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Anahtar Kelimeler 0z

Kesici Ug Siiper alasimlar havacilik alaninda yaygin olarak kullanilan ve islenmesi zor
SiAION-TiN kompozit malzemelerdir. Aliimina ve silisyum nitriir esash seramik matrisli kompozitler
Proses siiper alasimlarin islenmesinde kullanilmaktadirlar. SiAION esash seramik kesici
Mikroyapi

uclar seri lretime uygun gaz basingh sinterleme teknigi ile iiretilebildikleri i¢in
Al203-SiCw Kkesici uglara karsi maliyet avantaji saglamaktadirlar. Ancak SiAlION
seramikleri kimyasal dayanim acisindan siiper alasim islenmesinde yeterli degildir.
Bu nedenle bu ¢alismada SiAlON seramiklerinin kimyasal dayanimini arttirmak igin
TiN ilavesi yapilarak 6zgiin kompozisyon tasarimlariyla hazirlanmis SiAION-TiN
kompozitlerinin pilot 6lgekte liretimi yapilarak, iiretim esnasinda karsilasilan

Endiistriyel Uretim

sorunlar ve ¢dziim onerileri aciklanmistir. Uretim siirecinde yapilan optimizasyon
calismalar1 neticesinde istenen o6zelliklerde kesici uc¢ tiretimi pilot olgekte
basarilmistir.

THE EFFECT OF PROCESS CONDITIONS ON THE PRODUCTION OF
INDUSTRIAL SIALON-TIN CUTTING TOOLS

Keywords Abstract

Cutting tool, Super alloys are widely used in the field of aviation and they are difficult to machine.
SiAION-TiN Composites, Alumina and silicon nitride based ceramic matrix composites have been used for
Process, super alloy machining. Since SiAlON based ceramic cutting tools can be produced
Microstructure, with gas pressure sintering method which is suitable for serial production, they
Industrial Production, provide cost advantages over Al203-SiCw cutting tools. However SiAlON ceramics

have the disadvantage for super alloy machining due to inadequate properties in
respect of chemical durability. Therefore in this study in order to enhance chemical
durability of SiAION ceramics, SiAION based ceramics prepared with unique
compositional design with TiN incorporation. SiAlION-TiN composites were
prepared in pilot scale which allows description of the problems and their solutions.
The optimization efforts in the production process of SiAION-TiN cutting tools with
the desired properties have been achieved in a pilot scale.
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1. Giris

Uzun yillardir SiAION esasli malzemeler potansiyel
kesici u¢ malzemeleri olmasina ragmen ticari olarak
yaygin sekilde kullanilamamislardir (Bitterlich vd.
2008). Bunun temel nedenleri, kesme operasyonlarina
uygun olabilecek kompozisyonlarin ve mikroyapilarin
gelistirilememesi ve ayrica en 6nemlisi sulu ortam
icinde SiAlON seramiklerin liretilememesidir. SiAION
tiretmek i¢cin ana hammadde SisN4’iin yaninda AIN gibi
oksit dis1  malzemeler kullanilmaktadir. Bu
malzemeler su ile reaksiyona girme egilimindedir.
Bowen ve arkadaslar1 AIN’lin oda sicakliginda distile
su ile reaksiyona girerek yiizeyinde AlOOH
kompozisyonuna yakin amorf bir tabaka olustugunu
gozlemlemislerdir. Bu tabaka asagidaki reaksiyonlara
gore Al(OH)s’e doniismektedir (Bowen, 1990):

AIN + 2H20 — AIOOH amort + NH3 (1)
NHs + H20 -NH4+OH- (2)
AlOOH + H20 — Al(OH)s (3)

Benzer reaksiyonlar SisN4'lin de su ile etkilesiminde
gozlenmekle birlikte, etkileri ¢ok gli¢lii olmasa gerek

ki SizNa sulu ortamlarda kolaylikla
hazirlanabilmektedir (Bowen, 1990).
Si3aN4 + 6H20 —3Si02 amorf+ 4NH3 (4)

Reaksiyon 1 ve 2 sonucu ortaya ¢ikan amonyak,
camurun pH degerini hizli sekilde yiikseltip,

flokulasyona yol acmaktadir. Flokulasyon,
partikiillerin ylzeyinin (+) veya (-) yiklerle
yluklenmesi sonucu partikiillerin topaklanmasi

olayidir. Flokulasyon sonucu partikiiller dibe ¢otiigii
icin stabil ¢camur hazirlarken flokulasyon istenmez.
Reaksiyon 3 ise sistemin kimyasal kompozisyonunu
oksit acisindan zenginlestirip, kullanilan tozun
ozelliklerine bagh olarak hedeflenen kompozisyondan
sapmalara neden olmaktadir. Bu reaksiyonlar sonucu,
kompozisyonda meydana gelebilecek degisimlerin,
mikroyapida ve faz iceriginde istenmeyen degisimlere
yol acmasi muhtemeldir (Mandal and Acikbas, 2013;
Ozcan vd., 2017; Acikbas vd., 2011). Bu nedenle
hedeflenen faz miktarlarina ulasilabilmesi igin,
tozlarin suyla olan etkilesimlerinin minimum diizeye
indirgenmesi gerekmektedir.

Giliniimiizde AIN icermeyen SisNs seramikleri, sulu
ortam icinde sorunsuz olarak iiretilebilmektedir.
Ancak, SiAION seramiklerini {iretmek icin AIN
kullanma  zorunlulugundan  dolay1  yukarida
bahsedilen reaksiyonlar o6nlenememektedir. AIN
tozunun su ile olan reaksiyonunu engellemek igin
cesitli “suya dayanikll” karboksilik asit gruplariyla
kapli AIN tozlar1 kullanilabilmektedir (Krnel ve
Kosmac¢, 2001; Kocjan vd., 2008; Olhero vd., 2004;
Krnel vd., 2004). Suyu sevmeyen karakteristige sahip
bu uzun zincirli asitler, sulu sekillendirme
yontemlerinde, suya karsi etkilesimi yiiksek olan

tozlarin yilizeyini kaplamakta ve etkilesimlerden
korumaktadir. Nitekim saf AIN seramiklerinin sulu
ortamlarda liretiminde bu tozlar kullanilabilmektedir.
Ancak iretim yonteminde o6gilitme kademesinin
olmamasi, sadece tozlarin su iginde pervane gibi baz
mekanik yontemlerle dagitilmasi gerekir. Bunun
nedeni, 6glitme sonucu koruyucu yiizey tabakalarinin
zarar gormesidir. SiAION seramiklerinin iiretiminde,
bir ka¢ degisik toz karistirildigindan, bu karisimin
homojen olabilmesi ve bu tozlarda mevcut
topaklanmalarin kirilabilmesi i¢in 6gilitme islemi
zorunludur. Bu ylizden, yiizeyi kaplanmis AIN tozlar
saf AIN seramiklerinin sulu ortamlarda tretilmesini
miimkiin kilmasina ragmen, 6giitme isleminin zorunlu
oldugu proses kosullarinda AIN tozunu sulu
ortamlarda kullanmak zordur.

Daha 6nceden TiN gibi nitriir esash olan AIN’iin sulu
ortamda SisNs ve Rez03 karisimlari ile birlikte
flokulasyona yol ag¢madan o6giitiilebilme imkani
grubumuz  tarafindan  arastirdmistir.  Yapilan
karistirma ve 6giitme calismalari sonucunda SisN4 ve
AN tozlarinin, eksenel degirmende en fazla 15 dakika
sorunsuz olarak beraberce ogitilebilecegi
gorilmistiir (Mandal, H., 2007). Diger bir deyisle bu
stirecte flokulasyon problemi yasanmamaktadir.
Ogiitme siiresi 15 dakikanin iizerine ¢kildiginda
camur sicaklign 58°C’ye kadar artmakta ve ¢amur
flokiile olmaktadir. Bu sekilde hazirlanmis
degirmenler agildiklarinda agir bir amonyak kokusu
ortaya yayilmaktadir. Buise 1 ve 2 nolu reaksiyonlarin
gerceklestiginin bir gostergesidir. Bu reaksiyonlar
kompozisyonu oksijence  zenginlestirerek o-f
kompozisyondan sapma ve daha fazla (-SiAION
olusumuna yol a¢maktadir. Yapilan g¢alismalar
sonucunda AIN tozunun ilave edilis seklinin ve 6gilitme
kosullarinin (6giitme siddeti, bilye miktari, ilave sirasi,
ogiitme stiresi) cok 6nemli oldugu goriilmistiir. Uygun
ogitme kosullarinda  SisNs4-AIN  karisimlarinin
hidrolize olmadan o6gitiilebilecegi ve kararh
¢amurlarin hazirlanabilecegi ortaya konulmustur.

SiAlON seramikleri kimyasal dayanim agisindan stiper
alasim islenmesinde yeterli degildir. Yani isleme
esnasinda kesici ug¢ ile islenen par¢a reaksiyona
girmektedir.  SiAION  seramiklerinin  kimyasal
dayanimini arttirmak icin optimum kati ¢éziintirliikk
yani z degerlerinde (kat1 ¢oziiniirliik: SizNs kristal
yapisi icerisinde Al ve O atomlarinin ¢6ziintrlik
derecesi) kompozisyon tasarimi, kristal ve
topaklanma egilimi olan tane siir fazi gelistirilmesi ve
ikincil fazlarin ilavesi ile miimkiin olabilir (Acikbas ve
Kara 2017; Acikbas ve Demir 2013). Artan z degeri
(~1) ile kimyasal asinma dayanimi arttig1 icin kesici
ucun kullanim siiresinin arttig1 goriilmiistiir (Mandal,
2003). Ancak z degerinin 1'e yaklasmasi mekanik
ozelliklerde kotiilesmeye sebep olmaktadir (Brandt,
1999; Mehrotra vd., 1994). Bu nedenle z degerinin
optimum degerde olmasi (ne ¢ok yiiksek ne de ¢ok
diistik) ve kimyasal dayanimi arttiracak ikincil fazlarin
ilavesi daha uygun bir yontemdir. TiN, kimyasal
asinma dayaniminin ve mekanik o6zelliklerin
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iyilestirilmesi i¢in iyi bir adaydir (Ayas, 2004; Graziani
ve Bellosi, 1995; Smirnov, 2016; Desmaison ve
Desmaison, 1999; Blugan vd., 2005). Simdiye kadar
yaptigimiz laboratuar 6lcegindeki ¢alismalarda 6zgiin
kompozisyon tasarimlariyla SiAION-TiN kompozitleri
gelistirilerek 6zellikleri tespit edilmistir (Acikbas and
Kara 2017; Acikbas and Demir 2013; Acikbas et al.
2014; Acikbas 2018). Bu tiir malzemelerin ticari
olarak piyasada yer alabilmesi i¢in pilot Olgekte
liretimine ihtiya¢ vardir. Bu nedenle yapilan calismada
SiAlON-TiN kompozitlerinin pilot o6lcekte tiretimi
esnasinda karsilasilan sorunlar ve ¢6ziim yontemleri
aciklanmistir.

2. Materyal ve Metot

Yapilan ¢alismada kullanilan baslangi¢ SizN4 tozunun
ozellikleri ve kompozisyon hazirlamada kullanilan
diger tozlarin 6zellikleri sirasiyla Tablo 2.1. ve 2.2°de
verilmektedir. Calismada reaktivitesi yiiksek diimide
metoduyla liretilen UBE a-SisN4 tozu (UBE-SN E-10,
UBE Industries Ltd., Tokyo, Japonya, d50:
0,55+0,1pum) kullanilmistir.

Tablo 2.1. Calismada kullanilan UBE Si3N4 tozunun
spesifik ozellikleri.

Bilesim Agirlikca %
0-SizNg 98

B-SizN4 2

0 <1.4

C <0.2

Fe <100ppm
Ca <10ppm

Al <50ppm

Cl <100ppm

Calismada %75 B:-SiAlON - %25 o-SiAlON fazlarini
iceren, %17 TiN ilaveli 0.7 z degerinde, Y-Sm-Ca
dopant sistemleri iceren kompozisyon ile ¢calisilmistir.

Tablo 2.2. Kullanilan tozlar ve 6zellikleri

I Kompozisyon
Malzeme Ticari Isim (A5.%)
Alcoa (A16SG) 0.08 Na;0
Alz0s Pittsburgh, Amerika 0.03 5i0:
&, 0.03 Ca0
AIN H Type, Tokuyama 16 0

Corp., Japonya

Sm20s Stanford Matgrlals 99.9 saf
Corp., Amerika

Reidel-de Haen,

CaCO3 Almanya 9975 sat
.0, H.C. SAt;::l;}l,%;rlmr 99.9 Y203
TiN (dsa: 3 prn) H.C. Starck Berlin, 99 saf

Almanya

Pilot o&lcekli toz tretimi MDA ileri Teknoloji
Seramikleri San. Tic. ve Ltd. Sirketi'nde yapilmistir.

Ag8.% 64 kat1 oraninda olacak sekilde camurlar Union
process, ABD firmasina ait maksimum 2 L ¢camur
kapasiteli atritor degirmenlerde, ag.% 2,5 civarinda
deflokulant ilavesi kullanilarak iki ayr1 kademede
olmak tizere (800 dev/dak ve 300 dev/dak) farklh
hizlarda 1 saat stire ile 68ilitme islemi yapilmistir. Bu
degirmenlerde kullanilan SisNs esash bilye miktari
yaklasik olarak 2000 gram civarindadir. Daha sonra
degirmendeki camur bir peristaltik pompa vasitasiyla
cekilmis ve 32 um’luk elekten siiziilerek pervaneli
karistiriciya alinmistir. Pervaneli karistiricida ag.%?2
plastiklestirici (Primal B60, Rhém & Haas, italya), ag.
%?2 baglayicr (PEG 4000, Clariant Produkte GmbH,
Almanya), ag.%Z2 yaglayia (Zuzoplast wem, ZSC
Himmer&Shwarz, Almanya) ilaveleri yapilmistir.

Hazirlanan ¢amur kompozisyonu igin piiskiirtmeli
kurutma islemi 1 metre capinda ve 2 metre
ylksekliginde Nubilosa LTC-2 model bir piiskiirtmeli
kurutucu vasitasiyla yapilmistir. Peristaltik bir pompa
vasitasiyla yaklasik 30 dev/dak. hizla pompalanan
¢amur, 2 bar basincinda hava ile kurutucu icine

puskiirtilmustiir. Bilesimdeki baglayici,
plastiklestirici ve yaglayicillarin yanmasini ve/veya
sagladigr  ozelliklerini kaybetmesini engellemek

amaciyla kurutucu cikis sicakligl yaklasik 125°C'nin
altinda tutulmustur. Kurutucu giris sicaklig1 ise
yaklasik 240°C olarak belirlenmistir.

Graniiller tam otomatik bir pres (Dorst DACS 15,
Almanya) ile son iiriiniin ISO standartlarindaki
geometrisini ifade eden RNGN koduna uygun sekilde
preslenmistir. Graniillerin tam olarak deforme edildigi
yuk degeri olan 50 kN yiik ile presleme islemi
gerceklestirilmistir.

Preslenen graniilden iiretilmis kesici uc¢lar azot/argon
atmosferinde baglayici giderme islemine tabi
tutulmustur. Baglayici uzaklastirma firin rejiminin
belirlenmesi icin graniillerden TG-DTA egrileri elde
edilmistir (Sekil 2.1). DTA egrisi lizerinde goriilen
pikler ve bu piklere karsilik gelen TGA egrisindeki
agirlik kayiplar1 baglayic, yaglayici ve plastiklestirici
yanmasindan  dolayr  kaynaklanmaktadir.  Bu
sonuclardan belirlenen baglayici giderme rejimi
asagidaki gibidir:

»  QOda sicakligi — 140°C1sitma hizi: 2°C/dak.
= 140 °C— 400°C1sitma hiz1: 1°C/dak.

= 400°C — 550°C1sitma hizi: 3°C/dak.

= 550°C 30 dak. bekleme

= 550°C — Oda sicakligina: 10°C/dak.
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Sekil 2.1. Piiskiirtmeli kurutucudan elde edilen
graniillerin TG-DTA egrileri

Sinterleme islemi dncesinde numunelerin tizerine BN
kati yaglayic1 sprey sikilmistir.  Sinterlerleme
isleminde BN pota kullanilmistir. Basingsiz 6n
sinterleme islemi Thermal Technology firmasina ait
1000-4560-FP2000 model atmosfer kontrollii yliksek
sicaklik firininda gercgeklestirilmistir. Buradaki amag
TiN ilavesinden kaynaklanan gazlar1 ortamdan
striiklemektir. Gaz basinglh sinterleme islemleri KCE
marka FPW 100/150-2200-25 tipi, grafit 1sitic1
elemanli, gaz basin¢h sinterleme (GPS) firininda ve
FCT marka FPW 180/250-2-220-100SP tipi, 100 bara
¢ikabilen, grafit 1sitici elemanli gaz basingh sinterleme
firininda gergeklestirilmistir.

Sinterlenmis numunelerin bulk yogunluklari ve % acik
gozenek miktarlar1 Arsimet prensibiyle belirlenmistir.
a:3-SiAlON faz orani ve z degerinin belirlenmesinde
Panalytical marka XRD cihazi kullanilmistir.
Mikroyapi analizleri Zeiss Supra 50VP model FEG-SEM
cihazi ile gerceklestirilmistir. Kompozit malzemelerin
sertlikleri Vickers indentasyon teknigi ile 10 kg ytik 10
sn siire ile uygulanarak belirlenmistir (Evans ve
Charles, 1976). Kirilma toklugu 6l¢iimiinde medyan
catlaklar i¢cin Nihara'nin gelistirdigi formiil
kullanilmistir (Niihara vd., 1982).

3. Arastirma Bulgular1 ve Tartisma

TiN tozunun sulu ortamda nasil reaksiyon verecegini
tespit etmek amaciyla ilk olarak TiN tozu diger tozlarla
(AIN tozu hari¢) birlikte atritor degirmende
karistirllarak  ¢amur hazirlanmis, graniil hale
getirilmis, preslenmis, baglayic1 uzaklastirma ve ilk
olarak 1840°C’'de 1 saat, 5 bar azot gaz basinci altinda
on sinterleme ve sonrasinda 1890°C’de 2 saat 100 bar
azot gaz Dbasincl altinda sinterleme islemi
uygulanmistir. Potaya 750 adet kesici u¢ seklinde
numune konulmustur. Uygulanan sinterleme rejimi
sonrasinda 375 numunede sisme ve yarilmalar
gozlenmistir (Sekil 3.1 ve 3.2).

Sekil 3.1. Sinterleme sonrasinda sisme gozlenen
kesici uclar

Sekil 3.2. Sinterleme sonrasinda yarilma gozlenen
kesici u¢

On sinterleme ve sinterleme sicakliginin ve siiresinin
ylksek geldigi dusiiniilerek sicakliklar ve sinterleme
siresi azaltilarak farkli kosullarda sinterleme
calismalar1  yapilmistir (Tablo 3.1). Yogunluk
Olglimleri sonrasinda numunelerin yogunluklarinin
homojen olmadig1 ve yogunlasmanin %99.5 - 99.8
teorik yogunluk seviyelerinde kaldig1 tespit edilmistir.
a:B-SiAlION oranlarinda hedeflenene (25a:75f3)
yakin degerler elde edilmistir. Sinterleme sicaklig1 ve
sliresinin  azaltilmasiyla c¢atlama ve yirtilma
problemleri ¢6ziilmiis ancak mikroyapida gézenekler
mevcuttur (Sekil 3.3).

Tablo 3.1. Farkll sinterleme rejimleri sonrasinda
malzemeye ait 6zellikler

On 1810¢C, 5 bar, 1 1800¢C, 5 bar, 1 17700C, 5 bar,
sinterleme saat saat 1 saat
rejimi
Sinterleme 1860°C, 100 1830°C, 100 1800°C, 100
rejimi bar, 1.5 saat bar, 1.5 saat bar, 1.5 saat
Bulk 3.463 3.468 3.474
Yogunluk (min.3.457- (min.3.469- (min.3.456-
(gr/cms3) max.3.474) max.3.479) max.3.473)
% T.Y. 99.5 99.7 99.8
[ AP, | 0.07 [ 0.05 [ 0.09 |
o:ff Orani 21a:798 20 a:80 B 23 a:77 B
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Sekil 3.3. 1770°C, 5 bar, 1 saat on sinterleme ve
1800°C, 100 bar, 1.5 saat sinterleme sonrasinda
malzemenin SEM-BSE goriintisi

Bu problemi ¢6zmek i¢cin proses kademelerinde bir
takim degisiklikler ve yenilikler uygulanmistir.
Uygulanan proses kademeleri asagida
siralanmaktadir:

1. Asama: TiN tozunun diger tozlarla (AIN tozu harig)
birlikte atritér degirmende karistirilmasi, graniil hale
getirme, presleme, akan azot ve argon gazi ortaminda
baglayici uzaklastirma (600°C, 2 saat) ve farklh
kosullarda sinterleme

2. Asama: TiN tozunun diger tozlarla (AIN tozu haric)
birlikte atritér degirmende karistirilmasi, grantil hale
getirme, presleme, akan azot ve argon gazi ortaminda
baglayici uzaklastirma (600°C, 2 saat), 1600°C’de, 1
saat, 3 bar azot gaz basinc altinda (GPS) 6n 1s1l islem
ve sinterleme

3. Asama: TiN tozunun, kolay hidroliz olmasi nedeniyle
0giitme sonrasinda son asamada katilan AIN tozu ile
ayni asamada katilip diisiik devirlerde (300 rpm, 15
dakika) karistirilmasi, grantil hale getirme, presleme,
akan azot ve argon gazi ortaminda baglayici
uzaklastirma (600°C, 2 saat), strekli gaz akisi olan
firinda 6n sinterleme ve sonrasinda sinterleme islemi

1. Asamaya yénelik yapilan ¢alismalar ve bulgular:
TiN tozunun diger tozlarla (AIN tozu harig) birlikte
atritor degirmende karistirilmasi, grantl hale getirme,
RNGN Kesici u¢ seklinde presleme, akan azot ve argon
gaz1 ortaminda baglayici uzaklastirma yapildiktan
sonra 200 adet Kkesici uca ayni pota igerisinde farkli

kosullarda sinterleme islemleri uygulanmistir. Argon
ve azot gazl altinda baglayict uzaklastirilma
yapilmasinin sebebi TiN tozunun hava ortaminda
~450°C’de oksidasyona ugramasi ve TiOz fazinin
gelisiminden kaynaklanmaktadir. Argon ve azot gazi
altinda baglayict uzaklastirilma islemi yapilan
numuneler benzer davranigi géstermis ve TiOz fazinin
olusumu gozlenmemistir. TiO2 faz1 oksijence zengin
olup kompozisyonu B-SiAION fazina kaydirabilir ve
sinterleme esnasinda sivi faz miktarini arttirarak
sisme problemine sebep olabilir. Farkli sinterleme
rejimi uygulanan malzemeye ait Ozellikler Tablo
3.2’de verilmektedir. 200 adet ucun 1750°C, 5 bar, 1
saat on sinterleme ve 1800°C, 100 bar, 1.5 saat
sinterleme islemi uygulandiktan sonra ~100%
yogunluga ulastig1 goriilmiis (Tablo 3.3) ve 1000 adet
kesici ug stiper alasim islemede kanal agma isleminde
kullanilacak olan RNGN formatinda sekillendirilerek
sinterlenmistir. Sinterleme islemi esnasinda potadaki
kesici u¢ sayis1 arttikca yogunlasmada sorun
yasanmistir. Bunun sebebi numune sayisi arttikea firin
atmosferindeki SiO gaz miktarinin artmasi ve
numuneden gaz kolayca uzaklasamadigl i¢in sisme ve
yogunlasma probleminin ortaya ¢ikmasidir (Sekil 3.4).

Tablo 3.2. Farkli sinterleme rejimi sonrasinda
malzemenin 6zellikleri

On sinterleme 17700C, 5 bar, 1 17400C, 5 1750¢C, 5 bar,
rejimi saat bar, 1 saat 1 saat
Sinterleme 1800¢°C, 100 bar, 17700C, 100 1800°C, 100
rejimi 1.5 saat bar, 1.5 saat bar, 1.5 saat
3.474
Bulk Yogunluk 3.25-3.48 3.48
(gr/em?) (min.3.456-
r/cm3
& max.3.473)
%
99.8 ~100
Teorik.Yogunluk
%Ag1k Porozite 0.09 0.10
o SIAION
23a:778 23a:778
Orani

Tablo 3.3. 1750°C, 5 bar, 1 saat on sinterleme ve
1800°C, 100 bar, 1.5 saat sinterleme rejimi uygulanan
numunelere ait 6zellikler

On sinterleme rejimi 1750¢0C, 5 bar, 1 saat
Sinterleme rejimi 1800¢C, 100 bar, 1.5 saat
Potadaki numune sayis1 986

Sisen numune sayisi 6

Yogun numune sayisi 650

Yogunlasmayan numune sayisi 336

a:f3 Orani 7a:9383

Z degeri 0.56
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Sekil 3.4. Sisme problemi gozlenen numunelere ait
mikroyapi goriintiileri

2. Asamaya yénelik yapilan ¢calismalar ve bulgular:

TiN tozunun diger tozlarla (AIN tozu harig) birlikte
atritor degirmende karistirilmasi, grantl hale getirme,
presleme, akan azot ve argon gazi ortaminda baglayici
uzaklastirma (600°C, 2 saat), 1600°C’de, 1 saat, 3 bar
azot gaz basinc altinda (GPS) 6n 1sil islem ve
sinterleme islemlerinden olusmaktadir. Sinterleme
oncesinde 1600°C’de 1s1l islem yapilmasinin nedeni,
buharlasan fazlarin diisiik sicaklikta yapidan
uzaklastirilmasiydi. Ancak artan 1sil islem stiresi ile
kaynama ve sisme probleminin arttifi goézlenmistir
(Sekil 3.5). On 1s1l islem yine sinterlemenin yapildig1
aynt atmosferde (GPS) gergeklestirildiginden ve
buharlasan gazlarin sistemden uzaklastirilmasi tam
anlamiyla miimkiin olmadigindan sisme problemi
artmistir (Tablo 3.4).

Tablo 3.4. On 1s1l islem uygulanmayan malzemeye ait
ozellikler

On 1sil islem 16000C, 3 bar, 1 saat

On sinterleme rejimi 1750¢0C, 5 bar, 1 saat

Sinterleme rejimi 1800¢C, 100 bar, 1.5 saat

Sinterlenen numune sayisi 800

Sisen numune sayisi 220

Sekil 3.5. 1600°C’de ugucularin uzaklastirilmasi igin
on 1s1l islem ve sinterleme islemi sonrasinda gozlenen
sisme probleminin sematik gosterimi

3. Asamaya yénelik yapilan calismalar ve bulgular:

TiN tozunun, kolay hidroliz olmas1 nedeniyle 6giitme
sonrasinda son asamada katilan AIN tozu ile ayni
asamada katilip diisiik devirlerde (300 rpm, 15
dakika) karistirilmasi, graniil hale getirme, presleme,
akan azot ve argon gaz1 ortaminda baglayic
uzaklastirma (600°C, 2 saat), strekli gaz akisi olan
firinda on sinterleme ve sonrasinda GPS firininda
sinterleme islemi uygulanmistir.

Sinterleme rejiminin tespiti i¢in malzemenin gaz
basingh sinterleme firininda dilatometre g¢alismasi
yapimistir (Sekil 3.6). Dilatometre grafiginden
goriindiigii lizere, numune 1450-1620°C aralifinda
¢ok hizli bir kiiciilme yani ytiksek sinterleme aktivitesi
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gostermektedir. Bu yiiksek sinterleme aktivitesinden
dolay1 numune dis kisimlarinin 6nce sinterlenip igeri
kisimlarda gaz hapsolmasinin Oniine ge¢mek
diistincesiyle 1400 ile 1620°C arasinda 2°C/dak.
1sitma hizi uygulanmasina karar verilmistir. Ancak bu
durumda bile GPS’de sinterleme islemi ile gdzenek
olusumunun 6niine gegilememistir. Dolayisi ile sadece
disik 1sitma hizinda c¢alisilmasinin  gézenek
olusumuna etkisi olmadig1 goriilmiistiir.

1800

1700

Pyrotop*C

T

Time [min]

Sekil 3.6. Dilatometre egrisi

Sekil 3.5’de gorildigi lizere sisme problemi
numunenin i¢ kisminda yasanmaktadir. Hizh
sinterlesme nedeniyle dis kisimda kabuk olusumu
gerceklesip, kalin olan i¢c kismin sinterlenmesi daha
uzun zaman aldig1 icin TiOz ve SiO gazlarinin
ortamdan c¢ikmasi zorlasmaktadir. Bu nedenle gazlar
ic kisimda gozenek olusumuna ve sisme problemine
neden olmaktadir. Bu durumu 6nlemek igin siirekli
gaz akisi olan firin atmosferinde yavas 1sitma
hizlariyla 6n sinterleme islemi yapilmasina karar
verilmistir. Boylece hem dis ylizeyde kabuk olusumu
engellenecek hem de i¢ kisimdaki gazlarin ortamdan
kolayca uzaklasmasi saglanacaktir.

Bu kapsamda 1000 adet kesici u¢ seklindeki numune
SiC potada siirekli gaz akisi olan sinterlemenin
gerceklestirildigi GPS firinindan farkli olan bir firinda
1620°C, 5 bar, 1 saat on sinterleme islemine ve
sonrasinda GPS firininda 1650°C, 70 bar, 1 saat
sinterleme islemine tabi tutulmus ve elde edilen
ozellikler Tablo 3.5 verilmistir. 1620°C’de uygulanan
akan gaz akisi ortaminda 6n sinterleme islemi ile
sisme problemi giderilmis ve gdzenek olusumu da
tamamen engellenmistir (Sekil 3.7). Sonug¢ olarak
yapillan c¢alisma ile gozeneklerin giderilmesi
konusunda %100 basar1 saglanmistir. Calismada
hedeflenen o'::-SiAlION faz oranlarina ve z degerine
ulasilmis, endiistri standartlarina uygun yeterli sertlik
(15-17 GPa) ve kirilma toklugu (6-8 MPam!/?)
degerlerine sahip kesici u¢ malzemesi elde edilmistir
(Sekil 3.8).

Tablo 3.5. On sinterleme rejimi: 16200C, 5 bar, 1 saat,
Sinterleme rejimi: 1650°C, 70 bar, 1 saat (GPS)
uygulanan malzemeye ait 6zellikler

Proses Kosullar1 Son agamada TiN ilavesi, Siirekli gaz

akis1 ortaminda 6n sinterleme

Bulk Yogunluk(gr/cm3) 3.48
%Acik Porozite 0.10
o:p'SiAION Orani 22a:78p
Z degeri 0.68
Kic (MPam1/2) 5.75+0.48
Sertlik (GPa) 16.01 £ 0.07

B-SiAION

TiN
taneleri

a-SiAION
taneleri

Sekil 3.7. On sinterleme rejimi: 1620°C, 5 bar, 1 saat,
Sinterleme rejimi: 1650°C, 70 bar, 1 saat (GPS)
uygulanan malzemenin mikroyap:1 goriintiisii (koyu
gri ignemsi taneler: (-SiAlON taneleri; ac¢ik gri
eseksenli taneler: a-SiAlON taneleri; Beyaz parlak
taneler: TiN taneleri; kiiciik beyaz bolgeler: tane sinir
faz1)

Sekil 3.8. Calisma sonucunda pilot dlcekte liretilen
endiistriyel SiAION-TiN kesici uglar
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4. Sonuclar

Yapilan ¢alismada SiAlON seramiklerinin kimyasal
dayanimini arttirmak i¢in TiN ilavesi yapilarak 6zgiin
kompozisyon tasarimlariyla hazirlanmis SiAlION-TiN
kompozitlerinin pilot 06lgekte {iretimi yapilarak,
liretim esnasinda karsilasilan sorunlar ve ¢6ziim
onerileri aciklanmistir. Sonug olarak, siirekli gaz akisi
olan firin atmosferinde yavas 1sitma hizlariyla 6n
sinterleme islemi yapilarak, hem dis ylizeyde kabuk
olusumu engellenmis hem de i¢c kisimdaki gazlarin
ortamdan kolayca uzaklasmasi saglanarak sisme
problemi giderilmis ve gézenekler tamamen elimine
edilmistir. Bu sayede SiAION-TiN kompozit kesici

uglarin pilot Olcekte liretimi basariyla
gerceklestirilmistir.
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