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Bu galismada, silisyum nitrir/silisyum karbir (SisN4/SiC) kompozit tozu, 2 adimli dinamik termokimyasal

Anahtar kelimeler

Silisyum nitriir; yéntem ile azot ve argon atmosferlerinde silisyum oksit ve karbonun reaksiyonuyla sentezlenmistir. Bu
Silisyum karb[.'lr" amagla farkl regeteler hazirlanmis olup nitriirlenme ve karbirlenme sicakliklari (1400, 1450 ve 1500°C)

Kompozit toz; ile islem siresi (1 ve 2 saat) Uzerine galismalar yapilmistir. Oncelikle farkli regeteler FactSage programi

yardimiyla termodinamik olarak incelenmistir. Uygun olabilecek regeteler belirlendikten sonra
hammadde karigimlari, SiO, ve karbon siyahi kullanilarak C/SiO, orani 2.25 ve 3 olacak sekilde
hazirlanmistir. Toz karigimlarindan elde edilen grandllere uygulanan termokimyasal islemler sonrasinda
kompozit toz Uretimi i¢in en optimum sonug, 1450°C’de 2 saat N, atmosferinde nitriirleme ve 1450°C’de
1 saat Ar atmosferinde karbiirleme islemleriyle 4 rom dénme hizinda saglanmistir. Uretilen tozlarin

Dinamik
termokimyasal
yontem;
FactSage

mikroyapi ve faz incelemeleri SEM-EDS ve XRD yontemleriyle gerceklestirilmistir.

Production of SisN4/SiC Composite Powder by Dynamic Thermochemical

Method
Abstract
In this study, silicon nitride/silicon carbide (SisN4/SiC) composite powder was synthesised via the
Keywords reaction of silicon oxide and carbon in nitrogen and argon atmospheres by 2-step dynamic
Silicon nitride; thermochemical method. For this purpose, different recipes were prepared and studies were carried
Silicon carbide; out on nitriding and carburizing temperatures (1400, 1450 and 1500°C) and processing time (1 and 2
Composite powder; hours). First of all, different recipes were examined thermodynamically with the help of FactSage
Dynamic program. After determining the suitable recipes, raw material mixtures were prepared using SiO; and
thermochemical carbon black with a C/SiO; ratio of 2.25 and 3. After the thermochemical processes applied to the
method; granules obtained from the powder mixtures, the optimum result for the production of composite
FactSage powder was obtained by nitriding in N, atmosphere for 2 hours at 1450°C and carburizing in Ar
atmosphere for 1 hour at 1450°C at a rotational speed of 4 rpm. Microstructure and phase
investigations of the produced powders were carried out by SEM-EDS and XRD methods.
© Afyon Kocatepe Universitesi
1. Giris sicakhk, oksitleyici atmosfer, asit ve alkali ortam gibi

zorlu kosullarda mikemmel mekanik o6zelliklere
sahip kararl yapida olmalari beklenir (Yilmaz ve Evci
2015). Seramikler, bahsedilen bu zorlu ortamlarda
her zaman metal ve iletken polimerlerden daha iyi
sonug verir (Liu et al. 2019). Bu yizden seramik
esasl kompozitler izerine ¢alismalar yapilmaktadir.
Ozellikle ileri teknolojik seramiklerden SisN, ve SiC,

Gelisen teknoloji ile birlikte bir malzemeden birden
fazla o6zellik beklenebilmektedir. Bu nedenle
kompozit malzemelere olan ilgi her gegen giin
artmaktadir. Bu malzemelerin ilgi gérdugl
alanlardan biri de savunma sektoriidiir. Savunma
sektériinde kullanilacak malzemelerden yiiksek
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ylksek termal ve kimyasal stabilite, diistik yogunluk,
yiksek mukavemet ve zorlu kosullarda yiksek
sertlik  Ozellikleri  sayesinde  bir¢ok yapisal
uygulamada yaygin olarak kullanilmaktadir (Real et
al. 2018). Bu ustlin ozellikleri nedeniyle seramik
esasli kompozitlerde de kullanilan SiC ve SisNa
seramik malzemelere ait bazi 6zellikler Cizelge 1'de
verilmistir.

Cizelgel. SisN4 ve SiC’'nin bazi 6zellikleri (Pierson 1997)

SizNg SiC
o B a B

Yogunluk (g/cm?®) 3.184 3.187 3211 3.214
Erime Noktas1 (°C) 1900 2545 2830°
Is1 kapasitesi (Cp, 75.7-98.2 27.69 28.63
J/mol.K)
Termal iletkenlik 25-36 41.0 255
(K,W/m.°C)
Elastik modiil 260-330 475 441
(GPa)
Sertlik (GPa) 16-18 24.5-28.2
Oksitlenme ~1350 ~500
Sicakligi (°C)

SisN4/SiC kompozit malzemeler, korozyon direnci,
asinma, ylksek termal sok direnci, diisik termal
iletkenlik, oksidasyon direnci, kimyasal kararlilik ve
yiksek mukavemet ozellikleri gibi ozellikleriyle
bilinir. Avantajli bu 06zelliklerinden dolayr da
havacilik-uzay, nikleer uygulamalar ve savunma
sanayi gibi bircok alanda ilgi goérmektedir
(Shahrestani 2021, Oztirk vd. 2019).

Literatlirde bu kompozit tozun lretimi lizerine genel

et al

olarak sinterleme (Shahrestani et al. 2020, Saleem
2019, Khajelakzay and Bakhshi 2017)
kendiliginden yanma sentezi (Khajelakzay and
Bakhshi 2017, Guo et al. 2012), mikrodalga destekli
yontemler (Han et al. 2018) ve farkl indirgeme

at al.

ajanlarinin kullanildigr indirgeme yéntemleri (Real et
al. 2018, Dong et al. 2019, Ortega et al. 2008)
kullanilmistir. Ekonomi ve verimlilik acisindan,
karbotermal indirgeme yontemi, kompozit tozu
sentezlemek icin en iyi yaklasimdir. Adindan da
anlasilacagi tizere karbotermal reaksiyon, karbonun
bir indirgeyici ajan ve bir reaktan olarak kullanildigi

ylksek sicaklik reaksiyonudur. Reaksiyonun normal

oksitleri daha disik oksitlere, metal oksitleri
metallere indirgemede olduk¢a etkili oldugu
bulunmustur. Karbotermal reaksiyon, karbonun

oksidasyonunu 6nlemek i¢in normal olarak inert bir
gaz atmosferinde (argon veya azot) gerceklestirilir
(Ortega et al. 2008, Weimer et al. 1997).

Literatirde yapilan ¢alismalar incelendiginde, Suri
and Shaw (2014) atik silika dumanindan mekanik ve
termal aktivasyon islemi kullanarak elde ettikleri
tozlara sirasiyla 700°C’de 2 saat karbon yakma ve HF
asit ile lic islemleri uygulamislardir. Bunun
sonucunda nano yapili agirlikca %93 a-SisN4s-%7 B-
SiC tozu elde etmisler ve bu tozlarin sivi faz
sinterlenmesini (LPS) incelemislerdir. Yaptiklari bu
calismada farklh miktarda sinterleme katkisi
(hacimce %5 ve %20), sinterleme sicakhigl (1700-
1800°C) ve siiresi (2 ve 4 saat) gibi parametreleri
incelemislerdir. Yogun SisN4/SiC nano kompozitler,
sinterleme katki maddeleri olarak hacimce %20
Al,O3 ve Y,03 kullanilarak azot atmosferi altinda
1700°C’de 2 saat sinterlenmistir. Sinterlenmis bu
Grinin yogunlugunun %98'den biyik oldugu,
sertliginin 12.1 GPa ve kirilma toklugunun 5.5
MPa.m?> oldugu raporlanmistir. Real et al. (2018),
yapmis olduklari ¢calismada 1450°C'de azot-argon
atmosferi altinda piring kabugunun karbotermal
SiC/SisNg4
Uretmislerdir. Bu calismada farkh C/SiO, oranlar,

indirgenmesiyle kompozitleri
farkli Ar/N, oranlarn arastiriimis ve elde edilen
UrGnlere XRD, SEM, FT-IR analizleri yapilmistir.
Baslangic hammaddesine uygulanan fosforik asit
islemi ile piring kabuguna piroliz islemine gerek
kalmadigini, islem basamaklarini kisalttigini ve
kalinti oksit fazi olmadan 1450°C’de farkh oranlarda
Ar/N, atmosferi kullanarak her oranda SiC/SisN4
kompozitlerinin karbotermal yontemle
Uretilebildigini raporlamislardir. Lan et al. (2021),
yapmis olduklari ¢alismada SiC/SisNs kompozitinin
sentezini iki asamali olarak gergeklestirmislerdir.
Hazirlanan SiO,, Si ve C karisimindan, karbotermal
indirgeme yontemi ile Ar atmosferi altinda
1500°C’de 2 saatte SiC ve 1300°C’de 2 saatte SiC/C
elde etmislerdir. ikinci asamada ise SiC/C kompoziti
ve SiO; ile olusturulan karisim 1500°C'de 2 saat
boyunca azot atmosferinde
SiC/SizNg4
sonuglarina gére SiC/SisNs kompozitinin iki asamali

islem gbrmis ve

kompoziti elde edilmistir.  Analiz
bir islemle Uretilebilir oldugu ve elektromanyetik

dalga absorpsiyonu, elektromanyetik girisim
korumasi, ylksek sicaklik direnci, dusik yogunluk
gibi benzersiz 6zellikler sergiledigi raporlanmistir.

Bu calismada, karbotermal indirgeme-nitrirleme ve

karbirleme yontemlerinin esas alindigi, reaksiyon
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boyunca baslangi¢ karisiminin firin icerisinde sirekli
olarak hareket halinde oldugu dinamik bir sistem
ile  SisN4/SiC
gerceklestirilmistir.
Bunun igin farkh regetelerin, Gretim sicaklklarinin
(1400, 1450 ve 1500°C) ve islem siresinin (1 ve 2
saat)

icerisinde termokimyasal islemler

kompozit tozunun (retimi

etkileri incelenerek optimum kosullar
belirlenmistir. Bu sayede ekonomik bir hammadde
olan SiO,’den katma degeri yliksek kompozit bir
tozun (retimi gerceklestirilmistir. Genel olarak,
SisN4/SiC kompozit tozu Uretimi ile ilgili calismalar
statik sistemlerde gergeklestirilmektedir. Bu ¢alisma
sayesinde literatlire dinamik sistemde kompozit toz

Uretimi ile ilgili katki saglanmis olacaktir.

2. Materyal ve Metot
2.1 Kullanilan Hammaddeler

Deneysel ¢alismalarda EGE Kimya A.S.’ye ait 14 um
tane boyutuna ve %99 safliga sahip silika tozu (VN2)
baslangic
indirgeme amaciyla karbon kaynagi olarak Korfez

hammaddesi olarak  kullaniimustir.
Petro Kimya’'ya ait 20 nm tane boyutuna sahip
karbon karasi (ISAF N-220) kullaniimistir. Nitrirleme
ve karbirleme islemleri icin Artok Gaz Ltd. Sti ‘den
alinan yiksek safiyette (%99.99) Azot gazi ve saf
Argon gazi kullanilmistir. Uretim sirasinda gaz akisi
60 L/sa olacak sekilde ayarlanmistir. Kompozit toz
Sekil 1'de

Uretim islemine ait akim semasi

gorilmektedir.

Oksit indirgeyici
Hammadde Hammadde
(5i02) ©)

N 7

Hammadde
Karigmm

.

Granilleme islemi
(%S Gliserol+ Alkol)

!

Dinamik
Termokimyasal
islem

!

Hafif Ogiitme

}

Karakterizasyon

Sekil 1. Kompozit toz tretiminin akim semasi

2.2 Karisim Hazirlama ve Graniilleme islemleri

Si3sN4/SiC kompozit tozunun dinamik termokimyasal
yontem ile sentezine ait deneysel calismalarda
kullanilan reaksiyon Reak. (1)'de gorilmektedir.
Olusmasi beklenen reaksiyona goére C/SiO, orani
2.25tir. Dolayisiyla Uretim icin bu stokiyometrik
oran esas alinarak C/Si0,=2.25 ve bir miktar daha
fazla C ilavesiyle C/SiO>=3 olacak sekilde iki farkli
recete olusturulmustur. Bu recetelere uygun
hammaddeler kuru olarak polipropilen bir kabin
icinde bilya/toz orani 5 olacak sekilde aliimina
bilyalar ile karistirilmistir. Hazirlanan toz karisimlari
hacimce %5’lik gliserol-saf alkol ¢6zeltisiyle manuel
olarak granillenmistir. Elde edilen granillerin 1-3
mm’lik eleklerden gecirilmesiyle elek alti grandller
dinamik termokimyasal islemlere tabi tutulmustur.
Kompozit toz sentezi amaciyla elde edilen
granillerin islem dncesindeki makro goriintisu Sekil

2’'de gorilmektedir.

4Si0,+9C+2Ny+Ar > SisNs+SiC+8CO+Ar (1)

Sekil 2. Hazirlanan SiO>+C karisimindan elde edilen
graniller

2.3. Dinamik Termokimyasal islemler

SisN4/SiC kompozit toz lUretiminde DC servo motor
ve disli bir sistem ile tlpl donebilir hale getirilmis
olan Protherm marka yatay tip atmosfer kontrolll
bir firin kullanilmistir. Toz Uretimi icin belirlenen
recetelere gore elde edilen grandller, grafit bir
reaktorlin icerisine yliklenmis ve bu reaktor firinin
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doner hale getirilmis olan aliimina tlpl icerisine
yerlestirilmistir.  Firn ve  granillerin iginde
bulundugu reaksiyonun gerceklestigi grafit reaktor
Sekil 3(a) ve (b)’de verilmistir. Disli carklar vasitasiyla
firinin aliimina tlplinin déndiridlmesi neticesinde
silindirik formda hazirlanmis olan grafit reaktor de
tlpln icinde donmektedir. Termokimyasal islemler
sirasinda kullanilan N; ve Ar gazlarinin akis
debilerinin ayari, firin ekipmanina bagh bulunan
bilgisayar kontrollt kitle akis metre cihazi (MFC) ile

ayarlanmaktadir.

Sekil 4’de deneysel ¢alismalarda kullanilan dinamik
termokimyasal islemlerin gerceklestirildigi firin ve
ona ait ekipmanlar sematik olarak gosterilmistir.

(a) (b)
Sekil 3. (a) Toz Uretim islemlerinin gergeklestirildigi
dinamik firin, (b) Kullanilan grafit reaktor

Kompozit toz lretimi icin belirlenen recetelere gore
hazirlanan grandiller grafit reaktoriin icerisinde farkh
sicaklik ve strelerde dinamik termokimyasal isleme
tabi tutulmustur. Bu islem iki basamakli olarak
gerceklestiriimektedir. ilk adimda sistemden azot
gazi akisi saglanirken ikinci adimda ise sistem
icerisinde argon gazi kullaniimaktadir. Uretim
islemlerinde Oncelikle firin igerisindeki oksijenin
uzaklastirimasi icin 60 L/sa’lik akisla N, gazi
verilmistir. Sonrasinda gaz akisi 30 L/sa’e dustrultp
kadar

temasinin kesilmesi icin sabit tutulmustur. Sicaklik

reaksiyon baslama sicakhigina oksijen
900°C'ye ulastiginda gaz akisi 60 L/sa olarak
ayarlanmis ve ilk adim gergeklesene kadar bu
miktarda devam edilmistir. ilk adim tamamlandiktan
sonra silisyum karburlerin olusabilmesii¢in FactSage
programi ve literatiire gore SiC olusum sicakliklari
gbz Online alinarak belirlenen sicakhklarda ve
siirede sisteme 60 L/sa Ar gazi verilmistir. islem
suresi bittikten sonra firin sogurken 1000°C'ye
geldiginde Ar gazi akisi 20 L/sa’e ayarlanmis ve islem

bitene kadar Ar gazi akisi sabit tutulmustur. islemler

sirasinda gaz akisinin azaltilmasi ile gaz kullanim

sarfiyatinin  engellenmesi  amaglanmistir. ki
kademede gerceklesen termokimyasal islemin
sicaklik ¢evirimi Sekil 5’de verilmistir. Burada

gorilen islemler 1450°C'de 2 saat N, atmosferinde
nitrirleme ve 1450°C'de 1 saat Ar atmosferinde
karbirleme islemine aittir.

Sicaklik Cevirimi

1600

1400 N, gazi Ar gaz
1200 altinda alunda
%) \
& 1000 \
3
= s "
vl
2 600
v

400
200

0o 1 2 3 4 5 & 7 8 9 10 11 12 13 14
Sire (saat)

Sekil 5. Termokimyasal islemin sicaklik cevirimi

islem sonrasinda elde edilen graniillerin
karakterizasyonu icin, agat havan icinde hafif
o0gutme islemi uygulanarak granillerin toz haline
getirilmesi saglanmistir. Dinamik termokimyasal
islemlerde elde edilen graniiller ve sonrasinda agat
havanda 6gutilerek toz haline getirilen Grin Sekil

6’da verilmistir.

Sekil 6. Dinamik termokimyasal islem sonrasinda elde
edilen (a) graniiller ve (b) tozlar

Dinamik termokimyasal islem sonrasinda elde

edilen tozlarin faz analizleri ve mikroyapi
incelemeleri icin X-isin1 difraksiyonu (XRD) (Rigaku
D/Max-2200/PC) ve taramali elektron mikroskobu
(SEM) (JEOL JSM 6060 LV) analizleri uygulanmis ve

kompozit tozlar karakterize edilmistir.

3. Bulgular ve Tartisma
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Uretimi amaclanan SisN4/SiC  kompozit tozun

sentezlenebilmesi icin uygun deney sartlarinin
belirlenebilmesinde termodinamik bir similasyon
programi olan FactSage 7.0 yazilimi kullanilmistir.
FactSage, hidrometalurji, pirometalurji, malzeme
bilimi, elektrometalurji, korozyon, seramik, cam
teknolojisi gibi konularda c¢ok fazla endistriyel,
akademik ve resmi kullaniciya sahip lisansiistl ve
alanlarinda
Bu

veri

uluslararasi arastirma ve egitim

kullanilabilen termodinamik bir yazilimdir.

program ile bilesiklerin termodinamik

tabanlarina erisim saglanmakta ve gilncel
hesaplamalara ulasilabilmektedir. Bu sayede Gibbs
Enerji hesaplamalari ve karmasik modellemeler
kullanilarak, degisik tlirdeki ¢ok fazli, ¢cok bilesenli
malzemeler igin cesitli grafik ve tablo modlari
sunmaktadir. FactSage programi ile bulunan
termodinamik veriler, diinyadaki organik olmayan
sistemler icin en genis bicimde degerlendirilmis ve
en iyi sonuc¢ veren termodinamik veri tabanlarini
olusturur (Erken 2023). Bu program, kimyasal
Servo-motor

Grafit reaktor

Y

reaksiyonlar neticesinde olusabilecek muhtemel
Grlnleri, bu reaksiyonlarin serbest enerjilerini ve
drdnlerin sicakliklarini

olusacak reaksiyon

belirleyebilmektedir.

Sekil 7’de SisN4/SiC kompozit toz Uretimi igin
kullanilan silika tozunun farkh stokiyometrik oranda
Cile gerceklestirmesi muhtemel olan reaksiyonlarin
FactSage ile olusturulmus mol-sicaklik grafikleri
verilmistir. Grafiklerde sadece C oraninin degistigi ve
olusum sicakhklari agisindan iki grafigin benzer
oldugu gorilmektedir. Grafikte SiO;’'nin yaklasik
olarak 575°C ve 870°Clerde faz
gozikmektedir. Artan sicakhkla birlikte SiO,, karbon

degisimleri

ve azot gazinin varliginda 6ncelikle 1200-1350°C
sicakhk araliginda SizsNs olustugu goézlenmistir. Ayni
1350°C  lzerinde  SiC
Sicakhk  1480°C’ye
sistemde var olan SiO; bir faz degisimi daha

zamanda olusmaya

baslamaktadir. geldiginde

gecirmektedir. 1500°C civarinda ise SiO; sistemden
SiO gazi haline donismektedir.

Bilgisayar

[ ]

— Y

I

—

Jo—=1

akigmetresi

Ar

3 Z SlOg +C
Doner Al2Oz Tip

0

graniiller

0

Gaz gilag

N2

Sekil 4. Dinamik termokimyasal islemlerin gerceklestirildigi firin ve ekipmanlarin sematik gésterimi
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Sekil 7. SisN4/SiC kompozit toz Uretimi icin farkli C/SiO2 oranlarinda FactSage programindan elde edilen Mol-Sicaklik

grafikleri (a) C/SiO2 = 2.25 ve (b) C/SiO2=3

Bu calismada dinamik termokimyasal yontem ile
SisN4/SiC kompozit tozunun Uretilebilmesi igin ilk
Once FactSage yazilimi ile olusturulan grafiklerin
proses
Oncelikle C/SiO, orani 2.25 olarak hazirlanan toz
karisimina 1400, 1450 ve 1500°C sicakliklarda 1’er
saat N

yardimiyla sicakliklari  belirlenmistir.

atmosferinde nitrirleme ve 1500°C
sicaklikta 1 saat Ar gazi atmosferinde karbirleme
islemleri 4 rpm dénme hizinda uygulanmis ve
sentezlenen tozlara ait XRD sonugclari Sekil 8'de
verilmistir. Daha 6nce yapilan benzer tozlarin (TiN,
ZrN) Uretiminde dénme hizinin belirlenmesiyle ilgili
calismalarda en iyi sonucun 4 rpm olarak
belirlenmesinden dolayi (Ozdemir 2019, Canikoglu
et al. 2018) bu c¢alismanin hepsinde firinin dénme
hizi 4 rpm olacak sekilde ayarlanmistir. Bu grafikten
gorildugi gibi yapi icerisinde a-SisNa4, B-SisN4 ve SiC
bulunmaktadir. Bu sonuglara gore, birinci islem

basamagindaki artan sicaklikla birlikte SisNg
donidsimiinin arttigi soylenebilir.
S S: SiC
a: a- SizNg
b: B- Si;N;
s
5 . b S
§ 1:00°Ca‘a b 2 ba k Ab
2 14s0°C A %
1400°C ‘k A
10 20 30 40 50 60 70 80

20

Sekil 8. Farkl sicakliklarda (1400, 1450 ve 1500°C) 1 saat
N2 ve 1500°C’ de 1 saat Ar atmosferinde 4 rpm
dénme hizinda dinamik termokimyasal islem
sonrasinda elde edilen Uriinlerin XRD analizleri

Stokiyometrik oranda SiO,+C toz
1450°C'de  farkh
atmosferinde 4rpm dénme hiziyla nitrirleme islemi

karisimindan
nitrirleme sirelerinde N,
ve 1500°C sicaklikta 1 saat Ar atmosferinde 4 rpm
dénme hiziyla karbirleme islemi sonucunda elde
edilen Grlinlere ait XRD sonuglari grafik olarak Sekil
9’da verilmistir. Burada amacg ilk islem basamaginin
sdresinin etkisini gérmektir. Bu grafige gore artan
nitriirleme siresi ile yapi icerisinde SiC fazinin
yaninda a-SisNs ve B-SisNs fazlarinin da olustugu
gorilmektedir. Dolayisiyla 1. basamakta 1450°C’de

1 saatlik islem siiresi yetersiz kalmistir. Yapilan bir
arastirmada, SiO,+C karisimindan azot atmosferinde
yapilan karbotermal indirgeme islemleri sonrasinda
1400-1500°C’lerde  SisNse  tam
gerceklestigi raporlanmistir (Wang et al. 2021). Bir
baska calismada ise yine karbotermal yontemle,

dontslimin

organik esasli karbon kaynagi ile SiO, karisimindan
azot atmosferinde 2 saatte 1450°C ve Uizeri sicaklikta
SisNs donlisiminin gergeklestigi belirtilmistir (Li et
al. 2019).
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Sekil 9. 1450°C’'de 1, 2 saat N2 ve 1500°C’'de 1 saat Ar
atmosferinde 4 rpm dénme hizinda dinamik
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termokimyasal islem sonrasinda elde edilen
Urlnlerin XRD analizleri

Sekil 10’da
karisimindan ilk islem basamagi 1450°C’'de 2 saat N,

stokiyometrik oranda SiO,+C toz

atmosferinde ve ikinci islem basamagi 1450 ve
1500°C sicakliklarda 1 saat Ar atmosferinde olmak
tzere, 4 rpom doénme hiziyla dinamik termokimyasal
islem sonucunda elde edilen uriinlerin XRD analizi
sonuglari grafik olarak gérilmektedir. Burada amacg,
SisN4/SiC kompozit tozunun Uretilebilmesi icin iki
kademede gergeklesen dinamik termokimyasal
olan SiC

sicakliginin etkisi incelenmesidir. Bu grafige gore

prosesin ikinci kademesi reaksiyon
karbiirleme sicakliginin yikselmesi (1500°C) yapi
icerisinde bulunan a ve B-SisN4 fazlarinin azalmasini
ve SiC olusumunun artmasini saglamistir. ikinci islem
1450°C olmasiyla ilk

kademede elde edilen SizN,4 fazlarinin korundugu ve

basamaginin sicakliginin
ayni zamanda SiC fazinin da meydana geldigi
gorilmektedir. Buradan hareketle, ikinci kademe
islem sicakhginin 1450°C olmasinin uygun oldugu
disintlmektedir. Dolayisiyla SisN4/SiC kompozit toz
dretimi

icin dinamik termokimyasal islem ile
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optimum proses parametrelerinin, 1450°C’de 2 saat
1450°C'de 1 saat Ar

donme hizi oldugu
belirlenmistir. Literatirde yapilan bir calismada SiO;

N, atmosferinde ve
atmosferinde 4 rpm

ve grafen karisimindan mikrodalga sinterleme islemi
ile SiC nano cubuklar elde edildigi raporlanmis ve bu
1500°C’nin
gerceklestigi

calismaya  gore Uzerinde  tam

dontsimiin belirtilmistir.  Ayrica
literatiirde SiOx'nin C ile indirgenmesi sonucu
2100°C lizerinde a-SiC ve 1500-1600°C sicakliklari
arasinda B-SiC Uretilebilecegi belirtilmistir (Pierson
1997, Qin et al. 2022). Literatlrde yapilan bir
calismada SisN4/SiC kompozit tozunun Uretimi bu
sekilde ki

gerceklestirilmis ancak toz Uretimi 1450°C’de 4 saat

calismaya  benzer kademede
ve 1500°C’'de 4 saat olmak lizere uzun islem sireleri

sonrasinda elde edilmistir (Caliskan et al. 2017).

S: SiC
a: o- SizN;
1500°C b: B- Si;N;
=2 S
2 . S
e
= a absl Jl b.
Z 1450 °C b

20

Sekil 10. 1450°C’de 2 saat N2 ve farkli sicakliklarda (1450
ve 1500 °C) 1 saat Ar atmosferinde 4 rpom dénme
hiziyla dinamik termokimyasal islem sonrasinda
elde edilen rinlerin XRD analizleri

Sekil 11’de farkli oranda SiO,+C toz karisimindan
1450°C’de 2 saat N, atmosferinde nitriirleme islemi
ve 1450°C'de 1 saat Ar atmosferinde karbirleme
islemi ile 4 dinamik

rom dénme hiziyla

termokimyasal islemler sonrasinda elde edilen
Urlinlere ait XRD analiz sonuglari verilmistir. Burada
C/SiO, orani 2.25 olacak sekilde stokiyometrik
olarak hazirlanan karisim ve karbon oraninin
artmasinin etkisinin gézlenebilmesi igin C/SiO; orani
3 olacak sekilde iki regete hazirlanmistir. XRD analiz
sonuglarina bakildiginda her iki recetede de yapi
icerisinde SiC, a-SisNs ve B-SisNs fazlarinin varlig
karbon oraninin artmasi

gorilmastir. Ayrica

silisyum karbir pik siddetlerinde az miktarda artisa

sebep olmustur. Dolayisiyla stokiyometrik oranin
2.25 olmasi halinde istenilen Si3N4/SiC kompozit
olusumu elde edilebilmis ve bu oran bu g¢alisma igin
en iyi sonug olarak belirlenmistir.

BAGIL §iDDEI

Sekil 11. C/SiO2 orami 2.25 ve 3 olan karisimlarin
1450°C'de 2 saat N2 atmosferinde ve
1450°C'de 1 saat Ar atmosferinde 4 rpm
dénme hiziyla dinamik termokimyasal islem
sonrasi elde edilen Griinlerin XRD analizleri

Sekil 12’de C/Si0,=2.25 olan stokiyometrik orana
gore hazirlanan karisimin 1450°C'de 2 saat N;
atmosferinde ve 1450°C’de 1saat Ar atmosferinde 4
rom donme hiziyla gergeklestirilen dinamik
termokimyasal islem sonucu elde edilen {riiniin
SEM gorintist  verilmistir. Burada, es eksenli
fiber

gorilmektedir. Yapinin oldukga ince tane boyutuna

taneler ve seklinde c¢ubuksu vyapilar

sahip oldugu ve yaklasik 100 pim ¢apa sahip gubuksu
tanelerin olustugu soylenebilir. Olusan ¢ubuksu
yapilarin B-SisNs ve SiC fazlarina ait oldugu, es
eksenli tanelerin ise a-SisNs fazina ait oldugu
(2014)'nin  yaptigl
¢alismada, 1450°C’de Uretilen SisN4 Urlnlerin hem

disinilmektedir. Ji et al

fiber hem de mikro yapili kristallerden olustugu
raporlanmistir. Tashgukur (2010)'un c¢alismasinda
elde edilen SisN4/SiC kompozitlerde a-SisNs tane
yapisi es eksenli iken, B-SisNs uzamis tane yapisina
sahip oldugu belirtilmistir. Sahin (2009)'in yaptigi
¢alismada da SisNs matriksli SiC kompozitlerde ince
uzun vyapidaki B-SisNs tanelerin olustugu rapor
edilmistir.
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Sekil 12. 1450°C’'de 2 saat N2 atmosferinde ve 1450°C’'de
1saat Ar atmosferinde 4 rpm donme hiziyla
dinamik termokimyasal islem sonrasinda elde
edilen Griiniin SEM goriintisi

1450°C'de 2 saat N, ve 1450°C'de 1 saat Ar
atmosferinde 4 rpm donme hiziyla dinamik

termokimyasal islem sonrasinda elde edilen
kompozit tozun EDS analizi Sekil 13’de verilmistir.
Genel gorintiden alinan analiz sonuglarina gore
azot, silisyum ve karbon elementleri belirlenmis,
bunun yaninda doénlismemis oksijen kalintisina
rastlanmamigtir. Burada elde edilen veriler $Sekil
10’da gorilen XRD

analiz sonucunu

desteklemektedir.

L ]
15kU a8 063 hy
o Ly,

Sekil 13. 1450°C’'de 2 saat N2 ve 1450°C'de 1 saat Ar
atmosferinde 4 rpm dénme hiziyla dinamik
termokimyasal islem ile elde edilen toza ait
EDS analizi

I“

4. Sonuglar

Bu calismada, SisN4/SiC kompozit tozu, 2 adiml
dinamik termokimyasal yoéntem ile SiO, ve C
karisimindan Gretilmis ve bazi islem parametreleri
incelenmistir. Hazirlanan karisimlardan elde edilen

granillere uygulanan dinamik termokimyasal
islemler sonrasinda en iyi sonug, C/SiO; orani 2.25
olan karisimla, 1450°C'de 2 saat N, atmosferinde
nitrirleme ve 1450°C'de 1 saat Ar atmosferinde
karbiirleme islemleriyle 4 rpom dénme hizinda elde
edilmistir. Bu sartlarda, oldukga ince tane boyutuna
sahip yaklasik 100 um g¢apa sahip gubuksu taneler
elde edilmistir. Yapilan XRD ve EDS analizi
sonuglarina  gore oksit

kalmadigl ve yapinin tamamen SisNs ve SiC'den

yapida doénldsmemis

meydana geldigi gortlmustir.
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