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GĶRĶķ 

 

Projenin amacē Si3N4 toz ¿retiminde kullanēlan bir yºntem olan KĶNôin doĵrudan Si3N4 kºp¿k 

filtre ¿retiminde kullanēm imkanēnē araĸtērmaktēr.  

Filtre uygulamalarēnda aĵērlēklē olarak kullanēlan seramikler d¿ĸ¿k maliyet, kolay ulaĸēlabilirlik 

ve basit ¿retim s¿releri nedenleriyle oksit esaslē seramiklerdir. Si3N4 seramikleri bu uygulama 

alanēnda ºnemli avantajlar sunmasēna karĸēn y¿ksek maliyeti nedeniyle sēnērlē olarak kullanēma 

sahiptir. D¿ĸ¿k maliyete sahip Si3N4 seramiklerinin ¿retilmesi ile Si3N4ô¿n potansiyel kullanēm 

alanlarē arttērēlabilir. Maliyeti arttēran etmenlerden bir tanesi baĸlangē toz fiyatēnēn y¿ksek 

olmasē ve toz temininde dēĸa baĵēmlē olunmasēdēr. KĶN yºnteminde baĸlangē tozlarē olarak 

karbon ve SiO2 kullanēldēĵēndan ekonomik olarak Si3N4 kºp¿k filtre ¿retimi yapēlabilir. 

D¿ĸ¿k maliyete sahip Si3N4 seramiklerinin ¿retilmesi ile Si3N4ô¿n potansiyel kullanēm alanlarē 

arttērēlabilir. Maliyeti arttēran etmenlerden bir tanesi baĸlangē toz fiyatēnēn y¿ksek olmasē ve toz 

temininde dēĸa baĵēmlē olunmasēdēr.  

Proje alēĸmasē ile ekonomik ve yerli bir hammadde olan SiO2ôden KĶN ve taklit malzeme 

yºntemleri birleĸtirilerek Si3N4 kºp¿k filtre ¿retilmesi hedeflenmiĸtir. 

Proje alēĸmasēnda farklē C/SiO2 oranlarē (1.8-2-2.2), sinterleme ilavesi oranlarē, KĶN 

sēcaklēĵē/ēsētma hēzē ve azot gaz basēncē gibi deĵiĸkenlerin Si3N4ô¿n elde edilmesindeki etkisi 

incelenecektir.  

Yapēlan alēĸmalar ile 2.2 CS-Y kompozisyonun uygun olduĵuna karar verilmiĸ, bu 

kompozisyondan hazērlanan amur polimerik s¿ngerlere emdirilmiĸ ve ilk ēsēl iĸlem 

uygulanarak s¿nger yakēlmēĸ ve gºzenekli yapē elde edilmiĸtir. Ķkinci ēsēl iĸlemde ise KĶN s¿reci 

gerekleĸtirilmiĸ, KĶN sēcaklēĵēnēn iyapē ve faz geliĸimine etkisi incelenmiĸtir. Son olarak 

sinterleme yapēlarak Si3N4 kºp¿k filtrenin ¿retimi gerekleĸtirilmiĸtir. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

2 
 

1.LĶTERAT¦R ¥ZETĶ 

¦st¿n mekanik, ēsēl ºzellikleri, korozyon direnci ve y¿ksek y¿zey alanē sayesinde Si3N4 

seramikleri y¿ksek sēcaklēk filtre uygulamalarēnda kullanēm potansiyeli olan bir malzemedir. 

Fakat ¿retim maliyeti nedeniyle Si3N4'¿n kullanēmē sēnērlē kalmaktadēr. Maliyetin artmasēnda ¿ 

temel etmen bulunmaktadēr; 1. Baĸlangē tozlarēnēn pahalē olmasē ve ithal edilmesi, 2. Oksit 

dēĸē karakteri nedeniyle sinterleme iin ºzel atmosfere ihtiya duyulmasē ve 3. Dif¿zyon 

katsayēnēn ok d¿ĸ¿k olmasēndan dolayē sinterleme sērasēnda y¿ksek sēcaklēk (bazē durumlarda 

basēn) kullanēlmasēdēr.  

Si3N4 toz ¿retiminde kullanēlan yºntemlerden biri olan SiO2ônin C varlēĵēnda karbotermal 

indirgenerek nitr¿rlenmesi ilk kez 1896 yēlēnda Melner tarafēndan ortaya atēlmēĸ ve o tarihten 

bu yana kaliteli ve sinterlenme kabiliyeti y¿ksek a-Si3N4 tozlarēnēn ¿retiminde yaygēn olarak 

tercih edilen ¿ yºntemden biri olmuĸtur. Diĵer iki yºntem ise Siônin nitr¿rlenmesi ve 

Si(NH)2ônin y¿ksek sēcaklēkta dekompozisyonudur11,15. Tablo 1.ôde Si3N4 ¿retiminde baĸlangē 

tozu olarak kullanēlabilecek hammaddeler ve fiyatlarē kēyaslama yapabilmek amacēyla 

verilmiĸtir. 

 

Tablo 1. Si3N4 ¿retiminde kullanēlan baĸlangē tozlarēn ºzellikleri  

 

Baĸlangē tozu Tane Boyutu (mm) Saflēk (%) Fiyat (ú/kg) 

a-Si3N4 <44 99,3 1512* 

a-Si3N4 10-2000 80-90 187** 

Si <44 99 280*** 

SiO2 belirtilmemiĸ 99,99 20**** 

 

*https://www.alfa.com/en/catalog/042949/ 

**http://www.alibaba.com/showroom/price-of-silicon-nitride-powder.html 

***http://www.sigmaaldrich.com/catalog/product/aldrich/215619?lang=en&region=TR 

****http://www.alibaba.com/product-detail/silicon-dioxide-price 

SiO2_60297986546.html?spm=a2700.7724838.30.42.UyVnNr 

 

Tablo 1. incelendiĵinde tane boyutu ve safsēzlēk miktarēna baĵlē olarak Si3N4 tozunun fiyatēnēn 

geniĸ bir aralēkta deĵiĸtiĵi gºr¿lmektedir. Safsēzlēk miktarē filtreleme gibi y¿ksek sēcaklēk 

uygulamalarē iin ºnemli bir ºzelliktir, bu nedenle y¿ksek saflēktaki tozlar ile alēĸmak 

gerektiĵinden maliyet artar. Tablodan da gºr¿ld¿ĵ¿ gibi uygun fiyatlarē nedeniyle Si ve SiO2, 

Si3N4 filtre ¿retimini ve kullanēmēnē yaygēn hale getirebilecek potansiyeldedir.  
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1.1 Karbotermal Nitr¿rleme ve Ķndirgeme ile Si3N4 ¦retimi 

 

KĶN yºntemi ile Si3N4ô¿n oluĸum tepkimeleri ¿zerine ayrēntēlē alēĸmalar yapēlmēĸ ve iki 

aĸamada Si3N4ô¿n meydana geldiĵi gºr¿lm¿ĸt¿r. Ķlk aĸamada eĸitlik 1-2ôde gºr¿ld¿ĵ¿ gibi SiO 

gazē oluĸmaktadēr. Eĸitlik 3 ile CO2 gazē C eĸliĵinde indirgenerek CO oluĸturur ki bu da indirme 

tepkimesinin ilerlemesine katkē saĵlamaktadēr. 

 

SiO2(k) + C(k) = SiO(g) + CO(g)                                                                                    Eĸitlik 1.                                                                                                                                         

SiO2(k) + CO(g) = SiO(g) + CO2(g)                                                                                Eĸitlik 2.                                                                                                                                    

CO2(g) + C(k) = 2CO(g)                                                                                                 Eĸitlik 3.                                                                                                                                              

 

Ķkinci aĸamada eĸitlik 4-5ôdeki tepkimeler ile SiO gazē nitr¿rlenerek Si3N4 oluĸturur6.    

 

3SiO(g) + 2N2(g) + 3C(k) = Si3N4(k) + 3CO(g)                                                              Eĸitlik 4.                                                                                                                

3SiO(g)+2N2(g)+3CO(g) = Si3N4(k) + 3CO2(g)                                                              Eĸitlik 5.                                                                                                              

 

Yukarēdaki tepkimeler deĵerlendirildiĵinde Si3N4 oluĸumunda dikkat edilmesi gereken birka 

hassas nokta bulunmaktadēr. Bunlardan bir tanesi tepkime ile elde edilen SiO gazēnēn hēzlē bir 

ĸekilde t¿ketilerek Si3N4ô¿n oluĸumunun gerekleĸtirilmesidir. Aksi takdirde, tepkime tersinir 

olduĵundan SiO tekrar oksidasyona uĵrayabilir6. Bu nedenle kullanēlacak N2 gazēnēn miktarē 

ve basēncē olduka ºnemlidir. Diĵer bir nokta ise tepkimenin gerekleĸtirildiĵi sēcaklēktēr. 

Tepkimeler yavaĸ ilerlediĵinden dolayē sēcaklēĵē arttērma yoluna gidilebilir fakat bu da SiCô¿n 

oluĸmasēna neden olmaktadēr. Tepkime hēzēnē arttērmak iin ekirdekleĸtirici ilavesi yapēlabilir, 

kullanēlan gaz kaynaĵē H2 gibi ilavelerle daha indirgen hale getirilebilir veya baĸlangē 

hammaddelerin ºzellikleri iyileĸtirilebilir. 

Uygun koĸullar saĵlandēĵēnda KĶN ile y¿ksek a-Si3N4 miktarēna, saflēĵa ve d¿ĸ¿k O2 ieriĵine 

sahip ve mikron altē boyutta Si3N4 tozu ¿retilebilmektedir. S¿re koĸullarēna baĵlē olarak SiC, 

kristobalit gibi ikincil fazlarēn da oluĸabileceĵi yapēlan alēĸmalarda gºr¿lm¿ĸt¿r6,7.  

 

1.2 KĶN Yºntemi ile Doĵrudan Si3N4 Bulk ¦r¿n ¦retimi 

 

Toz ¿retimi yanēnda doĵrudan ¿r¿n eldesinde KĶN yºnteminin kullanēldēĵē eĸitli alēĸmalar 

bulunmaktadēr. Buna yºnelik ilk alēĸma Yang vd (2005) tarafēndan yapēlmēĸtēr. ¢alēĸmada SiO2 

kaynaĵē olarak mikron altē kuvars ve nano boyutlu karbon karasē kullanēlmēĸtēr. SiO2 karbon 

oranē (molce 1,9-4), azot gazē basēncē, sinterleme ilavelerinin ve ekirdekleĸtirici etkisinin Si3N4 

¿r¿n ºzelliklerine etkisi incelenmiĸtir. Hazērlanan toz karēĸēmlarē tek eksenli presleme ile 
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ĸekillendirilmiĸ ve 1600oCôde ēsēl iĸlem ve 1650-1800oC arasēnda sinterleme yapēlarak Si3N4 

¿retilmiĸtir. ¦retilen Si3N4 ¿r¿nler ortalama %44ôl¿k bir k¿tle kaybēna, %16-18ôlik bir piĸme 

k¿¿lmesine ve %65-85 gºzeneĵe sahiptir. Artan SiO2 karbon oranēnēn Si3N4 oluĸumu 

¿zerinde gºr¿n¿r bir etkisi gºr¿lmemiĸ, artan C miktarē ile daha y¿ksek gºzenek deĵerlerine 

ulaĸēlmēĸtēr. Azot basēncēnēn 0,1 MPaôdan 0,6 MPaôa ēkarēldēĵēnda SiC oluĸumunun 

engellendiĵi, sinterleme ilavelerinin ise sēvē faz oluĸturarak Si3N4 oluĸumunu hēzlandērdēĵē ve 

ķekil 1aôda gºr¿ld¿ĵ¿ gibi kaba ve eĸ eksenli tanelerden oluĸan bir iyapēya neden olduĵu 

gºr¿lm¿ĸt¿r. ¢ekirdekleĸtirici kullanēmēnēn Si3N4 oluĸumu ¿zerine belirgin bir etkisi 

gºr¿lmezken, tepkime sonrasē oluĸan Si3N4ô¿n ºkelebileceĵi birok alan yaratmasē nedeniyle 

ekirdekleĸtirici ilavesiyle ķekil 1bôde verildiĵi gibi ince ve uzamēĸ tanelerden oluĸan bir 

malzemenin ¿retilebileceĵi gºr¿lm¿ĸt¿r. 

 

                      

 

ķekil 1. KĶN ile ¿retilen Si3N4ôe ait iyapē gºr¿nt¿leri a) aĵērlēka %5 Y2O3, b) aĵērlēka %5 

Y2O3+%5 Si3N4 ilave edilen21 

 

Bir diĵer alēĸmada ise Shan vd. (2005) farklē boyutlarda SiO2 kaynaĵē kullanēlmēĸ ve tane 

boyutunun KĶN s¿recine ve malzeme ºzelliklerine etkisi incelenmiĸtir. Ortalama tane boyutu 

50-100 mm olan SiO2 0-8 saat atritºrl¿ deĵirmende ºĵ¿t¿lm¿ĸ ve 8 saat sonunda tane boyutu 

10 mmôye indirilmiĸtir. %5 Y2O3 ve %5 Si3N4 ilavesi ile hazērlanan toz karēĸēmlarē tek eksenli 

preste 1700-1800oC arasēnda, 1-2 saat 0.6MPa N2 gazē ile ēsēl iĸlem ve sinterleme s¿recinden 

gemiĸtir. Azalan tane boyutu ile birlikte olduka y¿ksek piĸme k¿¿lmesi deĵerlerine 

(%12.5-0 saat, %30-8 saat ºĵ¿tme sonrasē) ulaĸēlmēĸtēr. ¥ĵ¿tme ile birlikte yoĵunlaĸmanēn 

artmasē nedeniyle piĸme k¿¿lmesi deĵerlerinin arttēĵē belirtilse de ulaĸēlan gºzenek deĵerleri 

(%73-0 saat ºĵ¿tme, %69-8 saat ºĵ¿tme 1700oCôde sinterlenmiĸ numuneler) birbirine 

olduka yakēndēr. ķekil 2ôde verilen iyapēlar incelendiĵinde ise artan ºĵ¿tme s¿resinin 

tanelerin boy/ap oranē ¿zerindeki arttērēcē etkisi gºr¿lmektedir. Y¿ksek gºzenek miktarēna 

raĵmen 8 saat ºĵ¿t¿lerek hazērlanan numunenin eĵme mukavemeti en d¿ĸ¿k 5,3MPa olarak 
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ºl¿lm¿ĸt¿r ki bu deĵer gºzenekli diĵer seramiklerle kēyaslandēĵēnda olduka avantajlē bir 

durum oluĸturmaktadēr (%50 gºzenek ieren Al2O3 seramikler iin mukavemet deĵeri 0 MPaôa 

yakēndēr).   

 

                               

 

ķekil 2. KĶN ile ¿retilen Si3N4ôe ait iyapē gºr¿nt¿leri baĸlangē tozu a) 0 saat ve b) 8 saat 

ºĵ¿t¿lm¿ĸ numunelere ait18 

 

KĶN yºntemi y¿ksek Si3N4 miktarēna sahip, gºzenekli olmasēna karĸēn ºzel iyapēsē sayesinde 

mukavemeti diĵer oksit seramiklere gºre daha ¿st¿n malzeme ¿retimine olanak vermektedir. 

Ayrēca, uzamēĸ tanelerden oluĸan iyapēsē malzemenin y¿zey alanēnē arttērarak filtreleme 

ºzelliĵinin iyileĸmesine olanak verir. Yapēlan alēĸmalar ile KĶN yºntemi kullanēlarak bulk Si3N4 

¿retilmiĸ fakat bu malzeme Miyakawa vd. (2003) tarafēndan yapēlan, Siônin kullanēldēĵē 

alēĸmada olduĵu gibi nihai bir ¿r¿ne dºn¿ĸt¿r¿lmemiĸtir. 

Luo vd. (2007) sol-jel infiltrasyon+KĶN yºntemini bir arada kullanarak gºzenekli biyomorfik 

Si3N4 ¿retmiĸlerdir. Karbonize edilmiĸ am aĵacēna hazērladēklarē silika sol karēĸēmēnē 

emdirmiĸler, 0,6 MPa azot gazē basēncē altēnda KĶN s¿reci (sēcaklēk ve s¿re belirtilmemiĸ) 

uygulanmēĸ ve son aĸamada 1450-1600oC arasēnda deĵiĸen sēcaklēk deĵerlerinde iki saat 

sinterleme yapēlmēĸtēr. ¦retilen gºzenekli seramikler ana faz olarak Si3N4 ve yanēnda SiC 

iermekte olup, %69-72 arasēnda gºzeneĵe sahiptir. ķekil 3ôde verilen iyapēlar incelendiĵinde 

ise uzamēĸ Si3N4 tanelerinin am aĵacē h¿creleri ¿zerinde oluĸtuĵu gºr¿lm¿ĸt¿r ki bu tarz bir 

iyapē proje alēĸmasē ile ¿retilmesi d¿ĸ¿n¿len yapēdēr.  
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ķekil 3. Sol-jel infiltrasyon ve KĶN ile ¿retilen Si3N4ôe ait iyapē gºr¿nt¿leri9  

 

1.3.Taklit Malzeme Yºntemi ile Gºzenekli Si3N4 ¦retimi 

 

Yºntem ilk olarak 1960ôlarēn baĸēnda, polimerik s¿ngerlerin farklē seramik kompozisyonlar iin 

kullanēlmasēyla ortaya ēkmēĸtēr. O tarihten bug¿ne basit ve her malzeme iin kullanēlabilir 

olmasē nedeniyle gºzenekli seramik ¿retimi iin en yaygēn yºntem olmuĸtur. Yapay taklit 

malzeme olarak kullanēlan polimer (genellikle poli¿retan) s¿nger havasē tamamen 

uzaklaĸtērēldēktan sonra seramik amur iine batērēlēr ve aēk h¿creleri amur ile dolana kadar 

bekletilir. Fazla olan amur s¿ngerden uzaklaĸtērēldēktan sonra kurutma ve ardēndan s¿ngerin 

yakēlmasē aĸamasēna geilir. Seilen s¿ngerin t¿r¿ne baĵlē olarak iĸlem 300-800oC arasēnda 

ve 1oC/dk gibi ok d¿ĸ¿k ēsētma hēzēnda gerekleĸtirilir. Burada ama amurla kaplanmēĸ 

y¿zeylerde herhangi bir hasar oluĸturmadan, aĸamalē bir ĸekilde s¿ngerin yanmasēnē 

saĵlamaktēr.  

Polimerik s¿nger haricinde C esaslē kºp¿kler de farklē kompozisyonlara sahip seramiklerin 

¿retilmesinde kullanēlēr. Taklit malzemeye baĵlē olarak ¿retilen seramikler hacimce % 40-95, 

200 mm boyutunda ve birbiriyle baĵlantēlē gºzenekler ierirler. 200 mmônin altēndaki h¿crelere 

amur sēzdērēlmasē zor olduĵundan bu yºntemle ulaĸēlabilecek en k¿¿k gºzenek boyutu 200 

mmôdir. Gºzeneklerin baĵlantēlē olmasē kullanēm sērasēnda sēvē veya gaz akēĸēnēn m¿kemmel 

olmasēnē ve etkin bir filtreleme yapēlmasēnē saĵlar. Yºntemin olumsuz tarafē ise polimerik 

taklidin yanmasē sērasēnda ºzellikle h¿cre duvarlarēnda atlaklarēn meydana gelmesi ve bu 

nedenle d¿ĸ¿k mukavemetli ¿r¿n ¿retilmesidir. Bu hatayē ºnlemek iin s¿ngerin ēslatma ºzelliĵi 

arttērēlabilir, atlaklarē kapatacak ĸekilde ikinci kez emdirme iĸlemi gerekleĸtirilebilir ya da 

yapēyē g¿lendirecek ĸekilde fiber ilavesi yapēlabilir. ķekil 4a ve bôde polimerik s¿nger 

kullanēlarak ¿retilmiĸ hidroksiapatit ve SiC-Si3N4 seramikleri gºr¿lmektedir 3,11,15,17,19-20. 
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ķekil 4.Taklit malzeme yºntemi ile ¿retilmiĸ (a) hidroksiapatit ve (b) SiC-Si3N4 seramikleri 15,11 

 

Taklit malzeme yºntemi gºzenekli seramiklerin ¿retimi iin geliĸtirilen ilk yºntem olup, seramik 

amur veya ºzeltinin esnek ve boĸluklu bir yapēya emdirilmesi, fazla olan amurun 

sēkēĸtērēlarak veya santrif¿j ile uzaklaĸtērēlmasē, kurutma, taklit malzemenin ēsēl iĸlem ile yok 

edilmesi ve ardēndan sinterleme s¿relerini kapsamaktadēr. Kullanēlan boĸluklu yapēya taklit 

(ĸablon) malzeme adē verilir. Taklit malzeme olarak poli¿retan, lateks gibi yapay malzemeler 

kullanēldēĵē gibi mercan, ahĸap gibi doĵal malzemelerden de yararlanēlmaktadēr 13,17,19. 

Bahsedilen yºntemin Si3N4 ¿retiminde kullanēmē ilk kez Pu vd. (2004) tarafēndan 

gerekleĸtirilmiĸtir. PU s¿ngerlere SiO2 solu ieren Si3N4 amurlar emdirilmiĸtir. Isēl iĸlem ve 

sinterlemenin yapēlmadēĵē alēĸmada amur viskozitesi ve tekrar kaplamanēn etkisine 

bakēlmēĸtēr. Si3N4 ¿retimi iin taklit malzeme yºnteminin kullanēldēĵē alēĸmalarda baĸlangē 

tozu olarak genellikle Si3N4 1,5 Si3N4-Si karēĸēmē 22 tercih edilirken, ¢alēĸkan vd. (2013) KĶN 

yºntemi ile ¿retilmiĸ Si3N4 tozunu kullanmēĸlardēr. Yapēlan literat¿r araĸtērmasē sonucu 

polimerik s¿ngerlere doĵrudan KĶN yºnteminin uygulanēp Si3N4ô¿n ¿retildiĵi bir alēĸmaya 

rastlanmamēĸtēr. 
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2.GERE¢ VE Y¥NTEM 

 

2.1 Baĸlangē Malzemelerinin Karakterizasyonu 

 

Proje alēĸmasēnēn ilk aĸamasēnda, karbotermal nitr¿rleme ve indirgeme (KĶN) iĸlemi ile Si3N4 

¿retiminde kullanēlacak SiO2 ve karbon karasēnēn faz analizleri ve tane boyut ºl¿mleri 

yapēlmēĸtēr. Kullanēlacak olan SiO2, EgeNanotek Ltd. ķti., karbon ise T¿praĸ (ISAF N-220) 

firmalarēndan temin edilmiĸtir. Faz analizleri, Kale Seramik firmasē, Ar-Ge Merkeziônde bulunan 

Panalytical, X Pert pro marka-model XRD cihazēnda gerekleĸtirilmiĸtir. Si3N4 ¿retiminde 

kullanēlacak SiO2ônin (ķekil 5) %100 a-kuvars fazēndan oluĸtuĵu gºr¿lm¿ĸt¿r. Aktif karbona ait 

XRD analizi ise (ķekil 6) tozun amorf yapēya sahip olduĵunu gºstermiĸtir. 

 

 

 

ķekil 5. SiO2ôye ait X-ēĸēnē kērēnēm eĵrisi 

 

 

 

ķekil 6. Aktif karbona ait X-ēĸēnē kērēnēm eĵrisi 
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Tozlarēn tane boyut analizi, Kale Seramik firmasē, Ar-Ge Merkeziônde bulunan Malvern 

Mastersizer 3000 E marka-model cihazda yapēlmēĸtēr. SiO2 tozunun d10 deĵeri 0,92 Õm, d50 

deĵeri 3,27 Õm ve d90 deĵeri 10,90 Õm olarak ºl¿lm¿ĸt¿r, aktif karbon topaklanmasē nedeniyle 

tane boyut ºl¿m¿ yapēlamamēĸtēr. 

Hammaddelerin haricinde kaplama yapēlacak s¿ngerin analizi Kale Seramik firmasē, Ar-Ge 

Merkeziônde bulunan Seteram, Labsys evo marka-model simultane termal analiz cihazēnda 

yapēlmēĸtēr. Mevcut olan polieter (PE) ve sel¿lozik (S) esaslē iki farklē s¿ngerin TG-DTA analizi 

yapēlarak s¿nger yakma iin ēsēl iĸlem koĸullarē belirlenmiĸtir. ķekil 7ôde verilen TG eĵrileri 

incelendiĵinde her iki s¿ngerde de iki aĸamalē olarak k¿tle kaybē gerekleĸtiĵi gºr¿lm¿ĸt¿r. PE 

s¿ngerde,  230-320oC arasēnda ve 320-420oC arasēnda %60ôlēk bir k¿tle kaybē, S s¿nger iin 

260-340oC arasēnda %25ôlik, 340-440oC arasēnda %70ôlik ve 580-600oC arasēnda %5ôlik k¿tle 

kaybē gºr¿lm¿ĸt¿r. Bu sonulara gºre y¿ksek k¿tle kayēplarēnēn gºr¿ld¿ĵ¿ sēcaklēk 

aralēklarēnda;  230-340 ve 340-440oC arasēnda ēsētma hēzēnēn 1oC/dk altēnda yapēlmasē gerektiĵi 

sonucuna varēlmēĸtēr.  

 

 

 

ķekil 7. Proje alēĸmasēnda kullanēlan polieter (PE) ve sel¿lozik (S) s¿ngere ait TG-DTA eĵrileri 

 

2.2 KĶN iin SiO2/C Oranēnēn Belirlenmesi ve Optimizasyonu 

 

Proje alēĸmasēnēn bu aĸamasēnda Si3N4 fazēnē elde etmek iin uygun SiO2/C oranēnēn 

belirlenmesi amacēyla Tablo 2ôde gºr¿len dokuz farklē kompozisyon hazērlanmēĸtēr.  
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Tablo 2. ¢alēĸma sērasēnda hazērlanan kompozisyonlar ve ierikleri 

 

Kompozisyon C/SiO2 oranē (molce) Ķlave cinsi ve miktarē (aĵ.%) 

1.8CS 1.8 - 

2CS 2 - 

2.2 2.2 - 

1.8CS-Y 1.8 Y2O3 (5) 

2CS-Y 2 Y2O3 (5) 

2.2-Y 2.2 Y2O3 (5) 

1.8CS-YS 1.8 Y2O3 (5)+Si3N4 (5) 

2CS-YS 2 Y2O3 (5)+Si3N4 (5) 

2.2-YS 2.2 Y2O3 (5)+Si3N4 (5) 

 

Hammaddeler kompozisyonlara uygun olarak tartēlmēĸ, ardēndan polietilen kaplarda ZrO2 

ºĵ¿t¿c¿ bilya kullanēlarak 160 rpm dºnme hēzēnda, 24 s. ºĵ¿tme iĸlemi yapēlmēĸtēr. ¥ĵ¿tme, 

MSE Teknoloji markalē yatay deĵirmende yapēlmēĸtēr. Hazērlanan amurlar 40oCôlik et¿vde, 24 

s. kurutularak toz haline getirilmiĸtir.  

Uygun kompozisyonu bulabilmek amacēyla hazērlanan dokuz adet kompozisyona da TG-DTA 

analizi yapēlmēĸtēr ve analiz sonularē ķekil 9ôda verilmiĸtir.  

 

2.3 ¢amur Reolojisinin Belirlenmesi ve Polimerik S¿ngerlerin Kaplanmasē  

 

Belirlenen kompozisyondan hazērlanan amurun s¿ngere emdirilmesinin baĸarēlē bir ĸekilde 

gerekleĸmesi iin amurun pseudoplastik ve tiksotropik davranēĸa sahip olmasē 

gerekmektedir. Pseudoplastik ºzellik sayesinde emdirme iĸlemi sērasēnda uygulanan basēn 

ile amurun viskozitesi azalacak ve s¿ngerin tamamē eĸit miktarda seramik amur ile 

kaplanabilecektir. Tiksotropik ºzellik ile de kaplama sonrasēnda amurun s¿nger ¿zerinde 

tutunmasē yani kaplamanēn s¿ngerden akmasēnē engellenecektir. ¢amurun reolojik ºzelliklerini 

belirlemek amacēyla proje b¿tesinden alēnan Brookfield DV3TLV marka-model viskozimetre 

cihazē kullanēlmēĸtēr. Aĵērlēka %35-52.5 arasēnda katē oranēna sahip amurlarēn 

viskozite-kayma oranē ve kayma gerilimi-kayma oranē eĵrileri elde edilmiĸtir. ¢amur hazērlama 

sērasēnda deionize su ve katē oranēn %0.5ôi kadar Na-PMMA ieren bir deflok¿lant 

kullanēlmēĸtēr.  

S¿ngerlerin kaplanmasē el yardēmēyla yapēlmēĸtēr. Fazla olan amurun uzaklaĸtērēlmasē iin 

s¿ngerler iki cam plaka arasēna yerleĸtirilmiĸ ve y¿ksekliĵinin yarēsēna kadar sēkēĸtērēlmēĸtēr. 
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2.4 S¿nger Yakma, KĶN ve Sinterleme S¿releri 

 

S¿nger yakma ve KĶN s¿reci MTIGSL-1700X-II marka-model t¿p fērēnda gerekleĸtirilmiĸtir. 

Her iki iĸlemde de 100 ml/dk azot gaz akēĸē altēnda gerekleĸtirilmiĸtir. Bu miktarēn ¿zerindeki 

gaz akēĸ hēzēnēn, fērēn t¿p¿nde ēsēl ĸoka neden olabileceĵi fērēn ¿reticisi firma tarafēndan 

belirtildiĵi iin tek akēĸ hēzē denenmiĸtir. S¿nger yakma iĸlemi 650oCôde 20 dakika, KĶN iĸlemi 

ise 1400-1500oC arasēnda, 3 s. s¿re ile gerekleĸtirilmiĸtir. Ķki farklē ēsētma hēzē; 5-10oC/dk 

kullanēlmēĸtēr. ¦retilen kºp¿klerin sinterlenmesi ise MSE teknolojiye ait atmosfer kontroll¿ 

fērēnda, 1600oCôde, 3 s. s¿re ile yapēlmēĸtēr. Isētma hēzē olarak 7oC/dk hēz seilmiĸtir.      
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3.BULGULAR VE TARTIķMA 

 

3.1 Uygun Kompozisyonun Belirlenmesi 

 

Proje alēĸmasēnēn ilk dºneminde TG-DTA analizlerinin, iĸ-zaman izelgesinde planlanan 

s¿rede yapēlamamasē nedeniyle alēĸmada ¿retilen molce C/SiO2 oranē 2.2 olan 

kompozisyonlar 1500oCôde 3 s. KĶN iĸlemine tabi tutulmuĸ, ķekil 8ôde gºr¿len faz analizleri 

sonularēna ulaĸēlmēĸtēr.  

 

 

 

ķekil 8. 1500oCôde 3 saat KĶN s¿reci sonrasēnda 2.2 CS, 2.2 CS-Y ve 2.2 CS-YS 

kompozisyonlarēna ait X-ēĸēnē kērēnēm eĵrileri (Cr: kristobalit, ON:oksinitr¿r) 

 

CS ve CS-Y kompozisyonlarēnda ana fazlar olarak kristobalit ve oksinitr¿r fazlarēna rastlanmēĸ, 

d¿ĸ¿k miktarda a ve b-Si3N4ô¿n oluĸtuĵu gºr¿lm¿ĸt¿r. Aĵērlēka %5 Si3N4 ilaveli 2.2 CS-YS 

kompozisyonunda ise ana faz olarak a-Si3N4 oluĸurken ikincil faz olarak b-Si3N4ôe 

rastlanmēĸtēr. 2.2 CS-YS kompozisyonun alēĸma iin uygun olduĵu d¿ĸ¿n¿lm¿ĸt¿r.  

Proje alēĸmasēnēn ikinci dºneminde yapēlan TG-DTA analizlerine ait sonular ķekil 9-11ôda 

verilmiĸtir. Analiz sonularē incelendiĵinde sadece karbon silika karēĸēmēndan hazērlanan 

kompozisyonlarda k¿tle kaybē en y¿ksek %34 olurken, Y2O3 ilaveli kompozisyonlarda k¿tle 

kaybē KĶN s¿recindeki stokiyometrik k¿tle kaybē olan %44ôe yakēn bir deĵer olan %40 olarak 

ºl¿lm¿ĸt¿r. Y2O3 ve Si3N4 ieren kompozisyonlarda ise ortalama k¿tle kaybē %35 olmuĸtur. 

En uygun k¿tle kaybēnēn gerekleĸtiĵi 2.2 CS-Y kompozisyonunda 1380oCôde endotermik bir 
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reaksiyona ait bir pik gºr¿lmektedir, bu pikin SiO2ônin C etkisiyle SiO gazēna dºn¿ĸ¿m 

reaksiyonuna ait olduĵu d¿ĸ¿n¿lmektedir. T¿m kompozisyonlar deĵerlendirildiĵinde alēĸmaya 

2.2 CS-Y kompozisyonu ile devam edilmesine karar verilmiĸtir.  

 

 

 

ķekil 9. Farklē mol oranlarēnda hazērlanan CS tozlarēna ait TG-DTA analizi 

 

 

 

ķekil 10. Farklē mol oranlarēnda hazērlanan CS-Y tozlarēna ait TG-DTA analizi 
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ķekil 11. Farklē mol oranlarēnda hazērlanan CS-YS tozlarēna ait TG-DTA analizi 

 

3.2 KĶN s¿reci ile Si3N4 Kºp¿klerin ¦retimi  

Proje alēĸmasēnēn ilk dºneminde 2.2 CS-YS kompozisyonundan katē oranlarē % 35-45 

arasēnda deĵiĸen amurlar hazērlanmēĸ ve amurlarēn reolojik ºzellikleri belirlenmiĸtir. 

¢amurlara ait viskozite-kayma oranē ve kayma gerilmesi-kayma oranē eĵrileri sērasēyla ķekil 

12 ve ķekil 13ôde gºr¿lmektedir. Artan kayma oranē ile t¿m amurlarēn viskoziteleri azalmēĸ, 

bu davranēĸ amurlarēn pseudoplastik ºzelliĵe sahip olduĵunu gºsterir. Katē oranēn artmasē ile 

viskozite artmēĸ, % 45 katē oranēna sahip amurun ilk viskozite deĵeri 412 cP olarak 

ºl¿lm¿ĸt¿r. Azalan katē oranē ile viskozite deĵerleri azalmēĸ, % 40 ve 35 katē oranēna sahip 

amurlar iin 98 ve 43 cP deĵerlerindedir. 
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ķekil 12. Hazērlanan amurlara ait viskozite-kayma oranē eĵrileri 

 

¢amurun tiksotropik ºzelliĵe sahip olduĵu kayma gerilmesi-kayma oranē eĵrisinin alanē 

(histerezis) ile anlaĸēlēr. Zamana baĵlē olarak tiksotropik amurlarēn viskoziteleri deĵiĸir ve bu 

deĵiĸim eĵride bir alan yaratēr. Alanēn b¿y¿kl¿ĵ¿, amurun tiksotropi deĵerinin de b¿y¿k 

olduĵunu gºsterir. ¦ farklē katē oranēna sahip amurlarēn eĵrilerinde ķekil 13ôde gºr¿ld¿ĵ¿ gibi 

alan oluĸmuĸ, bu da t¿m amurlarēn tiksotropik ºzelliĵe sahip olduĵunu gºstermiĸtir. Artan katē 

oranē ile eĵrilerin oluĸturduĵu alan artmēĸ, en y¿ksek alana %45 katē oranēna sahip amurda 

ulaĸēlmēĸtēr.  

 

 

 

ķekil 13. Hazērlanan amurlara ait kayma gerilmesi-kayma oranē eĵrileri 
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S¿nger yakma sonrasē kºp¿klere ait gºr¿nt¿ler ķekil 14ôde verilmiĸtir. %35 ve %40 katē 

oranēndaki amur ile kaplanmēĸ kºp¿kler yeterli mukavemette olmadēklarēndan iĸlem sonrasē 

ĸekillerini koruyamamēĸtēr. %45 katē oranēna sahip amur ile kaplanan kºp¿k ise kēsmi olarak 

ĸeklini korumuĸtur.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ķekil 14. S¿nger yakma iĸlemi sonrasē kºp¿klere ait gºr¿nt¿ler 

 

S¿nger yakma iĸlemi sonrasē % 45 katē oranēndaki kºp¿k tam olarak ĸeklini korumasēna karĸēn, 

fērēndan alēnmasē sērasēnda kēsmi olarak ºken bºlgeler oluĸmuĸtur. S¿nger yakma ve ardēndan 

KĶN iĸleminin yapēlmasē ile %45ôlik amurdan hazērlanacak amurun yeterli mukavemete sahip 

olabileceĵi d¿ĸ¿n¿lm¿ĸt¿r. Bu nedenle bu iki iĸlem ardēĸēk olarak yapēlmēĸ ve ¿retilen kºp¿ĵ¿n 

gºr¿nt¿s¿ ķekil 15ôde verilmiĸtir. Kºp¿klerin ĸekillerini korumasēna karĸēn y¿zeylerinde beyaz-

fiberimsi oluĸumlara rastlanmēĸtēr.  

 

 

ķekil 15. Ardēĸēk s¿nger yakma ve KĶN iĸlemi sonrasē % 45 katē oranēna sahip kºp¿klere ait 

gºr¿nt¿ler 

% 35 katē oranē % 40 katē oranē % 45 katē oranē 
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Oluĸan fiberimsi yapēya EDX analizi yapēlmēĸ ve yapēnēn aĵērlēka %46.22 Si, 21.17 O ve 29.82 

N elementlerinden oluĸtuĵu gºr¿lm¿ĸt¿r (ķekil 16).  

 

 

ķekil 16. Ardēĸēk s¿nger yakma ve KĶN iĸlemi sonrasē kºp¿klerde oluĸan fiberimsi yapēlarēn 

SEM gºr¿nt¿s¿ ve EDX analiz sonularē 

 

Benzer fiberimsi yapēlarēn fērēn t¿p¿nde biriktiĵi gºr¿lm¿ĸt¿r, ķekil 17ôde verilen EDX analizi ile 

bu yapēlarēn aĵērlēklē olarak Si ve O elementlerinden oluĸtuĵu gºr¿lm¿ĸt¿r. Fērēn ortamēnda 

y¿ksek oranda O bulunmasē nedeniyle indirgeme reaksiyonun tam olarak gerekleĸmediĵi ve 

bu nedenle kºp¿klerde Si ve N ile birlikte O varlēĵē da tespit edilmiĸtir. Fērēn t¿p¿n¿n KĶN iĸlemi 

ºncesinde temizlenerek fiber oluĸumlarēnēn ºnlenebileceĵi d¿ĸ¿n¿lm¿ĸt¿r.   

  

 

 

ķekil 17. Ardēĸēk s¿nger yakma ve KĶN iĸlemi sonrasē fērēn t¿p¿nde oluĸan fiberimsi yapēlarēn 

SEM gºr¿nt¿s¿ ve EDX analiz sonularē 

 


