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Ozet
Bu galismada, nisastayla konsolidasyon yontemi kullanilarak hazirlanan goézenekli kristobalit esash
Anabhtar kelimeler seramiklerin goreceli olarak dusuk sicaklikta Gretilmistir. Baslangic tozu olarak SisN4 tozu, sinterleme
Nisastayla ilavesi olarak ise boraksdekahidrat ile ticari bir kaolen kullaniimistir. Gzenek olusturucu olarak ise misir
konsolidasyon; nisastasi kullanilmistir. Sinterleme kosullarina bagli olarak (1000-1200°C’de 1 saat sinterleme) oldukga
Gozenekli seramik; disuk yiginsal yogunluk (0,83-1,08 g/cm?3) ve yliksek gbzeneklilige sahip (%53-73) seramiklerin Uretildigi
Silisyum nitrar; belirlenmistir. Sinterleme hava atmosferinde gergeklestirilmis ve uygulanan isil islem esnasinda SisNg4
Boraksdekahidrat; tozunun oksidasyona ugramasi sonucunda yapida ana faz olarak kristobalit fazinin olustugu XRD
Kristobalit. analizleriyle belirlenmistir. Mikroyapi incelemelerinde nisastayla konsolidasyon yontemiyle Uretilen

seramiklerin yiksek oranda gozenege sahip oldugu ve yapida ortalama 80-100 um ile birka¢ pm ile
sinirliiki farkh boyut dagilimina sahip gézenegin olustugu belirlenmistir.

Production of Porous Silica Based Ceramics via Strach Consolidation

Method
Abstract
In this study, fabrication of cristobalite based porous ceramics was carried out via starch consolidation
Keywords technique and sintering process was performed at relatively low temperatures. SisNs powder was used
Starch consolidation; as starting material and as sintering aids boraxdecahydrate and a commercial kaolin was selected. Corn
Porous ceramics; starch was used as pore forming agent. It was determined that light weight (0.83-1.08 g/cm3) and highly
Silicon nitride; porous (53-73%) ceramics were produced depending on the sintering conditions (sintering at 1000-
Boraxdecahydrate; 1200°C for 1 hour). Sintering was performed under atmospheric conditions and during the heat
Cristobalite. treatment procedure SisN, powder was oxidized to cristobalite phase and this was confirmed by XRD
analysis. Microstructural analysis revealed that highly porous ceramics with a bimodal distribution of
pore sizes, 80-100 um and a few um, were fabricated via starch consolidation technique.
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1. Giris yapilan bilimsel ¢alismalarin da belirgin bir sekilde

arttigl  bilinmektedir. (Bose & Tarafder, 2012;
Dittmann, Koos, & Willenbacher, 2013; Eom, Kim,
& Raju, 2013; Galan-Arboledas, Cotes, Martinez, &
Bueno, 2016; Gregorova et al.,, 2016; Hammel,
Ighodaro, & Okoli, 2014; Kalemtas et al., 2013;
Konegger, Patidar, & Bordia, 2015; Kumar & Kim,
2016; Loh & Choong, 2013; Mohanta, Kumar,
Parkash, & Kumar, 2014; Novais, Seabra, &
Labrincha, 2014; Ohji & Fukushima, 2012; Seuba,

Genel olarak degerlendirildiginde; gézenek yapisi,
boyut ve dagihmi gibi kontrol edilebilir gézenek
Ozelliklerine sahip olan malzemelerin, yogun
malzemeler ile karsilastirildiginda ¢ok daha farkli ve
O0zel davranislar sergiledikleri  gortlmektedir.
(Kumar & Kim, 2016; Loh & Choong, 2013; Ohji &
Fukushima, 2012) Ginimizde goézenekli seramik
malzemelerin uygulama alanlarinin her gecen giin
genisledigi ve buna bagl olarak da bu alanda



Nisastayla Konsolidasyon Yéntemiyle Gézenekli Silika Esasl Seramiklerin Uretim , Kalemtas

Deville, Guizard, & Stevenson, 2016; Tampieri,
Celotti, Sprio, Delcogliano, & Franzese, 2001;
Topates, Bilgic, Kalemtas, Aydin, & Ozey; Werner,

Besser, Brandes, Kroll, & Rezwan, 2014)

GoOzenekli seramik malzemeler filtrasyon (dizel
emisyon, eriyik metal, toz, kurum, gaz, su, vb.), isil
izolasyon, 1s1 degistiriciler, elektrodlar, sensorler,
membranlar, gaz beki, biyomedikal uygulamalar,
katalizor, katalizor  destekleri,  piezoelektrik
seramikler, radyant brulérler, sandvi¢ yapilar igin
hafif cekirdekler ve kompozit Uretiminde altlik
olarak kullanim gibi c¢ok c¢esitli uygulama
alanlarinda, genis bir kullanim potansiyeline sahip,
6nemli bir malzeme grubudur. (Arslan & Kalemtas,
2005; Guzman, 2003; Hammel et al., 2014; Han,
& Ye, 1997; Metsger, Driskell, &
Paulsrud, 1982; Mujeebu, Abdullah, Bakar,
Mohamad, & Abdullah, 2009; Nettleship, 1996;
Ohji & Fukushima, 2012; Pavese, Valle, & Badini,
2007; Rittersma, 2002; Studart,

Tervoort, & Gauckler, 2006)

Feng, Yin,

Gonzenbach,

Gozenekli seramiklerin ag yapiya sahip (hem matris
hem de takviye fazinin yapida sirekli oldugu)
kompozit malzemelerin Uretiminde althk olarak
kullanimi oOzellikle  seramik-metal  kompozit
Uretiminde glinimizde ¢alisiimakta olan giincel bir
konudur. (Han et al.,, 1997; Lii, Huang, & Chang,
2002; Lu, Li, Yang, & Li, 2016; Lu et al.,, 2010;
Manfredi et al.,, 2010; Wang et al., 2015; Wu &
Han, 2007) Partikiil takviyeli kompozitler yerine
hem matris hem de takviye fazinin yapida strekli
oldugu ag yapili kompozitlerin Gretiminin ilgi cekme
Ag vyapil
kompozitlerde ozelliklerin yone bagh degisim

nedenleri su sekilde 06zetlenebilir:
gostermemesi, takviye fazinin yapida homojen
dagilmis olmasi, fiziksel ve mekanik o6zelliklerinin
homojen olmasi ve kompozitin nispeten daha
kararli olmasi. (Agrawal & Sun, 2004; Hong, Zhang,
Han, & He, 2005; Pavese, Fino, Valle, & Badini,
2006) Ayrica bu yontem kullanilarak Uretilen
kompozitlerde hacimce > %70'lere varan seramik
oranlarina ulasmak da mimkin olmaktadir. Ag
yapili
otomotiv endustrisi, biyomedikal ve elektronik

seramik-metal  kompozit malzemeler

paketleme uygulamalar gibi ¢ok cesitli alanlarda
kullanim imkani bulmaktadir. (Coldea, Swain, &
Thiel, 2013; Daehn & Breslin, 2006; Li, Xiong, Liu,
Bai, & Zhao, 2014) Ag yapiya sahip seramik-polimer
kompozitler alanindaki calismalarin ise seramik-
metal sistemlerine oranla nispeten sinirli kaldig
gorilmektedir. Ancak bu alanda son yillarda farkl
¢alismalarin yiritilmeye baslandigi goriilmektedir.
(Hu, Du, & Chen, 2016a; Pezzotti, Kamada, & Miki,
2000; Tianchi, Dangsheng, & Tianle, 2010; Tilbrook,
Moon, & Hoffman, 2005) Ginimizde seramik-
polimer kompozitler pek ¢ok uygulama alaninda
kullanim potansiyeli nedeniyle yogun olarak
calisilmakta olan alanlardan bir digeridir. Ornegin
son yillarda elektronik paketleme uygulamalarinda
izolasyon malzemesi olarak seramik-polimer
kompozitlerin kullanimiyla ilgili cok sayida ¢alisma
goreceli

yuksek isil iletkenlik, daha ylksek givenirlik, yiksek

vapilmaktadir. Bu kompozitler olarak
mukavemet, dislik Gretim maliyeti gibi onemli

avantajlara sahiptir. Bu 0Ozellikleri nedeniyle
seramik-polimer kompozitler ticari Griine dénidsme
potansiyeli yiksek olan malzemeler olarak
karsimiza ¢ikmaktadir. (Hashin, 1983; Hu, Du, &
Chen, 2016d; Huang, lJiang, & Tanaka, 2011)
Polimerlerin 1sil iletkenlik degerleri oldukga
distktlr. Seramik takviyeli kompozitlerin 6nemli
avantajlarindan biri de polimerlere oranla daha
yiksek 1sil iletkenlik degerlerine sahip olmalaridir.
(Hu et al, 2016) Farkh

kullanilarak hazirlanan

seramik takviyeler
polimer matrisli
kompozitlerin 1sil iletkenlik degerlerinin polimer
matristen daha yiksek oldugu bildirilmektedir. (Hu
2016)

Uretiminde yaygin

et al, Polimer matrisli kompozitlerin

olarak kullanilan seramik
takviyelere 6rnek olarak aliimina, silika, alliminyum
nitrar, titanyum oksit, karbon, silisyum karbir, bor
nitrir, silisyum nitrtr ve kil verilebilir. (Ahmad,
Sarwar, & Mark, 1997; Dai et al., 2015; Gao, 2004;
Gao & Zhao, 2015; Giang, Park, Cho, Ko, & Kim,
2013; Hu et al.,, 2016a; Kusunose, Yagi, Firoz, &
Sekino, 2013; Lakshmikandhan, Chandramohan,
Sethuraman, & Alagar, 2016; Lee & Yoo, 2016; Lee,
Lee, Shanefield, & Cannon, 2008; Leventis, Palczer,
McCorkle, Zhang, & Sotiriou-Leventis, 2005; Li &
Hsu, 2010; Li & Hsu, 2011; Majhi, Choudhary, &
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Maji, 2016; Park, An, Shin, Han, & Lee, 2015; Park,
Heo, Choi, Oh, & Seo, 2011; Sato et al.,, 2010;
Suzuki, Kiba, & Yamauchi, 2011; Yu et al., 2012;
Zhou, Wang, Liu, & Xiong, 2010; Zhu et al., 2013)

Mikro ve nano boyutlu silika takviyeli polimer
matrisli kompozitlerin 6zelliklerinin tane boyut ve
dagihmi, tane morfolojisi ve seramik hacim kesri
gibi cesitli degiskenlere bagli olarak incelendigi ¢ok
sayida giincel yayin bulunmaktadir. (Adachi, Osaki,
Araki, & Kwon, 2008; Kwon, Adachi, & Araki, 2008;
Kwon, Adachi, Araki, & Yamaji, 2008; Lee & Yoo,
2016) Ancak bu kompozitler ag yapili degil partikiil
Partikul
kompozitlerde genelde 5-100 um tane boyutuna

takviyeli kompozitlerdir. takviyeli
sahip ve hacimce orani yaklasik olarak %15-30
arasinda degisen dolgu oranlarinin kullanildig
bildirilmektedir. (Ragosta, Abbate, Musto, Scarinzi,
& Mascia, 2005)

seramik  takviye

Kullanilabilecek maksimum

malzemesi  miktari  Gretim
yéntemine bagli olarak sinirli kalmaktadir. (Ragosta

et al., 2005) Bu calisma sonucunda dretilen agik

gozenekli seramiklerin oda sicakhgi
uygulamalarinda  kullanilmak {izere = seramik-
polimer ag vyapih  kompozit malzemelerin

Uretilmesinde althk olarak kullanilmasi potansiyeli
bulunmaktadir. Polimer matris icerisinde seramik
taneleri dagitmak yerine acik gozenekli seramik
althiga polimer infiltre ederek literatiirde bildirilen
seramik hacim kesirlerinden daha yiksek seramik
matrisli

icerigine sahip polimer kompozitlerin

Uretilebilecegi diistinilmektedir.

Gozenekli seramik malzemelerin 6zelliklerinin daha
iyi bir sekilde kontrol edilebilmesi, daha ekonomik
bir sekilde ve seri Uretime wuygun olarak
Uretilebilmesi icin yeni gozenekli seramik malzeme
Uretim yontemleri gelistiriimeye ve mevcut
yontemleri daha da iyi hale getiriimeye yonelik ¢ok
2008;
Guzman, 2003; Hammel et al., 2014; Konegger et
al., 2015; Kumar & Kim, 2016; Lyckfeldt & Ferreira,
1998; Maurath, Dittmann, Schultz, & Willenbacher,
2015; Naviroj, Miller, Colombo, & Faber, 2015; Ohji
& Fukushima, 2012; Okada et al., 2016; Studart et

al., 2006; Vitorino, Freitas, Ribeiro, Abrantes, &

sayilda c¢alisma vyapilmaktadir. (Deville,

Frade, 2015; Wan, Feng, Yang, Xu, & Qiu, 2015;
Wiecinska & Bachonko, 2016) Bu arastirmalarin
meyvelerinden biri olarak nisastayla konsolide
etme metoduyla gozenekli seramiklerin Gretimi ilk
olarak 1998 yilinda gerceklestirilmistir. (Alves, Tari,
Fonseca, & Ferreira, 1998; Lyckfeldt & Ferreira,
1998) Bu c¢alismalardan sonra farkli gozenekli
seramik malzemelerin nisastayla konsolide etme
metoduyla Uretimi Uzerine yogun arastirmalar

yapilmistir.  Bu yontem kullanilarak dretilen
gozenekli seramik malzemeler igerisinde allimina,
kordiyerit, kalsiyum karbonat, hidroksiapatit,
silisyum  nitrir ve mdullit seramikleri basl
cekmektedir. (Alves et al., 1998; Gong, Wang,
Cheng, Zhang, & Zhang, 2014; Lemos & Ferreira,
2000; Lyckfeldt & Ferreira, 1998; Rodriguez-
Lorenzo, Vallet-Regi, & Ferreira, 2002; Yao, Xia,
Zeng, Zuo, & lJiang, 2012) Bu yontemde nisastanin
suyla etkilesimi sonucu kazanmis oldugu jellesme
faydalaniimaktadir.

kabiliyetinden Nisasta

kalinlastirma, jellestirme, vyapistirici  ve film

olusturma kabiliyetleri nedeniyle ilag, vyiyecek,
tekstil, kagit,

malzemeleri gibi pek ¢ok endistriyel uygulama

eczacilk, yapistirict  ve yapi
alaninda yaygin bir kullanima sahiptir. (Lyckfeldt &
Ferreira, 1998)

Genel bir degerlendirme yapildiginda dogrudan
konsolidasyon yontemlerinden biri olan nisastayla
konsolide etme metodunun en temel avantajlari;

= (retim sdrecinin basit olmasi,

= farkh

malzemelerinin kullanilmasiyla karmasik sekilli

tirde ve geometride kalip

malzemelerin hazirlanmasina olanak vermesi,

® {iretimde kullanilan malzeme ve ekipmanlarin

ekonomik ve kolay elde edilebilir olmasi
seklinde siralanabilir. (Lyckfeldt & Ferreira, 1998)
Gergeklestirilen bu ¢alismada nisastayla
konsolidasyon metoduyla yiiksek oranda (%53-67)
actk gozenek iceren kristobalit esash hafif (0,83-
1,08 g/cm3) seramik malzemeler nispeten diisiik

sicaklikta Grretilmistir (< 1200°C).

Uretilen bu acik gozenekli seramiklerin seramik-
polimer ve seramik-metal kompozit malzemelerin

Uretilmesinde  althk  olarak  kullanilabilecegi
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duslintilmektedir. Bu tiir kompozitlerin gesitli diistik
sicaklik
olabilecegi dustnilmektedir.

uygulamalarinda kullanim  potansiyeli

2. Materyal ve Yontem

Bu calismada gozenekli silika esash seramiklerin
distk sicaklikta Gretimi icin baslangi¢c tozu olarak
ekonomik bir 0—SizNg (SNSP) tozu,
boraksdekahidrat (Na;B407.10H,0, Tekkim), ticari
bir kaolen (CC31) ve gbézenek olusturucu olarak da
misir nisastasi (Piyale) kullaniimigtir.

Kullanilan o-SisNs tozuna ait kimyasal bilesim
SisNg4
iceriginin > % 95, oksijen igeriginin %1,2—1,4 oldugu

Cizelge 1'de verilmektedir. tozunun o

ve az miktarda da Cl, Ca, Fe, Al ve C safsizligi
icerdigi gorilmektedir (Cizelge 1).

Cizelge 1. o—SisN; tozuna ait kimyasal bilesim

Element ag. %

cl <0,01

Ca < 0,001

(0] 1,2-14

Fe <0,01

Al < 0,005
C <0,2
o—SisN, icerigi >95

Kullanilan CC31 kaolenine ait bilesim Cizelge 2’de

verilmektedir. Kullanilan ticari kaolende cesitli

safsizliklarin  bulundugu ancak bu safsizliklarin
toplaminin oraninin < %5 oldugu gorilmektedir

(Cizelge 2).

Cizelge 2. CC31 kaolenine ait bilesim

Bilesen ag. % Bilesen ag. %
Sio: 50,73 Al>O3 35,41
K20 2,44 Fe203 0,63
MgO 0,51 Na20 0,47
Cao 0,31

Ates kaybi : % 9,5

Farkh oranlarda nisasta kullanilarak tasarlanan

bilesimlerde seramik:boraksdekahidrat orani

agirlikca 4:1 olacak sekilde sabit tutulmustur.
Tasarlanan bilesimler Cizelge 3'de sunulmaktadir.
Tasarlanan bilesimlere hem reolojik 6zellikleri

gelistirmek hem de sinterleme davranisini
iyilestirmek amaciyla %2,5 oraninda CC31 kaolen
Hazirlanan toz

ilave edilmistir. karisimi  sulu

ortamda, bilyali degirmende 24 saat sireyle

ogutilerek homojen bir ¢amur hazirlanmistir.
Hazirlanan ¢camur su gecirmez kaliplarin icerisine
bosaltilarak 50°C'deki etiiv igerisinde jellesmeye
birakilmistir. Jellesme sonrasi yas numuneler oda
sicakliginda 24 saat kurutulmustur. Kurutulan
numunelere hava ortaminda baglayici giderme ve

sinterleme islemleri uygulanmustir.

Cizelge 3. Tasarlanan bilesimler

Bilesim SisNs Nisasta
3 ag. % ag. %
SN70N30-4 70 30
SN60N40-4 60 40
SN50N50-4 50 50

seramik:boraksdekahidrat orani (ag.) = 4:1

SN: SisNa, N: Nisasta

Sinterleme ¢alismalari 6ncesinde uygulanacak olan

baglayici giderme 1sil rejimini belirlemek igin
kullanilan misir nisastasinin TG-DTA analizi Netzsch
marka STA 449F3 model termal analiz cihaziyla
gercgeklestirilmistir. Nisastanin termal analizinde
700°C'ye  kadar  10°C/dakika

uygulanmistir. Termal analiz icin hava ortami tercih

Isitma hizi

edilmistir. Uretilen gozenekli seramiklerin acik
gozenek miktari ve yiginsal yogunlugunun tespiti
icin  Arsimet  prensibinden  yararlanilmistir.
Gozenekli seramiklerin igyapi incelemeleri Supra VP
50 ve ZeissEvo 50 EP taramali elektron mikroskobu
(SEM)
seramikler toz haline (< 63 um) getirildikten sonra
Rigaku marka, Rint 2200 model X-isini kirinim (XRD)

cihazi ile gercgeklestirilmistir. Analizlerde X-isini

kullanilmistir.  Faz analizleri gbdzenekli

kaynag! olarak Cu tiipu (A=1,54 A) kullaniimis ve
1°/dakika tarama hizi uygulanmistir.

AKU FEMUBID 16 (2016) 035703
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3. Bulgular

Galismada kullanilan a—SisNs ve nisasta baslangig

malzemelerinin mikroyapilari taramal elektron

mikroskobuyla incelenmistir. Kullanilan a—SisN4
tozuna ait temsili bir SEM goérintisi Sekil 1'de
verilmektedir. Mikroyapi incelemeleri sonucunda
0—SizNa4
olmadigl, hem nispeten yiksek hem de distk

boy/en

tozunun tane morfolojisinin tek tip

oranina sahip tanelerin bulundugu

gbzlemlenmistir (Sekil 1).

Sekil 1. a—SisN4 baslangic tozuna ait SEM goriuintisi

Calismada kullanilan nisastanin tane boyut ve
dagihmi elde edilecek olan nihai gbzenekli seramik
blinyede saglanacak gbdzenek boyut ve dagilimini

dogrudan etkiledigi icin olduk¢a ©nemli bir
unsurdur. Bu calismada gozenekli seramik Gretim
sirecinde hem jellestirici hem de gobzenek

olusturucu olarak kullanilan misir nisastasina ait

SEM Sekil 2’de  sunulmaktadir.

Gorildigu tzere kullanilan nisastanin tane boyutu

goruntlsu

~10-20 um olup genel olarak homojen bir tane

morfolojisi sergilemektedir.

Sekil 2. Piyale misir nisastanin SEM goriintisu

Kullanilan misir nisastasinin TG-DTA analizi sonucu
Sekil 3’de gorilmektedir. Nisastanin agirlik kaybinin
~300°C'ye kadar ~%11 oldugu, ~300-350°C'de
agirhk kaybinin oldukga keskin bir sekilde meydana
Bu
hizinin  tekrar

geldigi ve ~%65'lere ulastig
sicakhktan sonra agirlik kaybi
~350-560°C
kaybinin ~%23 oldugu godzlemlenmistir. Nisastanin

belirlenmistir.

yavasladigi  ve araliginda agirlik

yapidan tamamen uzaklastigi sicaklk ise ~575°C
olarak belirlenmistir.

DTA /(uV/mg)
TG % TG DTG /(%/min)
Mass Change\:-1120 % Peak: 3490 °C Peak:4056 °C 3173 1 exo
1001+ \ wlos fo
801 peak 1021°c MassChange:-030% Peak: 5104 °C o4 | -5
Peak: 3113 °C Peak 476.0°C
60 - \ 10
0.2
Peak 2878 °C Mass Change: -65.29 %
40 1 -15
Peak: 115.7 °C \ Mass ChanKZZ.GG % 0.0
20 - Mass Change: -0.14 % r-20
. Peak: 304.1°C [ |
AU g [25 733

100 200 300

400

500 600

Temperature /°C
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Sekil 3. Nisastanin TG-DTA analiz sonucu

Baglayici giderme islemi atmosfer kosullarinda,
1°C/dakika
sicaklikta  bir  saat

iIsitma hiziyla 600°C’'ye ¢ikilip, bu
bekleme  uygulanarak
tamamlanmistir. Uygulanan bu isil islem sonrasinda
numunelerin 6nemli bir oranda sekilsel bozulmaya
giderme isleminin

ugramadan baglayici

tamamlandigi belirlenmistir.

Nisasta ile dokim teknigi kullanilarak sekillendirilen
seramik numunelerin farkli sicakliklarda bir saat
sureyle sinterlenmesi sonrasinda elde edilen agik
gozenek ve yiginsal yogunluk degerleri Cizelge 4'de
yer almaktadir. Uretilen seramiklerin acik gdzenek
miktarinin bilesim ve sinterleme kosullarina bagl
olarak %53-73 araliginda degistigi belirlenmistir.

Cizelge 4. Bir saat sireyle farkli sicakliklarda sinterlenen
numunelere ait acik gozenek ve vyiginsal yogunluk
degerleri

Sinterleme sicakhgi : 1200°C

Bilesim Yogunluk Goézenek
g/cm? %
SN70N30-4 0,87 £ 0,04 64,3+2,6
SN60N40-4 0,92 £ 0,04 60,8+1,3
SN50N50-4 1,03+ 0,05 55,4+2,3
Sinterleme sicakhgi : 1100°C
Bilesim Yogunluk Gozenek
g/cm? %
SN70N30-4 0,78 £ 0,02 675+1,1
SN60N40-4 0,81 +£0,02 66,6 £1,1
SN50N50-4 0,72 £0,05 70,7+1,8
Sinterleme sicakhgi : 1000°C
Bilesim Yogunluk Gozenek
g/cm? %
SN70N30-4 0,83 £ 0,04 66,7+t1,3
SN60N40-4 0,78 £0,01 69,2+0,2
SN50N50-4 0,94+ 0,06 61,6 +2,8

Uretilen gézenekli seramiklerin faz analizi sonuglari
Sekil 4-6'da verilmektedir. Tim numunelerde en
ylksek pik siddetine sahip fazin kristobalit oldugu

gozlemlenirken bir miktar silisyum nitririn de
yapida bulundugu tespit edilmistir. Ancak baz
numunelerde, 6rnegin SN50N50-4 numunesine ait
XRD analizi (Sekil 4), 1200°C'de
sinterleme sonrasi yapida neredeyse hig silisyum

sonucunda

nitrir fazinin kalmadig belirlenmistir.

Silisyum nitriirin oksidasyonu sonucunda silika
olusumu asagidaki denklem ile ifade edilmektedir.
Uygulanan 1sil rejime bagl olarak oncelikle tane
ylzeylerinden baslayarak amorf silika olusumu
meydana gelmektedir. Uygun sicaklikta ve/veya
yeterli stire boyunca bekleme verilmesi durumunda
vapida kristobalit fazi olusmaya baslamaktadir.
Sodyum ve magnezyum gibi katyonlarin camsi fazin
vizkozitesini dislirdiglu ve kristobalit olusumunu
kolaylastirdigi  bildirilmektedir. (Kiehle,
Gielisse, & Rockett, 1975) Bu calismada sinterleme

Heung,

ilavesi olarak kullanilan ve yiksek miktarda sodyum
katyonu iceren boraksdekahidrat ilavesi nedeniyle
sistemde dlstk vizkoziteli camsi bir faz
olusumunun meydana gelmis olabilecegi ve bunun

sonucunda da tim numunelerde kuvvetli bir

kristobalit fazi olusumunun meydana geldigi
disinilmektedir.
SisNs + 30, — 3SiO; + 2N, (1)
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Sekil 4. Hava ortaminda (a) 1200 ve (b) 1100°C'de
sinterlenen SN50N50-4 numunesine ait XRD analizi
sonucu
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Sekil 5. Hava ortaminda (a) 1200 ve (b) 1100°C'de
Uretilen SN60N40-4 numunesine ait XRD analizi sonucu
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Sekil 6. Hava ortaminda (a) 1200 ve (b) 1100°C'de
Uretilen SN70N30-4 numunesine ait XRD analizi sonucu

Ding ve ark. (Ding, Zeng, & Jiang, 2007) tarafindan
yapilan bir calismada a-SisN4 tozu kullanilarak hava
ortaminda ve 1200-1500°C araliginda oksidasyonla
baglama prosesiyle silika baglh gozenekli SisNa
a-SizNg
tozunun oksidasyonun 910°C'de basladigi ve

seramikler Uretilmistir. Bu ¢alismada
1200°C'de 4 saat sinterleme sonucunda yapida
amorf silika olustugu ancak kristobalit fazinin
bildirilmektedir.

sirede gerceklestirilen

gozlemlenmedigi
2007) Ayni
¢alismasi sonucunda 1300°C'de kristobalit fazinin

(Ding et al.,
sinterleme

XRD ile belirlendigi ancak zayif bir pik seklinde

gozlendigi belirtilmektedir.  Ancak  sicaklik
1400°C'ye c¢lkarildiginda 4 saat sinterleme
sonucunda amorf silikanin  6nemli oranda
kristallenmesi sonucunda gligli  bir sekilde

kristobalit fazinin goézlendigi rapor edilmektedir. Bu
¢alismada ise c¢ok daha dislik sicakliklarda bile
kristobalit fazinin gicli bir sekilde olustugu tespit
edilmistir. Bunun nedeninin sinterleme ilavesi
boraksdekahidrat ve kaolen

nedeniyle dustk

olarak kullanilan

ilaveleri sistemde olusan

vizkoziteli sivi faz oldugu diisintilmektedir.
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Gozenekli seramiklerin incelemeleri

icyapl
sonucunda elde edilen gorintiler Sekil 7 ve 8'de

sunulmaktadir.

30 um
(b)

Sekil 7. Hava ortaminda 1200°C'de 1 saatte Uretilen
SN50N50-4 numunesine ait farkl (a) 500x ve (b) 2000x
bliyitmelerdeki SEM gorintileri

Gorildugu Gzere Uretilen numunelerde iki farkh
boyutta Nisasta
tanelerinin topaklanmasi ile su emmesi sonucu

gozenek bulunmaktadir.
yapida sismesi ve baglayici giderme siirecinde
tamamen  yapidan uzaklasmasi
80-100 um boyutlarinda
gozenekler olusmaktadir. Bu gbzeneklerin yani sira

nisastanin

sonucunda blyuk

taneler arasinda olusan ve boyutlari birkag pum ile
sinirli olan ikinci bir gézenek olusumu Uretilen tim
numunelerde gozlemlenmistir. Yapida gézlemlenen
ve daha kii¢lk boyuta sahip (nisastanin uzaklasmasi

ve tanelerin paketlenmesi dolayisiyla olusan
gbzenekler haricindeki) gozeneklerin  kullanilan
silisyum nitrir tozunun sinterleme sirecinde

oksidasyonu sirasinda agiga c¢ikan N; ve SiO

gazlarindan kaynaklandig disunulmektedir.
Kullanilan sinterleme ilavelerinin etkisiyle yapida
yogun bir sekilde sivi faz olusumunun meydana
gelmis oldugu da mikroyapi incelemeleri siirecinde

belirlenmistir.
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Sekil 8. Hava ortaminda 1200°C'de 1 saatte Uretilen
SN60N40-4 numunesine ait farkh (a) 1000x ve (b) 2500x
blylitmelerdeki SEM goriintileri

4. Tartigma ve Sonug¢

Bu calisma kapsaminda nisasta ile dokiim yontemi
kullanilarak yiiksek gozeneklilige sahip seramikler,

atmosfer kosullarinda ve disiik sicaklkta (<
1200°C)  dretilmistir.  Misir  nisastasi  hem
konsolidasyonu saglamak, hem de gozenek

olusturmak amaciyla agirlikca % 30-50 oraninda
kullanilmistir.

Baslangi¢c tozu olarak SisNs kullanilmis ve farkli
oranlarda nisastanin yani sira sinterleme ilavesi
olarak diisiik miktarda (%2,5) CC31 ticari kaoleni ve
seramik:boraksdekahidrat orani agirlikga 4:1 olacak
sekilde boraksdekahidrat kullanilmistir. Bu calisma
sonucunda, dusiik yiginsal yogunluk (0,83-1,08
g/cm?3) ve yiksek acik gézenek icerigine sahip (%53-
73) seramiklerin nisastayla dokiim yontemiyle
basariyla tretildigi belirlenmistir.

Baslangi¢c tozu olarak oksit disi bir seramik olan
SisNs kullanilmis, baglayici giderme ve sinterleme
islemi hava atmosferinde gerceklestirilmistir. Hava
atmosferinde uygulanan isil islem esnasinda SisN4
tozunun oksidasyona ugramasi sonucunda yapida
ana faz olarak kristobalit fazinin olustugu XRD
analizleriyle belirlenmistir. Bu ¢alismada kullanilan
sinterleme ilavelerinin 6zellikle yiksek miktarda
boraksdekahidratin
sinterleme siirecinde yapida disiik vizkoziteli camsi

sodyum  katyonu iceren
bir faz olusumuna neden oldugu ve bunun

sonucunda da tim numunelerde kuvvetli bir

kristobalit fazi olusumunun meydana geldigi
duslintilmektedir.
Mikroyapi incelemeleri sonucunda nisastayla

konsolidasyon yontemiyle (retilen seramiklerin
yiksek oranda acik gozenege sahip oldugu ve
yapida ortalama 80-100 um ile birka¢ um ile sinirli
iki farkl boyut dagilimina sahip gézenegin olustugu
tanelerinin  tamamen

belirlenmistir.  Nisasta

yapidan uzaklasmasi sonucunda vyapida biyik

gozenekler olusmaktadir. Yapida gozlemlenen ve
daha kiglk boyuta sahip (nisastanin uzaklasmasi ve

tanelerin paketlenmesi dolayisiyla olusan
gozenekler haricindeki) goézeneklerin  kullanilan
silisyum nitrir tozunun sinterleme siirecinde

oksidasyonu sirasinda aciga c¢ikan N; ve SiO
gazlarindan kaynaklandigi dusliniilmektedir.
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