrasi ve siirlinme testi

sonrasinda gergeklestirilmistir.

17
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4.4.1. Faz analizleri

Malzemelere uygulanan 1s1l islemler sonucunda faz degisimini incelemek
amaciyla numuneler XRD analizine tabi tutulmuslardir (Rigaku Rint 2000).
Ogiitiicii yardimiyla toz haline getirilen numunelere CuKq 151masi kullanilarak (A
= 1.54056 A) ve 20 acis1 10 — 70° arasinda olacak sekilde analiz yapilmistir. Elde

edilen veriler JCPDS indeksleriyle karsilastirilarak faz analizi gergeklestirilmistir.

4.4.2. Mikroyapi analizleri

Malzemelerin siiriinme davranislarini mikroyap1 dlgeginde aciklayabilmek
adina numunelere 1s1l islem 6ncesinde, sonrasinda ve siiriinme testinden sonra SEM
(Zeiss Supra-50 VP) analizleri yapilmistir.

SEM analizleri i¢in numuneler metalografik parlatma asamalarindan
gecmistir. Bu asamalar kesme, kaliba alma, parlatma ve kaplamadir.

Kesme islemi (Struers Secotom — 10) hassas kesme cihazi ile numunelerin
ortasindan gergeklestirilmistir. Kesici olarak metal bagli elmas disk kullanilmistir.
Kesme islemleri 2300 devir / dk disk donme hizi ve 0.01 mm / s besleme hizinda
gerceklestirilmistir.

Kaliba alma islemi, incelenecek malzemeyi daha rahat tutabilmenin yani
sira otomatik parlatma i¢in de hazir hale getirmektedir. Numunelerin asinma
dayanimi g6z 6niinde bulundurularak sicak kaliplama tercih edilmistir. Kaliba alma
islemleri igin Struers LaboPress-3 cihazi ve kalip malzemesi olarak Struers
Multifast bakalit tozu kullanilmistir. Kaliplama, 180°C’de, 20 kN yiik altinda, 5
dakikalik 1sitma ve sogutma rejimi uygulanarak gerceklestirilmistir.

Malzemelerin parlatilmasi, bir dizi farkli tane boyutuna sahip asindiricilarin
kabadan inceye dogru uygulanmasiyla gerceklesmektedir. Parlatma islemleri
Struers TegraPol-25 otomatik parlatma cihazinda gerceklestirilmistir. Kullanilan

kegeler, parlatma sivilari ve parlatma degiskenleri Cizelge 4.2°de verilmistir.
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Cizelge 4.2 Numunelerin parlatilmasinda kullanilan kegeler, parlatma sivilart ve parlatma

degiskenleri

MD-Piano 600 Su Yiizey diiz olana kadar 200 20
DiaPro Largo
MD-Largo : 10 150 20
9um Elmas
DiaProDac
MD-Dac 6 150 15
3um Elmas
DiaProNap-B
MD-Nap P 6 130 15
1um Elmas

Cizelge 4.2°de gosterilen siireler numuneye bagli olarak degiskenlik
gosterebilmektedir. Piano agsamasinda tamamen diiz bir yiizey elde ettikten sonra
diger asamalarda ¢izik sekilleri diizenli olarak kontrol edilmistir. Bir sonraki adima
gegmeden Once, bir dnceki adimda olusmus ¢iziklerin tamami giderilinceye kadar
parlatma islemine devam edilmistir.

Parlatilmis numunelerin SEM analizinden 6nce numune yiizeylerinin
elektriksel iletkenligini saglamak adina altin kaplama islemi uygulanmistir (Bal-
Tec Med-020). Altin atomlari, bir hedeften numune yiizeyine sigratma teknigiyle
kaplanmaktadir. Kaplama kalinligi, kaplama siiresiyle dogru orantili olup

numuneler 30 saniye siiresince kaplanmislardir.
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5. BULGULAR

5.1. Sinterlenmis Numunelerin icyap: Analizi

Daha dnce tamamlanan bir proje kapsaminda 2 saat siireyle sinterlenen Er-
Sm-Ca ve SiC katkili SiAION numunelerin detayli SEM analizleri baska bir
calismada verilmistir [57]. Bu ¢alismada da aymi malzemeler kullanildigindan,
uygulanacak farkli 1s1l islemler sonucunda mikroyapi degisimini karsilastirabilmek
adma Sekil 5.1°de verilen mikroyapi goriintiileri temel alinmustir.

SEM goriintiilerinde sinterleme katki oksitlerince zengin tane sinir1 fazi
yiiksek atom numarasina sahip oldugu i¢in beyaz, daha diisiik atom numarasina

sahip B — SiAION taneleri ise gri tonda goriilmektedir.
5.2. Isil islem Gormemis Numunelerde Yogunlugun Etkisi

Sinterleme sonrasi farkli yogunluga sahip numuneler segilerek yogunlugun
stiriinme tizerindeki etkisini belirlemek amaciyla siiriinme testleri gergeklestirilmis
ve slirlinme sonrast olusan mikroyapilari incelenmistir. Segilen numunelerin

yogunluklar1 Esitlik 4.1’e gore hesaplanmis ve Cizelge 5.1°da verilmistir.

Cizelge 5.1 Isil islem gérmemis numunelerin yogunluk 6l¢iim sonuglari

Numune Kodu Kuru Agirhik (g) Askida Agirhik (g) Yas Agirhik (g) ‘ Yogunluk (g/cm?)

Er-1 1.8458 1.2859 1.8462 3.29

Er-3 2.1387 1.4896 2.1390 3.29

Er-5 2.1366 1.4883 2.1368 3.29

Er-71 1.9116 1.3300 1.9119 3.29

Er-74 1.8487 1.2774 1.8490 3.23

Er-75 1.8187 1.2509 1.8189 3.20
20
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Sekil 5.1

Sinterlenmig Er-Sm-Ca ve SiC katkili SiAION numunenin a)1000x ve b)5000x

biiylitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan elektron gdoriintiileri [57]
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5.2.1. Siiriinme analizleri

Sinterleme sonrasi olusan {i¢ farkli yogunluktaki numunenin 4 nokta egilme
siiriinme testleri gerceklestirilmistir. 1390°C sicaklik ve 100 MPa gerilim altinda
72 saat slirlinen numunelerin siirlinme ¢izgesi Sekil 5.2°de gosterilmistir.

3.29 g/cm?® yogunluga sahip Er-1, Er-3, Er-5 ve Er-71 numunelerinin 72 saat
sonundaki siirlinme egilme uzamalari sirasiyla %1.18, %1.19, %2.21 ve %0.47
iken, 3.23 g/cm® yogunluga sahip Er-74 numunesinin %0.33 ve 3.20 g/cm?®
yogunluga sahip Er-75 numunesinin %0.31 olarak dl¢lilmiistiir. Burada yogunlugun

azalmastyla numunelerin siiriinme dayanimlarinin arttig1 gézlemlenmektedir.

Er-5 - Strtiinme Uzamasi Er-1 - Siirinme Uzamasi

Er-3 - Siirtinme Uzamasi Er-71 - Stirinme Uzamasi

Er-74 - Siirtinme Uzamasi Er-75 - Stirinme Uzamasi
Er-5 - Stirinme Hizi «eeeeee- Er-1 - Siirinme Hiz1
Er-3 - Stirinme Hizi = «eceeeee Er-71 - Siirinme Hiz1
Er-74 - Siirtinme Hiz1 Er-75 - Stirlinme Hiz1
2,50 - - 1,00E-05
2,00 - - 1,00E-06
g -
2150 & - 1,00E-07 3
= =
N
=) )
P g
£ 1,00 - 1,00E-08 §
= =
E Z
=
»
0,50 - 1,00E-09
0,00 - ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ 1,00E-10

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Zaman (saat)

Sekil 5.2 Isil islem géormemis numunelerin 72 saat boyunca 1390°C sicaklik ve 100 MPa

gerilim altindaki siiriinme uzamalari ve hizlar1

Yogunlugu 3.29 g/cm® olan numunelere yapilan siiriinme testlerinden ilk

ikisinin (Er-1 ve Er-71) siirinme sonucu birbirinden farkli ¢iktigi i¢in bu
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yogunluktaki numuneler ile ayni sartlarda iki adet daha siirlinme testi
gerceklestirilmistir (Er-3 ve Er-5). Bu testlerden sonra Er-1 ile Er-3 numunelerinin
cok yakin siirlinme davranis1 gosterdigi goriilmektedir.

Testler hava ortaminda gerceklestirildiginden, numuneler oksitlenerek
agirlik kazanmaktadir. Stirlinme testi 6ncesi ve sonrasinda yapilan agirlik dlgtimleri
Cizelge 5.2°de gosterilmistir.

3.29 g/cm?® yogunluga sahip Er-1, Er-3 ve Er-5 numunelerinin agirlik
kazanimlar sirastyla %0.43, %0.54 ve %0.51 iken, 3.23 ve 3.20 g/cm® yogunluga
sahip Er-74 ve Er-75 numunelerinin agirlik kazanimlar: %0.27 olarak 6l¢iilmiistiir.
Agirlik kazanimlarinin, sinterleme katki ilavelerinin sistemden ayrilma miktariyla

dogru orantili oldugu diisiiniilmektedir.

Cizelge 5.2 Isil islem gdrmemis numunelerin siiriinme testi sonrasindaki agirlik degisimleri

Numune  Yogunluk Siiriinme Siiriinme Oncesi  Siiriinme Sonras1  Degisim
Kodu (g/cm?®) Sicakhigi (°C) Agirhik (g) Agirhik (g) (%)
Er-1 3.29 1390 1,7960 1,8037 0,43
Er-3 3.29 1390 1,8910 1,9013 0,54
Er-5 3.29 1390 1,9092 1,9189 0,51
Er-74 3.23 1390 1,7760 1,7808 0,27
Er-75 3.20 1390 1,7872 1,7921 0,27

5.2.2. Faz ve mikroyap1 analizleri

Isil islem gormemis numunelere, faz degisimini gérebilmek adina siirlinme
testi Oncesinde ve sonrasinda XRD analizi yapilmistir (Sekil 5.3). Siirinme
oncesinde yapida melilit fazi mevcut iken sinterleme sonrasinda kristobalit ve Er-
silikat olusumu belirlenmistir. Stiriinmiis numunenin XRD analizinde melilit faz1

goriilmemektedir.
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Isil Islemsiz - Siiriinmemis Isil Islemsiz - Siiriinmiis (1390°C - 100 Mpa - 72 saat)

3000 | 4 B-SIAION *
® SiC + +
2500 & M-Er,Si,0nN, +
X si
2000
@ Kristobalit +
ko) ® Er,5i,0
= 1500 a
2
X .
1000 prmmmte
500

Sekil 5.3 Isil iglem gormemis numunelerde siiriinme oncesi ve 1390°C — 100 MPa — 72

saat slirlinme sonrasi olusan X-1s1n1 kirinim deseni

Numunelerin silirlinme testi sonrasinda olusan mikroyapilari SEM’de
incelenmistir (Sekil 5.4 - Sekil 5.11). Numunelerin mikroyapilarinda genel olarak
tic farklt bolgenin olustugu goriilmektedir. Numunelerin siirlinme ortami hava
oldugu icin yiizeyde oksit tabakasi olusmustur. Oksit tabakasinin {ist kisminda
(beyaz ve agik gri tonda goriinen kisimlar) sinterleme ilavelerinin yayinimi sonucu
olusan silikatlar ve cams1 faz bulunurken hemen altinda kristobalit (SiO>) tabakasi
bulunmaktadir.

Oksit tabakasimin altinda siiriinmeden etkilenen bir tabaka bulunmaktadir.
Bu tabakada yogunlugu ytliksek numuneler ile yogunlugu diisiik numuneler arasinda
farklar gézlemlenmistir. Yogunlugu yiliksek numunelerde oksit tabakasinin altinda
sinterleme katki ilavelerinin tane simirlarinda kristalleserek olusturduklar1 ve
SEM’de beyaz agirlikli gdziiken bir tabaka bulunmakta, bu tabakanin hemen altinda
da sinterleme katki ilavelerince fakirlesmis biliyiik bir alan bulunmaktadir.
Yogunlugu diisiik numunelerde ise oksit tabakasinin altinda tane smir1 fazinin
kristalleserek kiimelendigi bir tabaka goziikkmemekte, ancak stirlinmeden etkilenen
alanin daha biiylik oldugu SEM goriintiilerinden belirlenmistir. Ayrica yiizeyde
olusan ve agir elementleri daha ¢ok igeren tabaka kalinlig1 da diisiik yogunluklu

numunelerde daha az oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5.4

Isil islem gérmemis, 3.29 g/cm?® yogunluga sahip ve siiriinmiis Er-1 numunesinin

basma gerilmesine maruz kalan kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde

SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri
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Sekil 5.5

Isil islem gérmemis, 3.29 g/cm?® yogunluga sahip ve siiriinmiis Er-1 numunesinin

cekme gerilmesine maruz kalan kenarindan a)1000x ve b)5000x biiylitmelerde

SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri
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Sekil 5.6

Isil igslem gérmemis, 3.29 g/cm® yogunluga sahip ve siiriinmiis Er-71

numunesinin basma gerilmesine maruz kalan kenarindan a)1000x ve b)5000x

biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri
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Sekil 5.7

Isil islem gdrmemis, 3.29 g/cm® yogunluga sahip ve siiriinmiis Er-71

numunesinin ¢ekme gerilmesine maruz kalan kenarindan a)1000x ve b)5000x

biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri
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Sekil 5.8

Isil islem gormemis, 3.23 g/cm® yogunluga sahip ve siiriinmiis Er-74

numunesinin basma gerilmesine maruz kalan kenarindan a)1000x ve b)5000x

biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri

29



IVERSITESI

@) ANADOLU UN

Sekil 5.9

Isil islem gormemis, 3.23 g/cm® yogunluga sahip ve siiriinmiis Er-74

numunesinin ¢ekme gerilmesine maruz kalan kenarindan a)1000x ve b)5000x

biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri
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Sekil 5.10

Isil iglem gérmemis, 3.20 g/cm® yogunluga sahip ve siiriinmiis Er-75

numunesinin basma gerilmesine maruz kalan kenarindan a)1000x ve b)5000x

biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri
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Sekil 5.11

Isil iglem gérmemis, 3.20 g/cm® yogunluga sahip ve siiriinmiis Er-75

numunesinin ¢ekme gerilmesine maruz kalan kenarindan a)1000x ve b)5000x

biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri
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5.3. Siiriinme Oncesi Oksitlenmenin Etkisi

Sinterlenmis numuneler hava ortaminda 1390°C’de 72 saat boyunca
oksidasyon 1s1l islemine tabi tutulmuslardir. Numunelerin 1s1l islem sonrasinda

Olciilen yogunluk degerleri Cizelge 5.3’ de gosterilmistir.

Cizelge 5.3 OX numunelerinin yogunluk 6l¢iimleri

Numune Kodu Kuru Agirhik (
OX #1 1,9321 1,3434 1,9325 3,28

OX #2 1,9044 1,3234 1,9047 3,28

5.3.1. Siiriitnme analizleri

Hava ortaminda 1390°C’de 72 saat oksidasyona tabi tutulan numuneler yine
1390°C’de 100 MPa egilme gerilimi altinda 72 saat siirinme testine tabi
tutulmustur. Isil islem sirasinda numunelerin yiizeyinde oksit tabakasi olusmustur.
OX-1 numunesi 1s1l islemden sonra herhangi bir islem gérmeden siiriinme testine
girerken, OX-2 numunesi siiriinme testine girmeden Once ylizeyindeki oksit
tabakas1 SiC kagitlarla asindirilmistir.

OX numunelerinin siirinme test sonuglar1 Sekil 5.12°de gosterilmistir.
1390°C’de 100 MPa egilme gerilimi altinda gerceklestirilen siiriinme testlerinin
sonucunda oksit tabakasi agindirilmamis OX-1 numunesi yaklasik 67. saatte, oksit
tabakast asmdirilmis OX-2 numunesi ise yaklasik 55. saatte kirilmustir. Iki
numunenin de kirllma anindaki siirinme uzamalarinin birbirine yakin oldugu
goriilmektedir. OX-1 numunesi kirtlma aninda %1.06 uzama gosterirken OX-2
numunesi %1.08 uzama gostermistir. OX-1 numunesinin ortalama siiriinme hizi
3.31x10% st iken, OX-2 numunesinin siriinme hizi 4.30x10% st olarak
Olctilmiistiir. Siiriinme testine baslarken oksit tabakas1 agindirilmig OX-2 numunesi,
oksit tabakasi bulunan OX-1 numunesine gore %23 daha fazla siirlinme hiz1
gostermistir. OX-1 numunesinde olusan oksit tabakasi yeni oksit tabakasi
olusumunu zorlastirirken, bu tabakanin asindirildigit OX-2 numunesinde oksit

tabakasinin tekrar olusumu kolaylagmis ve bu da siiriinme hizini arttirmistir.
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Sekil 5.12 OX numunelerinin 72 saat boyunca 1390°C sicaklik ve 100 MPa gerilim

altindaki siirlinme uzamasi ve hizi
Siirtinme testi dncesinde ve sonrasinda yapilan agirlik 6lgiimleri sonucunda
OX-1 numunesi %0.20 agirhik kazanirken, OX-2 numunesi %0.25 agirlik

kazanmistir (Cizelge 5.4).

Cizelge 5.4 OX numunelerinin siiriinme testi sonrasindaki agirlik degisimleri

Numune Kodu Siiriinme Sicakligi °C)  ilk Agirhk (g)  Son Agirhik (g) De(g/'j)‘m

OX #1 1390 1,9144 1,9182 0,20

OX #2 1390 1,7409 1,7453 0,25
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5.3.2. Faz ve mikroyapi analizleri

Oksidasyona tabi tutulmus numunenin XRD analizi Sekil 5.13’te
gosterilmistir. Analiz sonucuna gore yapida krsitobalit ve Er-silikat fazlarmin

olustugu belirlenmistir.

—— OX - Siirtinmiis (1390°C - 100 Mpa - 72 saat)
2000 + B-SIAION

1500 @ SIC + +

@ Kristobalit +

1600 o Ersi,0,

1400
1200
1000

800 + +

600

Siddet

400

200 o o+

15 20 25 30 35 40 45
20

Sekil 5.13  Oksidasyon 1s1l islemi uygulanmis numunenin 1390°C — 100 MPa — 72 saat

stirinme testi sonrasi olugsan X-1g1m1 kirinim deseni

OX 1s1l islemine tabi tutulmus numunelerin siirlinme testinden énceki SEM
goriintiileri  Sekil 5.14’te gosterilmistir. Numunelerin = siirlinmeden 6nceki
mikroyapisinda oksit tabakasi, oksitlenmenin etkiledigi bolge ve oksitlenmeden
etkilenmeyen bolge olmak iizere ii¢ bolge goriilmektedir. Bu mikroyapinin, calisma
kapsaminda incelenen diger numunelerin siirlinme sonrasindaki mikroyapilarina
oldukca benzer oldugu gozlenmistir.

1390°C sicaklik ve 100 MPa egilme gerilimi altinda 72 saat boyunca yapilan
siirlinme testleri sonrasinda numunenin basma ve ¢ekme kenarindan alinan SEM

goriintiileri Sekil 5.15 ve Sekil 5.16’da gosterilmistir.
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Sekil 5.14

Siiriinmemis OX numunesinin a)1000x ve b)5000x biiylitmelerde SEM’de alinan

geri yansiyan elektron goriintiileri
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Sekil 5.15

OX numunesinin basma gerilmesine maruz kalan kenarindan a)1000x ve b)5000x

biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri
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Sekil 5.16 OX numunesinin ¢ekme gerilmesine maruz kalan kenarindan a)l1000x ve

b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri

Siiriinme testi sonrasinda olusan mikroyapida, oksit tabakasinin altinda tane
siirt fazinin fakirlestigi bir bolge goziikmektedir. Ayrica bu bdlgenin bosluklu

yapiya sahip oldugu da goriilmektedir. Farkli 1s1l islemler gormiis numunelerin
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genel mikroyapisina gore farkli olan bu bolgede, uzun siireli oksitlenme sonucunda
tane sinir1 fazinin bilyiik bir kisminin yiizeye tagindig1 goriilmektedir. Bu tabakanin
altindaki bolgelerin mikroyapisi, 1s1l islem gérmemis numunelerin siirlinme sonrasi
mikroyapisina benzemektedir. Bu bolgeler sirasiyla tane sinir1 fazi zengin olan

bolge, tane sinir1 fazi fakirlesmis bolge ve oksitlenmeden etkilenmemis bolgelerdir.

5.4. Otektik Sicakhk Alt1 Isil islemin EtKkisi

Sinterlenmis numuneler azot atmosferi altinda 1375°C’de 2 ve 6 saat
stiresince BET 1s1l islemine tabi tutulmuslardir. Numunelerin 1s1l islem sonrasinda
Olciilen yogunluk degerleri Cizelge 5.5 ve Cizelge 5.6’da verilmistir. Numunelerin

yaklasik olarak tam yogunlastiklar1 hesaplanmistir.

Cizelge 5.5 BET-2 numunelerinin yogunluk dl¢iimleri

Numune Kodu Kuru Agirhik (g) Askida Agirhik (g8) Yas Agirhk (g)  Yogunluk (g/cm?®) ‘

BET-2 1350 1,8941 1,3174 1,8943 3,28
BET-2 1390 #1 1,8677 1,2977 1,8678 3,28
BET-2 1390 #2 1,9037 1,3246 1,9040 3,29

Cizelge 5.6 BET-6 numunelerinin yogunluk 6l¢iimleri

Numune Kodu Kuru Agirhik (g) Askida Agirlik (g) Yas Agirhk (g)  Yogunluk (g/cm?®) ‘

BET-6 1350 1,8581 1,2940 1,8584 3,29
BET-6 1390 #1 1,8500 1,2881 1,8502 3,29
BET-6 1390 #2 1,8500 1,2878 1,8504 3,29

5.4.1. Siiriinme analizleri

1375°C sicaklikta 2 ve 6 saat 1s1l islem goérmiis numunelerin 1350-1390°C
sicaklikta ve 100 MPa egilme gerilimi altinda 72 saat siiresince hava ortaminda dort
nokta egilme siirtinme testleri gerceklestirilmistir.

2 saat BET 1s1l islemine tabi tutulan numunelerin siiriinme testi sonuglari
Sekil 5.17°de gosterilmistir. Yapilan testlerden alinan sonuglarda 1390°C’de
stirinen numuneler 72 saatin sonunda %0.84 ve %0.7 uzama gosterirken,

1350°C’de siiriinen numune %0.2 uzama gostermistir.
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6 saat BET 1s1] islemine tabi tutulan numunelerin siiriinme testi sonuglari
Sekil 5.18’de gosterilmistir. Bu numunelerde ise 1390°C’de siirlinen numuneler
%0.7 ve %0,57 uzama gosterirken 1350°C’de siiriinen numune %0.18 uzama
gostermistir.

BET-2 ve BET-6 numunelerinin siirtinme testi sonuc¢larindan yola ¢ikarak,
1s1l iglem siiresinin artmasiyla numunelerin siirinme dayaniminin da arttig
goriilmektedir. Ancak 1s1l islem gérmemis numunelerle kiyaslandigi zaman 2 ve 6
saat BET 1s1l islemi gérmiis numunelerin siiriinme dayaniminda dnemli 6lgiilerde
lyilesme gozlenememistir.

Cizelge 5.7°de numunelerin siirlinme testi sonrasindaki agirlik degisimleri
verilmistir. Agirlik 6lgiimleri sonucunda BET-2 ve BET-6 numunelerinin siirlinme

testi sirasinda yaklasik esit agirlik kazandiklar1 belirlenmistir.

Cizelge 5.7 BET-2 ve BET-6 numunelerinin siiriinme testi sonrasindaki agirlik degisimleri

Numune Kodu Siiriinme Sicakhgi (°C) ilk Agirlik (g)  Son Agirhk (g) D(Z%/l:)l -
BET2 1350 1,8492 1,8529 0,20
BET2 #1 1390 1,8197 1,8281 0,46
BET2 #2 1390 1,8779 1,8879 0,53
BET6 1350 1,8208 1,8246 0,21
BET6 #1 1390 1,8018 1,8105 0,48
BET6 #2 1390 1,8170 1,8282 0,62
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Sekil 5.17 BET-2 numunelerinin 72 saat boyunca 1350 - 1390°C sicaklik ve 100
gerilim altindaki siiriinme uzamalar1 ve hizlar1
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Sekil 5.18 BET-6 numunelerinin 72 saat boyunca 1350 - 1390°C sicaklik ve 100

........

BET-2 1350 - Siiriinme Hiz1

gerilim altindaki siiriinme uzamalari ve hizlar1
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5.4.2. Faz ve mikroyap analizleri

BET 1s1l islemine tabi tutulmus numunelerin XRD ve SEM teknikleriyle
mikroyap1 analizleri yapilmistir. Siirlinme testi Oncesinde ve sonrasinda faz
degisimi olup olmadigin1 gézlemleyebilmek adina BET-6 numunesi dgiitiilerek toz
haline getirilmis ve XRD analizi yapilmistir (Sekil 5.19). Isil islem sonrasinda
yapida Er-silikat ve erbiyum aliiminyum garnet (EAG) olustugu belirlenmistir.
Stiriinme testi sonrasinda yapida kristobalit ve Er-silikat fazlarinin olustugu

goriilmektedir.

—— BET6 - Siirtinmemis —— BET6 - Siiriinmiis (1390°C - 100 Mpa - 72 saat)
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Sekil 5.19 BET-6 1s1l islemi uygulanmis numunelerde siirlinme 6ncesi ve 1390°C — 100

MPa — 72 saat siiriinme sonrasi olusan X-1sin1 kirinim deseni

Numunelerin SEM analizlerinde geri yansiyan elektron goriintiileri
kullanilmistir. Atom numarasina gore karsitlik veren bu teknik sayesinde yiiksek
atom numarasina sahip sinterleme katki ilavelerinin (Er, Sm) bulundugu bolgeler
beyaz goziikiirken, B-SIAION taneleri gri tonda goziikmektedir. BET-2 1s1l islemi

gormiis numunelerin siirinmeden 6nceki mikroyapisi Sekil 5.20°de gosterilmistir.
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Sekil 5.20  Siiriinmemis ve BET-2 1s1l islemi gormiis numuneden a)1000x ve b)5000x

biiylitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan elektron goriintiileri

1350 ve 1390°C’de siirlindiiriilen BET-2 numunelerin basma ve ¢ekme

gerilmelerine maruz kalan kenarlarindan SEM analizleri yapilmis ve Sekil 5.21 —
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Sekil 5.24’te gosterilmistir. Yapilan analizler sonucunda, diger numunelerdeki gibi

yine ti¢ farkli bolgenin olustugu goriilmistiir.

(a) Sacrtese S P e o S St rtens arooniitl s SESIIPLENSEICEISIES D e

Sekil 5.21  1350°C’de siirinen BET-2 numunesinin basma gerilmesine maruz kalan
kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan

elektron goriintiileri
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Sekil 5.22

1350°C’de siiriinen BET-2 numunesinin ¢ekme gerilmesine maruz kalan
kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan

elektron goriintiileri
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Sekil 5.23

1390°C’de siirinen BET-2 numunesinin basma gerilmesine maruz kalan

kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan

elektron goriintiileri
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Sekil 5.24 1390°C’de siirlinen BET-2 numunesinin ¢ekme gerilmesine maruz kalan

kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan

elektron goriintiileri

Numuneler hava ortaminda siirlindiiriildiigii i¢in ylizeyde oksit tabakasi

olusmustur. Oksit tabakasinin iist kisminda (beyaz ve agik gri tonda goriinen
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kisimlar) sinterleme ilavelerinin yaymimi sonucu olusan silikatlar ve camsi faz
bulunurken hemen altinda SiO» tabakasi bulunmaktadir (es eksenli ve koyu gri
taneler).

Oksit tabakasinin alt kisminda siirlinmenin etkiledigi ikinci bolge yer
almaktadir. Bu bolgenin de iki farkli kisitmdan olustugu goriilmektedir. Yiizeye
yakin olan kisimda tane sinir1 fazinin zengin oldugu bir tabaka bulunmaktadir ve
hemen altinda ise tane siir1 fazi fakirlesmis tabaka baslamaktadir. BET-2
numunesinde siiriinme sicakliginin 1350°C’den 1390°C’ye ¢ikmasiyla tane sinir
faz1 zengin olan tabakanin kalinligi ¢ok degismezken, tane siir1 fazi fakir
tabakanin kalinliginin yaklasik olarak 3 kat arttig1 goriilmistiir. Buna bagli olarak
da olusan oksit tabakasinin kalinlig1 artmaktadir.

Son bolgede ise siirlinmeden etkilenmemis ve mikroyap1 olarak siirliinmemis
numuneye benzeyen kisim yer almaktadir.

BET-6 1s1l islemi gormiis numunelerin siirlinmeden 6nceki mikroyapist
Sekil 5.25’de gosterilmistir. BET-2 numunesine kiyaslandiginda, mikroyapida
onemli bir degisiklik goriilememistir. Ancak numune hazirlamadan kaynaklanan
tane kopmalar1 bu numunede daha fazla bosluga neden olmustur.

1350 ve 1390°C’de siiriindiiriilen BET-6 numunelerinin basma ve ¢ekme
gerilmelerine maruz kalan kenarlarindan alinan SEM goriintiileri Sekil 5.26 — Sekil
5.29’da gosterilmistir.

1350°C’de siirtinen BET-6 numunesinin mikroyapist yine tg¢ farkli
bolgeden olusmakta ve bu bdlgelerin kalinligi 1350°C’de siirlinmiis BET-2
numunesine benzemektedir.

1390°C’de siiriinen BET-6 numunesinin ise ayni1 sicaklikta siiriinmiis BET-
2 numunesinden oldukca farkli mikroyapiya sahip oldugu goriilmiistiir. Bu
numunede oksit tabakasinin altinda tane sinir1 fazi zengin bir tabaka bulunmamakta,
bunun yerine tane sinir1 fazi fakir bolge icerisinde yer yer dagilmis, katki
ilavelerinin olusturdugu fazlar goriilmektedir. Ayrica siirinmeden etkilenen
bolgede tane siirt fazinin farkli bir yapida oldugu goriilmektedir. 1390°C’de
stirinmiis BET-2 ve BET-6 numunelerinin basma gerilmesine maruz kalan
kenarindan 10000x biiylitmede alinan SEM goriintiileri siirlinme sonrasi olusan tane

siirt seklini daha net bir bigimde gostermektedir (Sekil 5.30).
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Sekil 5.26

1350°C’de siirinen BET-6 numunesinin basma gerilmesine maruz kalan

kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan

elektron goriintiileri
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Sekil 5.27

1350°C’de siiriinen BET-6 numunesinin ¢ekme gerilmesine
kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan

elektron gorintiileri

51
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Sekil 5.28

1390°C’de siirinen BET-6 numunesinin basma gerilmesine maruz kalan

kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan

elektron goriintiileri
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Sekil 5.29

1390°C’de siirlinen BET-6 numunesinin ¢ekme gerilmesine maruz kalan
kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan

elektron goriintiileri
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Sekil 5.30

1390°C’de siiriinen a) BET-6 ve b) BET-2 numunelerinin 10000x biiylitmede

SEM’de alinan geri yansiyan elektron gdriintiileri
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5.5. Otektik Sicaklik Alt1 ve Otektik Sicakhk Ustii Isil islemin Etkisi

1375°C’de 6 saat boyunca 1s1l islem gérmiis numuneler (BET-6) daha sonra
1700°C’de 6 saat boyunca AET 1s1l islemine tabi tutulmuslardir. Onceki
caligmalarda [57] 1700°C ve 6 saat 1s1l islem gormiis numunelerin siiriinme
dayaniminin iyilestigi goriildiigiinden, AET 1s1l islemi i¢in bu sicaklik ve siire
se¢ilmistir. BET+AET numunelerinin yogunluk Ol¢tiimleri Cizelge 5.8’de

gosterilmistir.

Cizelge 5.8 BET+AET numunelerinin yogunluk 6l¢iimleri

Numune Kodu Kuru Agirhik (
BET+AET #1 1,8493 1,2864 1,8494 3,28

BET+AET #2 1,8822 1,3100 1,8825 3,29

5.5.1. Siiriinme analizleri

1375 ve 1700°C’de altisar saat 1s1l islem gormiis numunelerin 1390°C
sicaklikta ve 100 MPa egilme gerilimi altinda 72 saat siiresince hava ortaminda dort
nokta egilme siirtinme testleri gerceklestirilmistir.

Iki kez tekrarlanan testlerden alman sonuglar Sekil 5.31°de gdsterilmistir.
Numunelerin test sonuglariin birbirine ¢ok yakmn oldugu goriilmektedir. Iki
numunenin de 72 saat sonundaki siiriinme uzamasi %0.68 olarak 6l¢tilmistir.

BET-6 numunelerinden farkli olarak, BET+AET numunelerinde birincil
siirlinme bolgesindeki siirlinme uzamalarinda yaklagik 1.5 kat artis goriilmiistiir.
Bunun haricinde BET-6 ve BET+AET numuneleri genel olarak benzer siiriinme
davranis1 gostermektedir. BET-6 numunelerinin siiriinme hizlar ortalama 1.82x10
8 51 jken, BET+AET numunelerinin siirinme hizlar1 ortalama 1.89x10® s olarak
Olclilmiistiir. BET+AET numunesinin 72 saat sonundaki siirinme uzamasit BET-6
numunesine gore biraz fazla olsa da aralarindaki fark ortalamasinin %0.05’ten az

oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5.31 BET+AET numunelerinin 72 saat boyunca 1390°C sicaklik ve 100 MPa gerilim

altindaki siirlinme uzamalar1 ve hizlari
BET+AET numunelerinin siiriinme testi sonrasindaki agirlik degisimleri
Cizelge 5.9°da gosterilmistir. BET+AET numunelerinin BET-6 numunelerine

kiyasla ortalama %25 daha az agirlik kazandig1 hesaplanmistir.

Cizelge 5.9 BET+AET numunelerinin siirinme testi sonrasindaki agirlik degisimleri

BET+AET #1 1390 1,8022 1,8090 0,38

BET+AET #2 1390 1,6709 1,6783 0,44
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5.5.2. Faz ve mikroyap analizleri

BET+AET 1s1l islemi gormiis numunelerin siliriinme testi Oncesi ve
sonrasindaki XRD analiz sonuglar1 Sekil 5.32°de gosterilmistir. BET 1s1l islemi
sirasinda olusan fazlarin, AET 1s1l islemiyle tekrar melilit fazina doniistiigii
gozlemlenmistir. BET+AET 1s1l islemi gormiis numunelerin XRD sonuglarinin 1sil
islem gormemis numunelerle benzer oldugu belirlenmistir. Siirlinme testi
sonrasinda yine kristobalit ve Er-silikat fazlarinin olustugu gortilmiistiir. Isil islem
gormemis numunelerde siirlinme testi sonrast melilit fazinin piki goriilmiiyorken,
BET+AET 1s1l islemi goérmiis numunelerde siirinme sonrast melilit fazi tespit

edilmistir.

—— BET+AET - Siirinmemis —— BET+AET - Siiriinmis (1390°C - 100 Mpa - 72 saat)

3000 +B-SiAION

@ SiC + +
2500 'y M-ErZSi3O3N4 +

@ Kristobalit

® Er.Si,0
2000 S

1500

500

Siddet

30 35 40 45

Sekil 5.32 BET+AET 1sil islemi uygulanmis numunelerde siiriinme dncesi ve 1390°C — 100

MPa — 72 saat siiriinme sonrasi olugan X-1s1n1 kirinim deseni

BET+AET numunelerinin siiriinmeden 6nceki mikroyap1 goriintiileri Sekil
5.33’te gosterilmistir. SEM goriintiilerinde 6zellikle ylizeye yakin bolgelerde tane

stnirt  fazinin  sonradan uygulanan AET 1sil islemiyle degisime ugradig
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goriilmektedir. Numunenin i¢ kisimlarina dogru gidildik¢e yeni olugsmus fazin orani

da azalmaktadir (Sekil 5.33-).

Sekil 5.33  Siriinmemis BET+AET numunesinin a)1000x, b)5000x biiyiitmelerde

numunenin kenarindan ve ¢)5000x biiylitmede numunenin ortasindan SEM’de

alinan geri yansiyan elektron goriintiileri
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Sekil 5.33  (Devam) Siiriinmemis BET+AET numunesinin a)1000x, b)5000x biiyiitmelerde

numunenin kenarindan ve ¢)5000x biiylitmede numunenin ortasindan SEM’de

alinan geri yanstyan elektron goriintiileri

1390°C’de 100 MPa egilme gerilimi altinda 72 saat boyunca siirlinen
numunelerin basma ve ¢ekme gerilmelerine maruz kalan kenarlarindan yapilan
SEM analizleri sirasiyla Sekil 5.34 ve Sekil 5.35’de gosterilmistir. Bu numunelerde
de ii¢ belirgin bolge gozlemlenmistir. BET-6 numunesiyle kiyaslandigi zaman
BET+AET numunesinin oksit tabakasinin daha fazla camsi faz icerdigi
goriilmektedir. Ayrica oksit tabakasmnin hemen altindaki bolgede ¢ok yogun

bicimde tane sinir1 fazi goriilmektedir.
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Sekil 5.34

B e o e
bRy 2 S )
‘z’- & " >

G ”

1390°C’de siirlinen BET+AET numunesinin basma gerilmesine maruz kalan
kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan

elektron goriintiileri
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Sekil 5.35

50 um

1390°C’de siirtinen BET+AET numunesinin ¢ekme gerilmesine maruz kalan
kenarindan a)1000x ve b)5000x biiyiitmelerde SEM’de alinan geri yansiyan

elektron goriintiileri
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6. TARTISMA

Bu calismada 1s1l islem gérmemis numunelerde yogunluk farkinin ve ¢esitli
1s1l islemlerin (BET, BET+AET ve oksidasyon), %10 SiC iceren B-SiAION
malzemelerin yiiksek sicaklik silirlinme performanslara etkisi incelenmistir.
Numuneler hava ortaminda 72 saat siiresince 100 MPa egilme gerilimi ve 1350 —
1390°C sicaklik altinda dort nokta egilme testine tabi tutularak siirlinme testleri
gergeklestirilmistir. Siirlinme testi Oncesinde ve sonrasinda yapilan mikroyapi
analizleriyle, malzemelerin siirlinme performansina mikroyapinin  etkisi

aciklanmaya calisilmigtir.

6.1. Farkh Isil islemlerin Mikroyapiya Etkisi

Sinterlenmis numunelere farkli 1s1l iglemler uygulanmis ve bu 1s1l igslemlerin
mikroyapiya etkisi incelenmistir. BET 1s1l islemi uygulanmis numunelerin (2 ve 6
saat) geri yanstyan elektron goriintiileri Sekil 6.1’de 1s1l islem gérmemis numuneyle
karsilagtiritlmis ve mikroyapilarda belirgin bir degisim goriilmemistir. Yapilan
XRD analizlerinde 1s1l islemsiz numunelerde sinterleme sonrasi yapida melilit
fazinin bulundugu goriilmektedir (Sekil 5.3). BET 1s1l islemi sonrasinda bu yapinin
degisime ugradigi ve yeni fazlarin olustugu (Er-silikat, EAG) belirlenmistir (Sekil
5.19).

BET+AET 1s1l islemi gérmiis numunelerde olusan mikroyapinin, BET 1s1l
islemi gormiis olanlara gore oldukca farkli oldugu gézlemlenmistir (Sekil 6.2).
BET 1s1] islemi uygulanmis numunelere uygulanan AET 1si1l islemi sirasinda,
numunelerin yiizeye yakin bolgelerinde tane simir1 fazlarinin toplanarak
kristallestigi goriilmistiir. Yapilan XRD analizlerinde, BET-6 1s1l islemiyle olugsan
fazlarin AET 1s1] islemiyle tekrar melilit fazina doniistiigii goriilmektedir. SEM

goriintiilerinde de bu melilit fazinin ylizeye yakin kisimlarda biriktigi goriilmiistiir.
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Sekil 6.1 a)Isil islem gérmemis, b) 2 saat ve c) 6 saat BET 1s1l islemi gérmiis numunelerin

10000 biiyiitmede alinan geri yansiyan elektron goriintiileri

Sekil 6.2 a) BET-6 1s1l islemi gérmiis numunenin ortasindan, BET+AET 1s1l iglemi gormiis
numunenin b) yiizeye yakin kenarindan ve c) ortasindan 5000 biiylitmede alinan

geri yansiyan elektron goriintiileri

Oksidasyon o6ncesi ve sonrasinda olusan mikroyapi goriintiileri Sekil 6.3’te
goriilmektedir. Yapidan yiizeye yayinim yoluyla tasinan Er, Sm, Ca, Al, Si, N gibi
elementler yiizeyde bir tabaka olusturmuslardir. Yapilan XRD analizlerinde
yiizeyde beyaz renkli goziiken fazin erbiyum silikat (Er:SioO7) oldugu tespit
edilmistir. Camsi faz ise yiizeyde gri tonda goziikmektedir. Oksitlenme sirasinda

SisNs ile ortamdaki oksijen tepkimeye girerek yiizeyde kritsobalit tabakasi
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olusturmustur. Kristobalit tabakasinin altinda tane sinir1 fazinin yogun olarak
goriildiigh bir tabaka (~40 pm), onun altinda da tane sinir1 fazinin azaldig1 biiyiik
bir tabaka (~270 pum) bulunmaktadir. Bu tabakanin altinda ise oksidasyondan
etkilenmeyen bolge goriilmektedir (Sekil 6.4).

Oksitlenme sirasinda sicakliga bagli olarak yapi icerisinde bulunan camsi
fazin kristallesmesi miimkiin olabilmektedir. Ancak, SEM goriintiilerinden
anlasilacag1 tlizere bu kristaller yaymmimdan dolayr yiizeye yakin yerlerde

birikmektedirler.

Sekil 6.3 a)lsil islem goérmemis ve b) 1390°C sicaklikta oksidasyona tabi tutulmus

numunelerin 5000 biiyiitmede alinan geri yanstyan elektron gorintiileri
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Sekil 6.4 1390°C sicaklikta oksidasyona tabi tutulmus numunenin 500 biiylitmede alinan

geri yansiyan elektron goriintiisii

6.2. Siiriinme Sonrasinda Olusan Mikroyapilarin Karsilastirilmasi

1350 - 1390°C sicaklikta siirlinme testleri gergeklestirilen numunelerin
stirinme sonrasi olugsan mikroyapilari, 6zellikle oksitlenmeye bagl olarak degisime
ugramistir. Oksitlenme etkisi tane sinir1 fazindaki katyonlarin ve atmosfer
ortamindaki oksijenin yayimimui ile faz dontisiimlerine neden olarak gostermektedir.
Yiizeyde kristobalit tabakasi olusarak oksijen i¢in gii¢lii bir diflizyon bariyeri
olustursa da, sinterleme katki ilavelerinin ylizeyde birikmesiyle diisiik Gtektik
sicakliga sahip camsi ve Kristalin fazlar olusmaktadir. Yiizeye yayimim sonucunda
yiizeyin altinda kalan belli bir tabaka tane sinir1 fazinca fakirlestigi goriilmektedir.
Diisiik yogunluga sahip 1s1l islemsiz numuneler haricindeki numunelerde, oksit
tabakasiyla tane siir1 fakir bolgenin arasinda tane sinir1 fazinca zengin bir ara gegis
bolgesi goriilmektedir (Sekil 6.5). Isil islem gérmemis numunelerde diisiik
yogunlugun nedenini anlamak adina oksidasyondan etkilenmeyen bolgede genis bir
alandan SEM-EDX analizi yapilmis ve Si/Er oranmin farkli yogunluga sahip

numunelerdeki degisimi belirlenmeye c¢alisilmistir (Cizelge 6.1). Yapilan
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analizlerde, farkli yogunluga sahip numunelerde Si/Er oraninin birbirine oldukca

yakin oldugu goriilmiistiir. Bu nedenle yogunluk farkinin sinterleme ilavelerinin

oranindan kaynaklanmadig belirlenmistir.

50 Hm :

Sekil 6.5 Isil islem gormemis ve 1390°C sicaklikta siiriinmiis a) 3.29 g/cm?® ve b) 3.20

g/cm?® yogunluga sahip numunelerin 1000 biiyiitmede alinan SEM goriintiileri

Cizelge 6.1 Isil islem gérmemis ve farkli yogunluga sahip numunelerde, EDX analizi sonucu

bulunan Si / Er yiizdeleri

Element Analiz1 (%) Analiz2 (%) Analiz 3 (%) Ortalama (%)

No:1 Si 98,88 98,84 98,88 98,87
Er 1,12 1,16 1,12 1,13
No:71 Si 98,94 98,83 98,93 98,90
Er 1,06 1,17 1,07 1,10
No:74 Si 98,78 98,85 98,90 98,84
Er 1,22 1,15 1,10 1,16
No:75 Si 98,80 98,95 98,88 98,88
Er 1,20 1,05 1,12 1,12

Siirtinme testleri sonrasinda olusan mikroyapiya siiriinme sicakliginin etkisi

Sekil 6.6’da gosterilmistir. 1350°C sicaklikta siirliniin numunenin mikroyapisi
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1390°C sicaklikta siiriinen numuneye kiyasla daha kiigiik oksidasyondan etkilenen
tabaka gostermektedir. Yiizeyde olusan oksit tabakasinin ve tane smir1 fazinin
azaldig1 tabakanin daha kiiclik oldugu goriiliirken, oksit tabakasinin altindaki tane
sinir1 fazinin zengin oldugu tabaka kalinligi iki numunede de birbirine yakin
goziikmektedir. Tane sinir1 fazinin zengin oldugu tabaka iki numunede yaklagsik esit

kalinlikta olsa da 1390°C sicaklikta siirtinmiis numunedeki tabakanin igerdigi tane

sinir1 faz1 daha az goziikmektedir.

50 pum

Sekil 6.6 BET-2 1s1l islemi gérmiis numunelerin a) 1350°C ve b) 1390°C sicaklikta

siirlinme testi sonrasinda 1000 biiyiitmede alinan SEM goriintiileri

2 ve 6 saat BET 1s1] islemi gormiis numunelerin siiriinme testi sonrasinda
olusan mikroyapilari, siiriinmiis ve 1s1l islem gérmemis numunenin mikroyapisiyla
kiyaslandiginda, tane sinir1 fazi dagiliminin degisiklik gosterdigi goriilmektedir
(Sekil 6.7). Ozellikle BET-6 numunesinde tane sinir1 faz1 zengin tabakanin biraz
daha dar oldugu ve kristal haldeki tane sinir1 fazinin yapinin daha derinlerinde

oldugu gozlemlenmistir.
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Sekil 6.7 1390°C sicaklikta siiriinmiis a) 1s1l islem gérmemis, b) BET-2 ve ¢) BET-6 1s1l

islemi gérmiis numunelerin 1000 biiyiitmede alinan SEM goriintiileri

BET-6 1si1l isleminden sonra AET 1sil islemine sokulan BET+AET
numunelerinin siirtinme testi 6ncesi mikroyapisinda, tane smir1 fazinin yiizeye
dogru biriktigi goriilmistiir (Sekil 5.33). Siiriinme testi dncesinde yiizeye toplanan
tane sinir1 fazi, siiriinme testi sonrasinda oksit tabakasinin altinda olduk¢a yogun
bir sekilde goziikmektedir (Sekil 6.8). BET-6 numunesine kiyasla oksit tabakasinin
kalinliginin yaklasik ayni1 olmasina karsin, BET+AET numunesinin oksit tabakasi
daha ¢ok camsi faz igerirken, BET-6 numunesinin oksit tabakasi daha ¢ok Er-silikat
faz1 igerdigi goriilmektedir. BET-6 numunelerine uygulanan AET i1sil islemiyle
numunelerin oksitlenme direncinin arttig1 goriilse de, siiriinme dayaniminda
herhangi bir iyilegsme goriilememistir.

Siirtinme testinden 6nce oksidasyona tabi tutulan OX numunesinin siiriinme
testi sonrasinda olusan mikroyapi ile 1sil iglem gérmemis numunenin siirlinme
sonrast olusan mikroyapisinin karsilastirilmasi Sekil 6.9’da gosterilmistir. Siiriinme
sonrasinda olusan oksit tabakasinda oOzellikle kristobalit tanelerinin daha da
biliylidiigli saptanmistir. Ayrica oksit tabakasinin altindaki tane sinir1 fazi zengin
tabakanin iist kisimlarindan yiizeye yaymim gerceklestigi ve burada tane siniri

fazinin neredeyse hi¢ kalmadig bir tabaka olustugu belirlenmistir.
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Sekil 6.8 1390°C sicaklikta siiriinmiis a) BET-6 ve b) BET+AET 1si1l islemi gormiis

numunelerin 1000 biiylitmede alinan SEM goriintiileri

IVERSITESI

Sekil 6.9 1390°C sicaklikta siiriinmiis a) 1s1l islem gérmemis ve b) oksidasyona tabi

tutulmus numunelerin 1000 biiylitmede alinan SEM goriintiileri
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6.3. Farkh Isil islemlerin Siiriinme Davramsina Etkisi

Bu calisma kapsaminda yapilan 1s1l islemlerin Er-Sm-Ca ¢oklu sistemi ve
SiC ikincil fazina sahip numunelerin, 1390°C sicaklik ve 100 MPa egilme gerilimi
altindaki siiriinme davranisina olan etkileri Sekil 6.10’da toplu olarak gosterilmistir.
Yapilan testler sonucunda her bir 1s1l islem i¢in en iyi sonucu veren numuneler
secilmistir. Yalnizca yogunlugu 3.29 g/cm® olan 1s1l islem gérmemis numunelerde
¢ok farkli siirlinme uzamalar1 gézlemlendiginden, en diisiik ve en yiiksek siirtinme
uzamalarina sahip numuneler elenirken, kalan numunelerden en iyi sonucu veren
Er-1 numarali numune se¢ilmistir.

AET 1s1l islemine sahip numune karsilastirmak adina konmus olup, 1s1l
islem 1700°C sicaklikta ve 24 saat silireyle azot atmosferi altinda
gerceklestirilmistir. AET 1s1l islemi gdérmiis numunenin 72 saat sonundaki siiriinme
uzamasi, 1sil islem gérmemis numuneye gore yaklasik %70 daha iyi oldugu
gozlemlenmektedir. Yiiksek sicaklikta yapilan bu 1s1l islem sonucu camsi fazin

azalmasiyla, malzemenin siiriinme performansi 6nemli dl¢iide iyilestirilmistir.
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Sekil 6.10  1390°C sicaklik ve 100 MPa egilme gerilmesi altinda farkli 1s1l igslemlere tabi

tutulmus numunelerin siirlinme grafikleri

6.3.1. Farkh yogunlugun siiriinme davramsina etKisi

Isil iglem gérmemis ve farkli yogunluga sahip olan numunelerde yapilan
siiriinme testleri sonucunda 3.29 g/cm® yogunluga sahip olan Er-1, Er-3, Er-5 ve
Er-71 numunelerinin 72 saat sonundaki ortalama siirlinme uzamalar1 %1.26 olarak
oleiilmiistiir. 3.23 g/cm?® yogunluga sahip Er-74 numunesinde bu deger %0.33 iken,
3.20 g/cm® yogunluga sahip numunede %0.31 olarak belirlenmistir. Ayrica yiiksek
yogunluklu numunelerin siiriinme hizlarinin ortalamasi 4.26x10® s iken diisiik

yogunluklu numunelerin ortalamasi 4.96x107° s olarak 6l¢iilmiistiir.
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Literatiirde SizN4 esasli numunelerde yogunlugun siiriinme davranisina olan
etkisinin tartigildigr bir yaymna rastlanmamistir. Er-74 ve Er-75 numunelerinin
diisiik yogunluguna, sinterleme sirasinda pota igerisindeki konumlarinin etkili
oldugu distiniilmektedir. Sinterlenme sirasinda numuneler, firin igerisindeki
konumlarina bagl olarak farkli sicakliklara maruz kalabilmektedir. Pota igerisinde
kenardaki numuneler, orta kisimdaki numunelere gore daha yiiksek sicakliklara
maruz kalmaktadir ve bu nedenle kenardaki numunelerde sivi faz daha hizli bir
sekilde sistemden uzaklasmaktadir. Sivi fazin uzaklagmasiyla, yiizeye yakin
bolgelerde ¢ok daha fazla bosluklu yap1 goriilmekte ancak numunenin yogunlugu
diismesine ragmen ozellikle gerilme kuvvetlerinin yliksek oldugu yiizeye yakin
bolgelerde sivi faz azaldigi i¢in numunenin siiriinme dayaniminin arttig
diistiniilmektedir.

Ayrica ikincil slirinme bolgesinde etkili oldugu diisiiniilen ¢6ziinme-
cokelme mekanizmasi gbz oniinde bulundurulursa, yapidaki bosluklar nedeniyle
yaymimin zorlastig1 ve bu mekanizmanin malzemenin siirlinmesine olan katkisinin

azaldig1 diisiiniilmektedir.

6.3.2. Oksidasyonun siiriinme davranisina etkisi

Oksidasyon 1s1l islemine tabi tutulan numunenin, 1s1l iglemsiz numuneyle
yaklasik olarak esit slirlinme hizina esit oldugu Sekil 6.10°da goriilmektedir. Ancak,
OX numunesi 67. saatte, %1.06 siiriinme uzamasinda gevrek kirilma gostermistir.
Sekil 5.12°de goriilecegi tizere, iki OX 1s1l islemi gérmiis numune de ¢ok yakin
stirlinme uzamalarinda kirilmiglardir fakat siiriinme testinden once yiizeyindeki
oksit tabakasi kaldirilmis OX-2 numunesi 55. saatte kirilma yasamistir. Isil iglem
sirasinda olusan oksit tabakasinin kaldirilmasiyla ortamda bulunan oksijenin
malzeme i¢ine ve yapida bulunan azot, silisyum, aliiminyum ve erbiyum gibi
iyonlarin ylizeye yaymimi daha da kolaylagmis, bu nedenle siiriinme hizi daha da
artarak kirilma yaganmistir. Oksitlenme sonucu olusan SisN4 — SiO> faz doniigiimii
sonucu kristal yapidaki hacim artisindan dolayr yapida gerilimlere neden
olmaktadir [13, 20, 47]. Bu gerilimlerin, numunenin daha disiik siiriinme

uzamalarinda kirilmasina neden oldugu diistiniilmektedir.
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6.3.3. BET 1s1l isleminin siiriinme davranisina etkisi

BET 1s1l islemi gormiis numunelerin silirinme analizleri sonrasinda 3.29
g/cm?® yogunluga sahip 1s1l islem gérmemis numunelere gére daha iyi siiriinme
performansi gosterdigi gozlemlenmistir. 72 saat sonundaki siirinme uzamalarina
gore BET-2 1s1l islemi gérmiis numunenin yaklasik %40 daha iyi performans
gosterdigi goriilmiistiir. BET-6 1s1l igslemine tabi tutulmus numunede ise bu oranin
yaklasik %50’ye ciktig1 goriilmektedir. Numunelerin siirlinme hizlarinda da
iyilesme goriilmiis ve bu oran BET-2 ve BET-6 i¢in sirasiyla %40 ve %56 olarak
saptanmistir. Ayrica 1s1l islem gormiis numunelerde birincil siirinme bolgesinde de
yilesmeler goriilmiistiir. Isil islem gérmemis numunede birincil siiriinme
bolgesinde yaklagik %0.2 uzama goriiliirken, BET-2 ve BET-6 numunelerinde
yaklagik %0.13 uzama goriilmiistiir. Birincil siirinme bolgesinde viskoz akis
mekanizmasinin baskin oldugu ve bu mekanizmanin camsi faz ile orantili oldugu
yapilan ¢alismalarda belirtilmistir [55]. Yapilan XRD analizlerinden yola ¢ikarak
(Sekil 5.3), 1s1l islemsiz numunede tane siir1 fazinin kismen kristalin halde
bulundugu ve BET 1si1l islemleriyle camsi faz oraninin daha da azaltildig
diisiiniilmektedir. Isil iglem siiresi arttik¢a siirinme performansinin iyilesmesi de
yine camsi fazdan kristal faza doniisiimiin artmasiyla agiklanabilmektedir.

Numuneler iistiinde gergeklestirilen BET 1s1l isleminin, AET 1s1l islemi
kadar iyi sonuglar vermedigi goriilmektedir. Bunun nedeni olarak AET 1s1l
isleminde camsi fazin tamamina yakini kristallesebilirken, BET 1s1l isleminde kalan
cams1 faz oraninin daha fazla olmasi gosterilebilir. Ayrica, BET 1s1l isleminden
sonra kristallesen faz daha diisiik hacme sahip olmakta ve tiglii tane sinirlarinda

bosluklara neden olmaktadir [27].
6.3.4. BET+AET 1s1l isleminin siiriinme davranisina etkisi

Numunelere uygulanan AET 1s1l igleminin, BET 1s1l islemine gore siiriinme
performansin1 daha c¢ok gelistirildigi gézlemlendiginden dolayr 6 saat BET 1s1l

islemi uygulanmis numunelere 1700°C sicaklikta 6 saat AET 1sil islemi

uygulanmigtir.
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Stirlinme testi sonuglarina gore BET+AET numunesinin birincil siirlinme
bolgesinde gosterdigi siirinme uzamasi BET numunelerine gore artmistir (Sekil
6.10). BET+AET ve BET numunelerinin siirinme hizlarmin birbirine oldukca

yakin oldugu gozlemlenmistir.

6.4. Numunelerin Agirhk Kazamimlarimin Karsilastirilmasi

Siirtinme testleri hava ortaminda gergeklestiginden test sirasinda numuneler
oksidasyona  ugramaktadir. Oksidasyon sonucunda numuneler agirlhik
kazanmaktadir; bu nedenle oksitlenme direncini oksitlenme direncini 6lgmek igin
numunelerin agirlik kazanimi kullanilabilmektedir. Bu ¢alismada yapilan siirinme
testlerinden sonra Olgiilen agirlik kazanim degerleri Cizelge 6.2’de toplu olarak

gosterilmistir.

Cizelge 6.2 Numunelerin Siiriinme testleri sonrasinda hesaplanan agirlik degisim yiizdeleri

NUMune Siiriinme Agirhik Ortalama
Sicakligi (°C)  Degisimi (%)
' Erl 1390 0,43
Isil Islemsiz
(3.29 glem?) Er3 1390 0,54 0,49
Er5 1390 0,51
Isil Islemsiz Er7l 1390 0,27 0.27
(3.23-320g/cm®)  Er75 1390 0,27 ’
OX#1 1390 0,20
OX 0,23
OX#2 1390 0,25
BET2 1350 0,20 0,20
BET-2 BET2#1 1390 0,46 050
BET2#2 1390 0,53 ’
BET6 1350 0,21 0,21
BET-6 BET6#1 1390 0,48 055
BET6#2 1390 0,62 ’
BET+AET#1 1390 0,38
BET+AET 0,41
BET+AET#2 1390 0,44

BET-2 ve BET-6 numunelerinin 1350°C sicaklikta yapilan siirinme testleri
sonrasindaki agirlik degisimleri biitiin numuneler i¢inde en az agirlik kazanimina

sahip, dolayisiyla en az oksidasyona ugramis numuneler olarak belirlenmistir.
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Disiik sicakliklarda yaymimin da diisik olmasi nedeniyle numunelerin
oksitlenmesi daha yavas ilerlemistir.

1390°C sicaklikta yapilan siiriinme testleri sonrasinda agirlik degisimi en az
olan numunenin, Onceden oksidasyona tabi tutulmus OX numunesi oldugu
belirlenmistir. SizNs esasli malzemelerde oksitlenme; yapida bulunan sinterleme
ilavelerinin, azotun ve aliiminyum iyonlarmin yiizeye dogru, havada bulunan
oksijenin ise yapinin i¢ine dogru yayinimiyla gerceklesmektedir. OX numunesinde,
siirlinme testi Oncesinde olusmus oksit tabakasi siiriinme testi sirasinda etkili bir
difiizyon bariyeri gorevi gérmiistiir. Bu nedenle oksit tabakasi kaldirilmig OX-2
numunesinin agirlik degisiminin, oksit tabakasi olan OX-1 numunesinden daha
fazla oldugu gortilmistiir (Cizelge 5.4).

Oksidasyona ugramis numunelerden sonra en diisiik agirlik kazanimim
diisiik yogunluklu (3.23 — 3.20 g/cm®) 1s1] islem gérmemis numuneler gostermistir.
SEM goriintiilerinde (Sekil 6.5), disiik yogunlugun nedeninin yapidaki
porozitelerden kaynaklandigi belirlenmistir ve bu porozitelerin yapida yayimimi
engelleyici bir rol oynadig diisiiniilmektedir. Yiiksek yogunluga sahip (3.29 g/cm?®)
1s1l iglem gérmemis numunelerin agirlik degisimleri diisiik yogunluklulara gore
ortalama %80 daha fazla oldugu hesaplanmistir. Isil islem gormemis yiliksek
yogunluklu numuneler ile 1390°C sicaklikta siiriinmiis BET-2 ve BET-6
numunelerinin agirlik degisimleri, sapma gostermekle birlikte, birbirlerine yakin
ciktig1 goriilmiistlir ve bu numuneler, diger biitiin numunelerden daha fazla agirlik
kazanmiglardir. Yiiksek sicakliklarda yaymimin daha hizli gerceklestigi camsi tane
siirt fazinin, 1s1l islem gérmemis yiiksek yogunluklu numunelerde daha fazla
oldugu diisiiniilmektedir. BET 1s1l islemiyle camsi fazin kismen kristallesmesi
saglansa da, hem kalan camsi faz hem de 1s1l islemle olusan fazlarin kararliliginin
diisiik olusu oksidasyon direncini kotii yonde etkilemistir.

BET+AET 1s1l islemi gérmiis numunelerde, AET 1s1l isleminden sonra
olusan melilit faz1 ve camsi1 fazin daha da azaltilmis olmasi, bu numunelerin
oksitlenme direncini iyi yonde etkilemis ve BET-6 1s1l islemi gormiis numunelere

gore %25 iyilesme belirlenmistir.
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7. GENEL SONUCLAR

Bu calismada, Er-Sm-Ca sinterleme katki ilavelerine ve %10 SiC ikincil
fazina sahip B-SiAION malzemelerde yogunluk farkinin ve liretim sonrasinda
uygulanan farkli 1s1l iglemlerin, bu malzemelerin siiriinme davranisina olan etkileri
incelenmistir. 1350 — 1390°C sicaklikta, 100 MPa egilme gerilimi altinda ve 72 saat
siiresince egilme siirlinme testine tabi tutulan numunelerin siiriinme testi 6ncesinde
ve sonrasinda XRD ve SEM teknikleriyle mikroyapi analizleri yapilmistir. Yapilan

caligmalar sonucunda elde edilen sonuglar asagidaki gibidir:

1. Bu ¢alismada, 1390°C sicaklikta ve 100 MPa egilme gerilimi altinda 72 saat
boyunca siirlinme testine tabi tutulan numuneler arasinda en diisiik siirlinme
uzamas1 gdsteren numune 1s1l islem gdrmemis ve 3.20 g/cm? yogunluga
sahip numune oldugu gézlemlenmistir.

2. Isil islem gérmemis numunelerde yapilan testler sonucunda numunelerin
yogunlugu arttikca siirlinme dayaniminin azaldig1 gézlemlenmistir.

3. Farkli yogunluktaki numunelere yapilan SEM-EDX analizleriyle,
numunelerin yaklagik ayni miktarda sinterleme katki ilavesi igerdigi
goriilmiistiir. Yogunluk farkinin yapidaki porozitelerden kaynaklandigi
SEM goriintiileriyle belirlenmistir.

4. Numunelerdeki yogunluk farkinin sinterleme sirasinda pota icerisindeki
konumlarina bagli olarak farkli sicakliklara maruz kalmasi ve yiiksek
sicakliklara maruz kalan kenardaki numunelerde sivi fazin ylizeye yakin
bolgelerde sistemden uzaklagsmasindan kaynaklandigi diistiniilmektedir.
Numuneden uzaklasan sivi faz arkasinda sivi fazca fakir ve bosluklu bir
yapiya neden oldugu diisiiniilmektedir.

S. Yogunlugu yiiksek numunelerde siirlinme sonrasinda olusan mikroyapida,
oksit tabakasi altinda sinterleme katki ilavelerince zengin bir tabaka
goziikiirken, yogunlugu diisitk numunelerde bu tabaka goziikkmemektedir.

6. Numunelerin oksitlenme sonrasi olusan mikroyapilarinin genel olarak

ylizeyde oksit tabakasi, onun altinda oksidasyondan etkilenen bir bolge ve
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10.

11.

12.

13.

14.

ic kisimda oksidasyondan etkilenmeyen bolge olarak tice ayrildig:
gozlemlenmistir.

Oksidasyon 1s1l islemi gormiis numunelerin stiriinme testi sirasinda yaklasik
ayni siirinme uzamasinda (~%1.06) kirildiklar1 gézlemlenmistir. Ayrica,
siiriinme testi oncesinde oksit tabakasi asindirilmis numunenin siirlinme
hizinin, oksit tabakasi agindirilmamis numuneye kiyasla daha fazla oldugu
gbézlemlenmistir.

1390°C sicaklikta gergeklestirilen siirtinme testlerinde, BET 1s1l islemine
tabi tutulan numunelerin, 1s1l islem gérmemis ve yogunlugu yiiksek olan
numunelerden daha iyi, yogunlugu diisiik olan numunelerden daha kotii
stirinme performansi gosterdigi belirlenmistir.

BET 151l islemi uygulanmis numunelere yapilan siiriinme testlerinde 6 saat
1s1l islem gormiis numunelerin, 2 saat 1s1l iglem gormiis numunelere gore
stirinme dayaniminin daha iyi oldugu belirlenmistir.

Yapilan SEM analizlerinde, 1s1l islemsiz numuneler ile BET 1s1l islemi
gérmiis numuneler arasinda belirgin bir fark goriilememesine karsin, XRD
analizleri sonucunda erbiyum aliiminyum garnet fazinin olustugu
belirlenmistir.

BET 1s1l islemine tabi tutulmus numunelerin siiriinme testlerinde 1s1l islem
gormemis numunelere gore birincil siirinme bdlgelerinde iyilesme
belirlenmistir.

BET 1s1l islemi gérmiis numunelerin siirlinme dayanimlari, AET 1s1l iglemi
gérmiis numunelerden daha diisiik ¢ikmistir.

BET+AET 1s1l islemi gormiis numunelerde AET 1s1l isleminden 6nce yapida
bulunan erbiyum aliiminyum garnet fazinin AET 1s1l islemiyle tekrar melilit
fazina doniistiigii belirlenmistir.

BET+AET 1s1l islemi gérmiis numunelerin SEM analizlerinde numunelerin
yiizeye yakin bolgelerinde camsi fazin kristallestigi goriilmiistiir, ancak bu
numunelerin = siirlinme testi sonuglarinin BET 1s11  iglemi gormiis

numunelerle yakin ¢iktig1 belirlenmistir.
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