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Ozet

Bu galismada basingsiz sizdirma yontemi kullanilarak SizN4-Al sisteminde, SisN,4 ve Al arasinda meydana
gelen tepkime sonucu ylUksek seramik hacim kesrine (> hacimce % 50) sahip, hafif (~2,9 g/cm3) ve yogun
(> % 99) AIN esasl seramik-metal karma malzemelerin Uretimi gergeklestirilmistir. a-Si;N, tozuyla
hazirlanan gozenekli biinyelere 2024 Al alasimi, farkli sicaklik ve siirelerde sizdirilarak seramik-metal
karma malzemeler Uretilmistir. Bu ¢alismalar iki sekilde gergeklestirilmistir: (i) Sabit sirede (1 saat) 900-
1400°C araliginda, 100°C aralikla sizdirma. (ii) Sabit sicaklikta (1200°C) 1-5 saat arasinda degisen
siirelerde sizdirma. Uretilen karma malzemelerin evre (faz) analizleri sonucunda yapida AIN, Si, Al ve
CuAl, evrelerinin bulundugu ve Si;N, evresinin Al ile tepkimesi sonucunda yapida tamamiyla tiketildigi
belirlenmistir. Gergeklestirilen SEM incelemeleri bu malzemelerin oldukga yogun ve ince bir igyapiya
sahip oldugunu (< 0,5 um) gostermistir.
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Production of AIN-Si-Al Ceramic-Metal Composites via Pressurless
Infiltration Method

Abstract

In this work, the production of light (~2,9 g/cm3) and dense (> 99 %) AIN based ceramic metal
composites was conducted by the pressureless melt infiltration method. These composites contain a
high ceramic volume fraction (> 50 vol %) which is the result of the reaction between Si;N, and Al in
the Si3Ny4-Al system. The production of the ceramic-metal composites was achieved via infiltrating 2024
Al alloys at different temperatures and holding times into the porous pellets which were prepared using
a-Si;N, powder. These experiments were conduced in two ways: (i) Infiltration at a constant holding
time (1 h) in the temperature range of 900-1400°C at intervals of 100°C. (ii) Infiltration at a constant
infiltration temperature (1200°C) with a holding time in the range of 1-5 h at intervals of 1 h.
Qualitative phase analysis of the produced composites confirmed the exisitence of the AIN, Si, Al and
CuAl, phases in the microstructure and revealed that the Si;N, phase was completely consumed as a
result of its reaction with the Al phase. The SEM analyses indicate that these materials are quite dense
and fine-grained (< 0,5 um).
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1. Giris

GUnUmuizde yekpare malzemeler hizla gelismekte yararlanabilmek ve ayni zamanda da toklugunu

olan yeni teknolojilerin ihtiyaglarini karsilayamaz iyilestirmek  amaciyla  seramik-metal karma

hale geldiginden bu gelismelere paralel olarak malzemeler Uzerinde yogun calismalar

karma malzemelerin (retimi ve 06zelliklerinin yapilmaktadir. Bu sistemlerde kullaniimakta olan

gelistirilmesi Uzerine de sirekli yeni calismalar metaller arasinda Al, 6zellikle hafifligi, ekonomikligi

yapilmaktadir.  Ozellikle havacilik, savunma, ve dusik ergime sicakhg nedeniyle en yaygin
otomotiv ve denizcilik endistrisinde hafif ve bicimde kullanilan malzemedir.
dayanikli  malzemelere duyulan ihtiyag, bu

AIN esasli seramik-metal karma malzemeler; zirh,

arastirmalar icin baslica itici glicli olusturmaktadir.
Seramik malzemelerin yiksek sertlik, iyi mekanik
Ozellik ve disiik yogunluk gibi tstiin 6zelliklerinden

havacilik ve elektronik uygulamalari ile otomotiv
sektori gibi pek cok kritik uygulama alanlarinda
kullanim potansiyeli gliclii olan bir malzeme olarak
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karsimiza c¢ikmaktadir. Basingsiz sizdirma teknigi
kullanilarak SizN,-Al SisN, ve Al
arasinda meydana gelen tepkime sonucu AIN esasli

sisteminde,
seramik-metal karma malzemelerin Uretimi ilk
olarak 1994 yilinda gergeklestirilmistir (Aghajanian
ve ark. 1994). Si;N, ile Al arasinda meydana gelen
sistemdeki Al
tiketilmesi ve vyiksek 1sil iletkenlige sahip AIN

tepkime sonucunda evresinin

evresinin  olusmasi ylksek iletkenlige sahip,

nispeten sert ve tok seramik-metal karma
malzemelerin ekonomik olarak Uretilmesi icin iyi bir
firsat sunmaktadir. Bu tepkime sirasinda gozenekli
seramik binyeye sizdirilan Al metali tiketilirken,
ergime sicakligl ve sertligi daha ylksek olan Si

metali aciga citkmaktadir.

Bu calismada amag, basingsiz sizdirma yontemiyle
Si3N,4-Al sisteminde miimkin oldugu 6lclide yliksek
(> hacimce %50) seramik hacim kesrine sahip,
yogun  AIN esasli  seramik-metal karma
malzemelerin Uretimi ve icyapi incelemelerinin

gerceklestirilmesidir.

2. Materyal ve Yontem

Bu calismada Silzot HQ a-SizN, tozu ve 2024 Al
alasimi (Tablo 1) kullanilmistir. a-SisN, tozu tek

~%44  yas
yogunluga sahip ~1,9 cm capinda gézenekli seramik

yonli  preslemeyle sekillendirilerek

blnyeler  hazirlanmistir. Presleme  sonrasi
hazirlanan bunyeler alimina altliklara yerlestirilip
Uzerlerine uygun boyutlarda kesilen ve ylizey oksit
tabakas!i zimparalama islemi ve ardindan aseton
icerisinde bekletilerek uzaklastirilan Al
bloklar

blinyelere Al

alasim

yerlestirilmistir.  Gozenekli  seramik

alasimini  sizdirma  ¢alismalari

atmosfer denetimli yatay tip firin icerisinde
gerceklestirilmis ve Al alasiminin oksitlenmesini
onlemek icin tip firina yiksek saflikta Ar gaz akisi
saglanmistir. Al sizdirma stirecinde 900°C’ye kadar
5°C/dakika,

10°C/dakika 1sitma hizi uygulanmistir. Sogutma

sizdirma  sicakligina  kadar ise
islemi sirasinda ise sizdirma sicakligindan 900°C’ye
kadar 10°C/dakika, 900°C'den 25°C’ye kadar ise

5°C/dakika sogutma hizi uygulanmistir.

Tablo 1. 2024 aliminyum alasiminin kimyasal bilesimi
(ag. %)

Cu Mn Mg Fe, Si, Zn Cr, Ti
3,849 | 1,2-1,8 | 0,3-0,9 0,5 0,3

Sizdirma c¢alismalari; (i) sabit slirede (1 saat) 900-
1400°C arahginda, 100°C aralkla sizdirma ve (ii)
sabit sicaklikta (1200°C), 1-5 saat arasinda degisen
slrelerde sizdirma seklinde gergeklestirilmistir. Her
bir sicaklikta 2 adet numune Uretilip, elde edilen

sizdirma  kalinhklarinin  aritmetik  ortalamasi
alinmistir.

Uretilen seramik-metal karma malzemelerin
yiginsal  yogunlugunun tespiti icin  Arsimet

prensibinden yararlanilmistir. Toz haline getirilen
(< 63 pm) karma malzemelerin kalitatif evre
iceriginin tespiti Rigaku marka, Rint 2200 model X-
isint kirinim (XRD) cihazi ile X-15in1 kaynagi olarak Cu
tipl (A=1,54 A) kullanilarak, 1°/dakika tarama
hiziyla gergeklestirilmistir. icyapi incelemeleri Zeiss
Evo 50 EP taramali elektron mikroskobuyla (SEM)
gerceklestirilmistir.

3. Bulgular

Sekil 1’de 900-1400°C araliginda gerceklestirilen

calismalar sonucunda elde edilen sizdirma

kalinhklari sunulmaktadir. Bu veriler incelendiginde,

sizdirma  kalinhginin ~ sicakliga  bagh  olarak
degisiminin, bu sicakhk araliginda iki farkli bolgeye
isaret ettigi gorilmektedir. Sizdirma sicakhigl

900°C’den 1100°C’ye cikarken, sizdirma kahnhg
~6,4 mm’den ~5,4 mm’ye dismektedir. ikinci
1100°C’'den  1400°C'ye
¢iktiginda, sizdirma kalinligi ~5,4 mm’den ~9,2

bolgede ise sicakhk
mm’ye c¢ikmaktadir. Bu iki boélgede zamana bagli
olarak gozlemlenen sizdirma kalinhgl degisimi
dikkate alindiginda, bu

kontrol eden mekanizmalarin birbirinden farkh

bolgelerde sizdirmayi

olabilecegi distintilmektedir.
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Sekil 1. (a) Farkh sicakhklarda 1 saat sireyle ve

(b) 1200°C’de farkli siirelerde gergeklestirilen sizdirma
calismalari sonucu elde edilen sizdirma kalinliklari.

Uretilen karma malzemelerin sizdirma sonrasi
olduk¢a yogun oldugu (gozenek miktari <%1)
belirlenmistir. Alanyazin incelemeleri sonucunda
SizN4—Al
calismalarda uretilen karma malzemelerde ulasilan

sisteminde gerceklestirilen baz
yogunlasma oraninin bu c¢alisma kapsaminda elde
edilen degerin oldukga altinda kaldigi belirlenmistir
(zhao ve ark. 2006). Zhao ve ark. (2006) tarafindan
950°C’'de
gerceklestirilen basingsiz sizdirma c¢alismasindan

gerceklestirilen calismada, 850 ve
sonra 1200 ve 1300°C'de isil islem uygulanmis
boylece gbzenek miktari ancak %9’lardan %4’lere
indirilebilmistir.

Gergeklestirilen XRD evre analizleri sonucunda
Gretilen karma malzemelerde AIN, Si, Al ve CuAl,
evrelerinin bulundugu ve baslangic tozu olarak
kullanilan a-SizsN4 evresinin tamamiyla tiketildigi
belirlenmistir (Sekil 2).

Tablo 2. Uretilen karma malzemelerin yiginsal yogunluk
ve acik gozenek miktarlari.

Sizdirma sicak . .
W Yogunluk Acik Gézenek
ve siiresi Jem® o
0
°C --- saat &
1350 ---1 2,9 0,6
1300 -1 2,9 0,4
1300 --- 2 2,9 0,5
1200 ---1 2,9 0,7
. A
4000 - - CuaAl,
® Si

3000

Niddet (eps)

2000

1000

z0 zs 30 35 40 as s0
2e

Sekil 2. 1200°C’'de 1 saatte Uretilen karma malzemeye
ait XRD goriingesi.

SisN, ile Al arasinda gerceklesen, AIN ve Si temel

evrelerinin ~ olusumu ve  SizN,  evresinin
tiketilmesiyle  sonuglanan  yer  degistirme
tepkimesi esitlik (1)’de sunulmaktadir.

SisN, + 4Al — 4AIN + 3Si

(1)

AG1200°C =-355 kJ/mOI

AH 1200°C = ~ 494 kJ/mOI

SisN4-Al  sisteminde Uretilen, AIN-AI-Si karma

malzemelerinin SEM incelemeleri bu malzemelerin
oldukga ince bir icyapiya sahip oldugunu ve yiginsal
yogunluk Olcimleriyle tutarli bir sekilde, genel
olarak yogun  oldugunu

yapinin  oldukca

ispatlamistir. Tepkimeler sonucu olusan yeni
evrelerin oldukga ince tane boyutuna (<1 um) sahip
oldugu bu karma malzemelerde, hem kirillgan hem
de silinek kirlma davranisinin gergeklestigi kirik
yluzey SEM incelemeleriyle belirlenmistir (Sekil 3).
Uretilen AIN-AI-Si karma malzemelerinde oldukca
bulunmaktadir. SEM

incelemelerinde sinek kirilma gibi goriinen bazi

yliksek oranda Si evresi

bolgelerde aslinda tane g¢ikmalarinin meydana
gelmis olabilecegi, bunlarin slinek kirilma izleri
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olmayabilecegi de distnulmektedir.

Gevrek kirllma

Sekil 3. 1200°C’de 1 saatte Uretilen AIN-AI-Si seramik-metal karma yapisinin (a) 1 kX, (b) 10 kX, (c) 50 kX ve (d) 100 kX

bliyitmelerdeki kirik ylizey SEM goriintileri.
4. Tartigma ve Sonug

Bu c¢alisma kapsaminda basingsiz  sizdirma
yontemiyle, 2024 Al alasimi kullanilarak, SizN4-Al
sisteminde hafif (~2,9 g/cm’®) ve yogun (acik
gozenek miktari < %1) seramik-metal karma
malzemelerin Uretimi ve bu malzemelerin icyapi

incelemeleri gerceklestirilmistir.

Sizdirma sirecinde Al evresiyle SisN, arasinda
meydana gelen tepkimeyle Al metali tikenirken,
yuksek sil iletkenlige sahip AIN evresi ve Al
evresine oranla ¢ok daha yilksek sertlige sahip Si
evresi olusmustur. Boylece basingsiz sizdirma
teknigiyle yiksek iletkenlige sahip, nispeten sert ve
tok oksit disi seramik-metal karma malzemelerin

ekonomik olarak liretimi gerceklestirilmistir.

AIN-AI-Si karma malzemelerin kirik ylizey SEM
incelemeleri bu malzemelerin olduk¢ca ince bir
icyaplya sahip oldugunu ve vyiginsal yogunluk
Olglimleriyle tutarh bir sekilde, genel olarak yapinin

yogun oldugunu ispatlamistir. incelenen
numunelerde kullanilan baslangic malzemelerinin
dogasi geregi hem metallere 6zgii olan slinek, hem
de seramiklere 6zgl olan gevrek kirilma bolgeleri

gozlemlenmistir.
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