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OZET

Yapilan tez calismasinda, dizel araglarin egzoz gazi aritma Sistemlerinde
kullanilan dizel partikiil filtrenin {iretim siireclerinin tespiti, kimyasal kompozisyonun
belirlenmesi ve yapi ¢oziimlenmesi i¢in farkli karakterizasyon teknikleri ile analizler
gergeklestirilmistir.

Calismada optik mikroskop, taramali elektron mikroskobu ikincil elektron
detektorii (SEM-SE), geri yansiyan elektron detektorii (SEM-BSE ), enerji saginimli x-
1s1n1 detektorii (SEM-EDX) ve Xx-isinlari saginimi  (XRD) karakterizasyon teknikleri
kullanilmistir. Optik mikroskop ile dizel partikiil filtrenin makroyap1 analizi yapilmis
olup kare seklindeki agik ve kapali hiicrelerden olustugu ve ekstriizyon sekillendirme
teknigi ile tretildigi bilgisine ulasilmigtir. Taramali elektron mikroskobu (SEM-SE-
BSE-EDX) ile elementel analiz ve mikroyap1 analizi yapilmis olup, temel olarak
silisyum ile karbon elementlerinden olustugu, SiC tanelerinin 10-50 um tane boyutu
araliginda, keskin koseli morfolojide oldugu ve reaksiyon baglamali tiretildigi tespit
edilmistir. XRF cihazi ile elementel analizi yapilarak SEM-EDX sonuglarini destekler
nitelikte sonuglar elde edilmistir. Termal, mekanik ve fiziksel testler yapilarak
mukavemeti, yogunlugu, 1sil iletkenlikleri hakkinda bilgi edinilmistir. Toplam %
gozenek miktar1 ve bulk yogunlugun belirlenmesinde Arsimet prensibi uygulanmistir.
XRD ile yapilan analiz sonucunda ana faz SiC olarak tespit edilmistir.

Yapilan calisma bu tiir pargalarin yerli {iretiminin yapilmas: i¢in ilk adimi
olusturmaktadir. Dizel partikiil filtreler hakkinda detayli teknik bilgiler elde edilerek

ilkemizde iiretimi i¢in 6nemli bir agsama kaydedilecektir.

Anahtar Kelimeler

Dizel partikiil filtre, Karakterizasyon, Mikroyapi, Silisyum Karbiir



ABSTRACT

In this study, the analyses of a commercially available diesel particulate filter
(DPF) that is specifically used in diesel engine exhaust gas after-treatment systems,
were carried out for the identification of the manufacturing processes, determination of
the chemical composition, and microstructural analysis, utilizing different
characterization techniques. The characterization techniques involved were optical
microscopy, scanning electron microscopy with secondary electron detector (SEM-SE),
backscattered electron detector (SEM-BSE), energy dispersive x-ray detector (SEM-
EDX), and x-ray diffraction. Microstructural characterization of the DPF was carried
out with the optical microscope showing cubic shaped open and closed cells which are
evidencing an extrusion based manufacturing technique. Scanning electron microscope
(SEM-SE-BSE-EDX) used for the elemental analysis and microstructural
determination yielded a structure with silicon and carbon elements, the SiC particles is
of the size range 10-50 um with a sharp edged morphology, and manufactured by
reaction bonding sintering. By performing ultimate analysis with XRF device, the
results are obtained in furtherance of SEM results. The information about its strength,
density, and thermal conductivity has been informed by performing thermal, mechanical
and physical experiments. Archimedes principle technique was applied to determine its
% total porosity and bulk density. The XRD analysis resulted in the determination of a
major phase of SiC.

The first stage of the study comprises the local manufacturing of these type of
engine system parts. In our country, an important step can be achieved for the

production of diesel particle filter by obtaining detailed technical information about it.

Key Words
Diesel Particle Filter, Characterization, Microstructure, Silicon Carbide
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1. GIRIS

Giliniimiizde dizel yakit kullanan motorlu tasitlar daha yiiksek performans ve
yakit ekonomisine sahip olmalarindan dolay1 yaygin olarak tercih edilmektedirler. Bu
araclarda dizel yakitin yanmasi sonucunda olusan egzoz gazlarinin zararli oldugu
kesinlesmistir. Egzoz gazi iceresinde bulunan partikiill maddeler (PM) canlilarin
yasamsal fonksiyonlarini olumsuz yonde etkilemektedirler. Bu partikiil maddeleri
engelleyebilmek i¢in kullanilmakta olan ydntemlerin en yaygin olani dizel partikiil
filtrelerdir (DPF).

DPF’lerde, PM boyutlarina gore filtrenin igerisindeki gozenekler vasitasi ile
yakalanarak dogaya salinimi engellenir. Boylelikle PM’lerin salinimi azaltilarak
canlilara olan zararlar1 en aza indirilmis olur. Kullanilmakta olan filtrelerin 6zellikleri
incelendiginde, DPF’ler partikiil maddeleri yakalama acisindan %90°1 gecen verimlere
sahiptirler. DPF’lerde filtre malzemesi olarak genellikle gozenekli seramikler
kullanilmaktadir. Bu malzemeler yiiksek sicakliklarda calistiklart i¢in dayanimlarinin
cok iyi olmasi istenmektedir. Bunun i¢in seramik malzemeler sahip olduklar fiziksel,
kimyasal ve mekanik ozellikler sebebiyle filtre malzemesi olarak daha ¢ok tercih
edilirler.

Bu tez c¢alismasinin amaci, ticari olarak kullanilan bir DPF’nin ¢esitli
karakterizasyon ve test yontemleri ile makroyapisinin, mikroyapisinin, kimyasal
yapisinin, fiziksel, mekanik ve termal Ozelliklerinin belirlenmesi ve DPF’nin {iretim
stiregleri hakkinda bilgi edinilmesidir.

Bu amagla Fiat Linea marka aragtan alinan ticari bir DPF’nin makroyap: ve
hiicre yapilart hakkinda bilgi edinmek icin optik mikroskop, mikroyap: ve elementel
analiz i¢in taramali elektron mikroskobu teknikleri (ikincil elektron, geri yansiyan
elektron, EDX) kullanilmistir. Elemental analiz i¢in XRF cihazi kullanilarak EDX
sonuglari desteklenmistir. Yapinin faz analizi icin XRD teknigi uygulanmigtir.
Malzemenin mekanik testleri 3 nokta egme cihazi ile yapilmistir. Fiziksel ozellikleri
hakkinda Arsimet prensibi ile analizler gerceklestirilerek gozenek miktar1 ve bulk
yogunlugu hesaplanmistir. C-Therm marka termal iletkenlik cihaziyla DPF’nin oda

sicakligindaki 1s1l iletkenligi hesaplanmustir.



Bu ¢alismada tez akisi asagidaki sekilde siralanmistir. Boliim 2°de DPF’lere ait
bilgiler verilmis, Bolim 3’te deneysel ¢alismalar, Boliim 4°d sonuglar ve Boliim 5°te ise

genel sonuglar yer almaktadir.



2. DIZEL PARTIKUL FiLTRE

Son zamanlarda hizla artan diinya niifusu ile birlikte sanayi ve sehirlesmenin
gelismesi, ulasimda kullanilan motorlu tasit sayisinda onemli bir artis meydana
getirmistir. Motorlu araglarin sayisinin artmasi ile yakilan fosil yakitlarin olusturdugu
emisyonlarin atmosferi kirletici unsurlari, canlilarin sagligini tehdit eden boyutlara
ulasmigtir. Motorlu araglarin atmosferi kirletici etkisinin olduk¢a 6nemli boyutlara
ulagsmis olmasi sebebi ile bu zararlart minimize edebilmek i¢in ¢aligmalar uzun siiredir
yiiriitiilmektedir.

Dizel yakit kullanan araglardan kaynaklanan emisyonlarin igerisinde bulunan
partikiil maddelerin zararlart 1970’li yillarda kabul edilmistir (Vincent D., 2008).
1980’11 yillardan itibaren dizel motor kaynakli PM emisyonlar1 basta Amerika Birlesik
Devletleri (ABD) olmak iizere gelismis {iilkelerde yonetmelikle sinirlandirilmaya
baslanmistir (CONCAWE, 1994; Heavy-Duty, 2016; DieselNet, 2016). EURO
emisyon standartlart gelistirilmis olup belirli donemlerde partikiil maddelerin degerleri
daha da disiiriilmistiir. Avrupa’da 1993 yilinda EURO 1 ile baslayan standartlar,
giiniimiizde EURO 6 seviyelerine ulasmistir. Cizelge 2.1 de binek araglarda kullanilmig
ve halen kullanilmakta olan EURO standartlar1 gosterilmistir (DieselNet, 2016).

Cizelge 2.1. Binek araglarda kullanilan EURO standartlari.

CO (g/km) HC (g/km) NOx (g/km) PM (g/km)
Dizel | Benzinli | Dizel | Benzinli | Dizel | Benzinli | Dizel | Benzinli

Eurol | 2.72 2.72 - - - - 0.14 -
Euro 2 1 2.2 - - - - 0.08 -
Euro3 | 0.64 2.3 - 0.2 0.5 0.15 0.05 -
Euro4 | 05 1 - 0.1 0.2 0.08 | 0.025 -
Euro5 | 05 1 - 0.1 0.18 0.06 | 0.005| 0.005
Euro6 | 0.5 1 - 0.1 0.08 0.06 | 0.005| 0.005

Yasal olarak Dizel Partikiil Filtre (DPF) kullanim1 zorunlu olmamasina ragmen,

PM simir degerlerinin siirekli olarak yeni yonetmelikler ile diisiiriilmesi motorlu tagit



tireticilerini DPF kullanim1 konusunda alternatifsiz birakmaktadir. DPF’ler PM
emisyonlarini %90’1 gegen oranlarda elimine edebilmektedirler (Christensen, 2002).
DPF’nin yapisal goriiniimii Sekil 2.1.’deki gibidir. Bu sistemde egzoz gazinin
filtreleme kanali boyunca gegisine olanak saglanip, PM emisyonlarin1 toplamaktadir.
Belirtilen bu sistemin igleyebilmesi i¢in yap1 gdzenekli bir seramik veya metal filtreden

olugmalidir (OILEM, 20015).

DPF

Katalitik Konvertor

Sekil 2.1. Dizel araclarda kullanilan egzoz filtreleme sistemi (OILEM, 20015).

Tasitlarda yakitin yanmasi sonucu meydana gelen PM’nin DPF kanallar
boyunca akisi gergeklesir. Sekil 2.2.’de de goriildiigli iizere filtre sisteminin ardigik
olacak sekilde uclar agik ve kapalidir. Sistemin yapisindan dolayr akis sirasinda,
emisyonlar dogrudan sistemden disar1 ¢ikamazlar. DPF kanallarindan basincinda
etkisiyle kanal yiizeylerinden filtrelenirler. Bu kisimda gergeklesen mekanizmalar;
diftizyonal ¢okiintii, eylemsiz ¢okiintlii ve yiizey mekanizmalarinin kombinasyonlaridir
(Mutlu, 2011; Keskin, 2009).
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Sekil 2.2. Dizel partikiil filtre i¢ yapist ve ¢alisma prensibi (empire-cat, 2015).

DPF’ler egzoz sistemlerinin ¢alisma kosullar1 geregi yiiksek sicakliga, neme ve
sarsintilardan dolay: yeterli mukavemete sahip olmalar1 gereken iiriinlerdir. Ozellikle
yiiksek sicaklik parametresine dikkat edilmelidir. DPF’ler filtreleme yaptiklar1 siire
boyunca PM’ler tarafindan tikanirlar. Olusan bu tikanikligi gidermek amaciyla belirli
periyotlarla DPF kendisini arindirir. Bu siirece “rejenerasyon” adi verilir. Rejenerasyon
sirasinda PM’lerin olusturdugu geri basing artisini ortadan kaldirmak i¢in sicaklikta
yiikselme gerceklesir. Gergeklesen bu sicakilik yiikselmesi DPF’de termo-mekanik
gerilimlere yol acar (Benaqga, 20014). Filtre malzemesinin olusabilecek bu tiir
gerilimlere dayanikli olmast gerekmektedir. DPF’nin performans agisinda da
karsilamas1 gereken parametreler vardir. Bunlar; yiiksek PM yakalama kabiliyeti ve
diisiik basing kaybi1 oranina sahip olmasidir. Giiniimiizde bu 6zellikleri karsilayabilecek
filtreleme malzemesi olarak seramikler 6n plandadir. DPF olarak kullanilacak
malzemelerde aranan genel oOzellikler; yiiksek sicaklik kararliligi ve dayanimi
(~1400°C), korozyon dayamimi, yeterli mekanik mukavemet (>12 MPa), diisiik termal
genlesme katsayist (1,0 - 1,5X10'6/°C, ~800°C’de), olusabilecek termal gerilimin
etkilerini azaltmak i¢in iyi derecede 1s1l iletkenlik ve yakit tiiketimini azaltmak i¢in

diistik agirliktir (Adler, 2005; Keskin, 2009; Pyzik, 2008; Watkins, 2011).

2.1. DPF Calisma Prensipleri
Motorlu tasitlarin hava kirliliginde 6nemli bir payr bulunmaktadir. Bu ise
emisyon kontrol teknolojilerinin gelistirilmesini zorunlu hale getirmistir. Dizel

motorlarinin  yiiksek verimi, diisik kullanim maliyetleri, yiiksek dayanim ve



giivenilirlikleri onlar1 agir hizmet ara¢ pazarinda lider duruma getirmistir. Son
zamanlarda ozellikle yakit fiyatlarmin yiiksekliginden dolay1r dizel motorlarinin hafif
hizmet ara¢ pazarindaki pay1 da giderek artmaktadir.

Dizel motorlarinda yakitin yanmasi sonucu agiga c¢ikan emisyonlarin en
onemlileri partikiill madde (PM), azotoksitler (NOy), hidrokarbonlar (HC) ve
karbonmonoksit (CO)’tir (Ferguson, 1986). Dizel motorlu araglar dizel motorlarin
yanma karakteristikleri sebebiyle benzin motorlu araglardan daha az CO ve yanmamis
HC ¢ikartirlar. Ancak agiga ¢ikan emisyonlardaki PM ve NOy degerleri daha biiyiiktiir.
Bununla beraber, sadece motorlarda yapilan diizenlemeler ile PM ve NOx emisyonlari
yasal diizenlemelerdeki degerlerine diistirilemeyecegi i¢in dizel egzoz emisyonlarinin
es zamanli olarak disiiriilmesi ilizere yanma sonrasinda kullanilmak i¢in farkl
yontemler gelistirilmistir (JianLiu, 2008). DPF’ler yanma sonrasinda motor igerisinde
elimine edilemeyen emisyonlar1 azaltabilmek i¢in yaygin olarak Kkullanilmaya
baslanmugtir.

DPF ile PM’in %90°dan fazlasi egzoz gazindan ayrilarak filtre edilebilmektedir.
Dizel partikiil filtrenin icerisindeki kanallar simetrik olarak agik ve kapali ug sistemi
seklinde tasarlanmis olup agik ugtan giren gazin diger ucun kapali olmasi nedeniyle
filtre icerisinde direk karsiya gegememektedir. Bu engelleme sonucunda bir miktar geri
basing olusur ve bdylece egzoz gaz filtre igerisindeki kanallarin duvarlarinda bulunan
gozenekli yapidan akis gerceklestirerek gdzenek boyutuna gore partikiil maddeler
gozeneklerden gegemeyip sadece gazlar gecer ve egzoz gazi partikiil maddeden ayrilmig
olur (Sekil 2.3).

(b) Filtre Duvar
/

(@) Partikiil Maddeler

PM)_\
600099660,/6 G000
50 o e®ee

—_—

| T

o\ — @
Egzoz gan girisi 8B o 00 00 3B

Sekil 2.3. a) Egzoz gazi girisi ve b) Partikiil maddelerin hiicre duvarlarinda tutulmasi
(Ohno, 2006).



Motorun caligsmasi sirasinda ¢ikan her bir partikiil maddenin filtreye gelmesi
sonucunda PM’ler DPF igerisindeki kanallarda birikme meydana getirir, gbzenekler
tikanir. Filtre kanallarindaki toplanan PM’ler filtre igerisindeki basincin artmasina
neden olacagi icin rejenerasyon ile buradaki PM’ler yakilirlar ve disariya karbondioksit
(COy) ve su (H20) buhari olarak atilirlar.

Biriken partikiil maddelerin filtre duvarlarindan arindirilmast iglemine
rejenerasyon islemi denilip aktif ve pasif rejenerasyon olarak ikiye ayrilir. Pasif
rejenerasyon da yanma islemi katalitik bir reaksiyon ile gergeklestirilir. Pasif
rejenerasyon islemi ise iki sekilde gergeklestirilmektedir. Bunlar; dizel yakitin igerisinde
katki maddesi olarak ve DPF’nin hiicre yiizeylerinin katalitik reaksiyon olusturacak
sekilde katalitik etkiye sahip elementler kullanilmasiyla gergeklestirilir. Katalitik etki
olarak aktif demir ve seryum elementleri dizel yakitlarda katki olarak kullanilmaktadir.
Katalist kaplamali DPF’lerde genellikle degerli madde olarak platin elementi igerir.
Disaridan herhangi bir etki olmaksizin partikiil maddeler egzoz sicakliginda yakilir
(Krishna, 2007).

Aktif rejenerasyon egzoz gazlarinin sicakliginin yeterli olmadigi kosullarda
partikiil maddelere yakit piiskiirtiilerek yakilmasiyla olusur. Aktif rejenerasyon belirli
araliklarla siirekli tekrar etmektedir (NYSERDA, 2007).

Oksidasyon katalizorii ile desteklenen bir DPF, Sekil 2.4’de goriildiigu gibi,
egzoz gazindaki PM taneciklerinin neredeyse tamamini tutarak ve filtre igerisinde
yakilarak daha az zararli olan CO; gazina doniistiiriir. Filtre icerisindeki yanmay1
hizlandiracak olan katalizor kaplama, yakit katkisina ihtiyag duymadan kendisini
yenileyebilmesini saglar ve katkilarin kullanilmasi ile dogacak performanstan daha iyi
bir performans ortaya ¢ikarilir. Katalizor kaplama tizerindeki soy metaller (Pt, Rh, Pd)
sayesinde PM ile tepkimeye girerek yanma sicakligini diisiirme gorevi gostermektedir

(BMW, 2012).
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Sekil 2.4. Dizel partikiil filtrenin ¢aligma prensibi.

2.2. Dizel Partikiil Filtre Malzemesinden Istenilen Ozellikler
Dizel partikiil filtre malzemesi olarak kullanilacak olan malzemelerden istenilen
ozellikler;
e Sicaklik degisimlerinden daha az etkilenebilmesi i¢in diisiik 1s1l genlesme
katsayist,
e Yiiksek sicaklikta caligtigi i¢in yiiksek ergime sicakligi,
e Malzemenin rejenerasyon sirasindaki ani sicaklik degisimlerine dayanikli olmasi
i¢in 1yi termal sok dayanimu,
e Termal gerilmeleri azaltabilmek i¢in yiiksek termal iletkenlik,
e Hareket halindeki araglarda titresimden dolay1 olusan etkilere kars1 koyabilmek
icin mekanik kararlilik,
e Rejenerasyon sirasindan iyi termo-mekanik dayanim,
e Egzoz gazi igerisindeki siilfiir ve su buhari bilesenlerine karsi direngli olmasi
i¢in iyi korozyon dayanimi,

e Yiiksek filtrasyon 6zelligine sahip olmalidir.



2.3. Dizel Partikiil Filtre Malzemeleri
Dizel partikiil filtre olarak kullanilan malzemelerde istenilen 06zelliklerin
tamamini en iyi sekilde karsilayabilecek bir malzeme heniiz bulunmamaktadir. Piyasada

kullanilan malzemeler Cizelge 2.2’de verilmistir.

Cizelge 2.2. Dizel partikiil malzemesi olarak kullanilan bazi malzemelerin 6zellikleri.

Malzeme Kordiyerit SiC Mullit | Al-Titanat | FeCrNi
Yogunluk (g/cm®) 2,1 3,1-3,2 2,9 3,3 8,1
Termal iletkenlik 1-3 90 4-5 1,5-3 14

(W/mK)

Isil Genlesme 0,9-2,5 4,7-5,2 4.4 0,5-3 17
Katsayis1 20-1000 °C

(10° 1/K)

Elastik Modiil (GPa) 130 410 150 20 200
Mak. Yiiksek Sicaklik 1350 1500 1600 1500 1250
Dayanim (°C)

(Havada)

Korozyon direnci* - + 0 0 -

Maliyet* ++ - + + --

*++ ¢ok iyi, + iyi, 0 orta, - zayif, -- cok zayif

2.3.1. Kordiyerit

Dogal bir malzeme olan kaolin, pirofilit ve talk gibi malzemelerden MgAl-silikat
(MgA14Sis01g) elde edilir. Kordiyerit seramikler 1250 °C’de atmosferik ortamda
sinterlenir. Maliyetinin ucuz olmasmin yaninda kordiyeritin baslica avantaji
rejenerasyon sirasinda termal gerilmeleri azaltan, ekstriizyon yoniine paralel olarak
0.4*10° 1/K’ya kadar optimize edilebilen ¢ok diisiik termal genlesme katsayisinin
olmasidir. Kordiyerit DPF monolitik yani yekpare olarak iiretilebilir. Corning ve NGK
sirketleri kordiyerit (Sekil 2.5) DPF’leri pazara iiriin olarak sunmaktadirlar (Corning,
2005; NGK, 2003). Kordiyerit filtrenin en biiylik sorunu malzemenin erime noktasini

asan uygunsuz rejenerasyon sartlarinda termal gerilme olusumuna sebep olan diisiik
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termal iletkenlik olarak goriinmektedir. Bu durumun iyilestirilmesi i¢in c¢aligmalar
devam etmektedir. Baska bir sorun ise sodyum elementi bulunan bilesiklerindeki gibi

PM bilesenlerine karsi korozyon direncinin az olmasidir (Locker, 2004).

Sekil 2.5. NGK firmasi tarafindan tiretilmis kordiyerit DPF (NGK, 2014).

2.3.2. Aliiminyum titanat (Al,TiOs)

Cok 1iyi termal sok direncine sahip oldugu igin kataliz tasiyicilarda ara tabakada
(segment) ve portliner kaplamalar i¢in otomotiv endiistrisinde de kullanilmaktadir.
Aliiminyum titanat kristalleri anizotropik 1s1l genlesme katsayilara sahiptir. Uretilen
tirinlerde olusan mikro catlaklar mukavemeti azaltmaktadir. Aliiminyum titanat dizel
partikiil filtreler i¢in mitkemmel termal sok dayanima sahip olmasina karsin mekanik
mukavemeti, termal iletkenligi kordiyeritten daha disiiktiir. Corning firmast 6zellikle

hafif hizmet tasitlar1 icin aliiminyum titanat esash filtre malzemesi gelistirmistir

(Corning, 2005; Ogunwumi, 2005).

2.3.3. Silisyum nitriir (Si3N,)

Silisyum nitriir  (SigsNg) dizel partikiil filtre tretiminde alternatif olarak
kullanilabilecek seramik malzemeler arasinda yer almaktadir. SiC ile karsilastirildiginda
daha yiiksek dayanim sergiler, ancak nispeten daha diisiik termal iletkenlige sahiptir.

2003’de Asahi firmasi silisyumun nitridasyon yolu ile Si3Nj filtre iirettigini bildirmistir.

2.3.4. Silisyum Kkarbiir (SiC)
SiC seramikleri endiistride Kkullanim yerlerine gore ¢ok farkli uygulama

alanlarma sahiptirler. SiC filtreler kare seklindeki segmentli kenar uzunlugu ~3.5 cm
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olan bal petegi kesitli olup ve aliimina silikat fiberler, SiC toz ve silika karisimindan
olusan bir ¢imentoyla yapistirilirlar. SiC, kordiyeritten daha yiiksek termal iletkenlik
degerine sahip oldugu i¢in rejenerasyon sirasinda meydana gelebilecek gerilmeler
karsisinda daha avantajhdir.

Rekristalize SiC (RSIC) iiretiminde, iri ve ¢ok ince tane boyut dagilimlardan
olusan hammadde karigimi kullanilir. Sinterleme islemi sirasinda ¢ok ince taneler
buharlasarak iri tanelerin koselerinde yeniden kristallenir ve taneler arasinda baglayici
faz olusur. Sinterleme sirasinda ger¢ek anlamda bir sinterleme ve yapida pekisme
meydana gelmedigi i¢in sekillendirme isleminde yiiksek yogunluk saglanmaya calisilir.
Uriinde gdzenek orani yaklasik %]15-18 gibi yiiksek seviyede oldugundan mekanik
mukavemet ve oksitlenmeye karsi direng Ozellikleri gilinlimiiziin standartlarini
karsilamaktan uzaktir.

Silikat bagli SiC (Si SiC); baglayici olarak kullanilan kil, pigsme sirasinda siv1 faz
meydana getirmektedir. Diisiik viskoziteli fazin yiiksek sicakliktaki mukavemeti
olumsuz etkilemesi ile bu tiir malzemenin uygulamasi kisith kalmistir. Aliimina silikat
esasli miillit fazin1 baglayici olarak iceren malzemenin sivi faz miktari, kil baglayiciya
kiyasla daha diistiik ve viskozitesi daha yiiksek oldugundan mekanik mukavemet biraz
daha yiikselmektedir. Ancak yine de yeterli servis dmriinden uzak kalmaistir.

Sinterlenmis SiC (S SiC); baslangic malzemeleri mikronun altindaki olciilerde
bulunan a-SiC veya B-SiC tozuna %?2’den fazla sinterleme ilaveleri kullanilarak
tiretilmektedir. Boylece saf SiC iceren kompleks ve yogun parcalar pahali olmayan
yontemlerle elde edilmis olmaktadir. Sinterleme 1900-2000°C arasindaki sicakliklarda
ve inert gaz atmosferinde gergeklestirilir. Bu sekilde iiretilen parcalar asidik ve bazik
ortamlara kars1 oldukca dayanikli malzemelerdir.

NGK firmas1 2000 yilinda silisyum bagli SiC filtre malzemesini gelistirme
calismalarina baslamistir (Sekil 2.6). Gozenekli silisyum bagl SiC filtre malzemeleri
akigskan yataklarda 850°C’ye kadar sicak gaz temizlemesinde basarili bir sekilde
kullanilmaktadir (NGK, 2003). SiC seramiklerin bal petegi seklinde yekpare iiretilmis
segmentsiz DPF tasarimlar1 da mevcuttur. Segmentli yapida tiretilen SiC DPF ile termal
degismelerde ve iiretim sirasinda kuruma ve sinterleme esnasinda olusabilecek zararlar

ve malzeme kaybi1 en aza indirilmis olmaktadir.
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Sekil 2.6. NGK firmasinin tirettigi SiC DPF (NGK, 2003).

2.3.5. Mullit (3Al,05.2Si0y)

Mullit (3Al,03.2Si0,) mitkkemmel yiiksek sicaklik direnci ve yiiksek dayanimi
gostermektedir. Ancak korozyon direnci diisiik oldugu i¢in kimyasal etkilerden ¢ok
fazla etkilenmektedir. Mullit 1200 °C’nin iizerinde 1sitildiginda es eksenli ve ignemsi
taneli karisim olusturma egilimine sahip, Kolayca iretilebilen ve yaygin olarak
kullanilan seramik bir malzemedir. Ignemsi yapidaki mullitten yapilan dizel partikiil
filtreleri yiiksek filtreleme verimi, az basing diisiimii, hizl1 rejenerasyon, yiiksek sicaklik
kimyasal dayanimi ve yiksek mekanik dayamim gostermektedir. Mullitin

dezavantajlarindan biri termal iletkenlik degerinin yeterli olmamasidir (Adler, 2005).

2.4. Gozenekli Seramikler

Malzemede gozenek miktarinin ve boyutunun istedigimiz sekilde elde
edilebildigi seramiklerdir. Gozeneksiz malzemeler ile karsilastirildiginda 6zel durumlar
sergilemektedirler (Gibson,1997; Kelly, 2006).

Seramikler i¢in gozenek, malzemede hasara neden olabilen bir kusur olarak
biliniyordu. Ancak son yillarda 6zellikle enerji ve ¢evre uygulamalar1 igin ihtiyag

duyulan bir unsur haline gelmistir.
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Seramiklerde gozenek olusumuyla birlikte; yiiksek ylizey alani, 06zgiil
mukavemet ve gecirgenlik elde edilirken; diisiik 1s1l iletkenlik ve dielektrik sabiti
degerleri elde edilmektedir. Bu ozellikler gézenekli seramikleri, metal ve polimerin
kullanilamayacag1 yiiksek sicaklik dayaniminda, kontrol edilebilir elektriksel
ozelliklere, yiikksek korozyon ve asinma direncine ihtiya¢ duyulan Yyerlerde
kullanilabilmesine olanak saglamaktadir (Kelly, 2006; Brenzy, 2006; Studart, 2006;
Colombo, 2006).

2.4.1. Gozenekli seramiklerin cesitleri

Gozenekli seramikler icerisindeki; gézenek boyutuna, gézenegin konumuna ve
yapisina gore cesitlere ayrilmaktadir. Gozenek boyutuna gore seramikler mikro, mezo
ve makro gozenekli seramikler olarak ayrilmaktadir. IUPAC gozenek boyutuna gore
seramiklerin mikro gozenekli seramikleri 2 nm’den kiiciikk gozenekleri bulunanlar,
gozenek boyutu 2 ile 50 nm arasinda olan mezo gozenekli seramikler, 50 nm’den biiyiik
gozenekli seramikler ise makro gozenekli seramikler olarak adlandirmaktadir (Kelly,
2006; Studart, 2006; International Union of Pure and Applied Chemistry,2014; Suzuki,
2009; Nettleship, 1996; Wara, 1996).

Gozenek yapilarina gore seramikler incelendiginde gbzenek yapilart kopiik ve
bal petegi seklinde iki yapiya ayrilmaktadir. Bal petegi seklindeki seramiklerde yapidaki
bosluklar birbirleri ile baglantili olup ags1 bir seramik duvar ile ¢evrelenmistir. Bal
petegi seklindeki seramikler yliksek gecirgenlige sahiptirler. Kopiik seramiklerde ise
gozenekler kapali durumdadir ve birbirleri ile baglantilar1 yoktur. Kopiik gozenekli
seramikler, daha zayif bir gegirgenlige sahiptirler (Colombo, 2006; Wara, 1996).

Gozenekli seramikler, gézenek konumuna gore agik ve kapali olmak iizere ikiye
ayrilmaktadirlar. Agik gozenekli seramiklerde gozenek malzeme yiizeyi ile baglantili
olup yiizey alanmini arttirir. Filtreleme, ayirma veya membran uygulamalarinda agik
gbzenege sahip malzemeler tercih edilir. Kapali yapidaki gozenekli seramikler ise daha

cok 1s1, ses yalitimi ve hafif yap1 uygulamalarinda kullanilirlar.

2.4.2. Gozenekli seramiklerin iiretim yontemleri
Gozenekli seramiklerin tiretilmesinde istenilen gdzenek boyutuna gore degisik

yontemler gelistirmistir. Bu yontemler polimer kopiik replikasyonu, mekanik karigtirma
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ile gaz olusumu, por yapici ilaveler kullanilarak gdzenekli seramiklerin iiretilmesidir

(Studart, 2006; Colombo, 2006).

2.4.2.1. Polimer kopiik replikasyonu yontemi ile gozenekli seramiklerin iiretimi

Seramik tozlardan olugan ¢amur bu organik silingere iyice emdirilir. Camurla
kapli organik aglar, 1si1l isleme tabii tutularak malzeme igerisinde yakilarak
uzaklastirilir. Uzaklastirilan kdpilik malzemesi sonrasinda geriye gozenekli yap1 olarak
seramik malzeme kalir, daha sonra kuru ¢amurun sinterleme firininda sinterlenecegi

sicakliga kadar 1sitilir.

2.4.2.2. Mekanik karistirma ile gaz olusumu gozenekli seramiklerin tiretimi

Mekanik karistirma veya gaz olusumu ile seramik ¢amur icerisinde gaz
kabarciklart olusturulur. Bu yontemle, genis aralikta gdzenekli seramikler liretilebilir.
Fakat replikasyon ile iiretilen kopiikler ile karsilagtirildiginda daha az agik gozenege

sahiptirler (Studart, 2006; Colombo, 2006).

2.4.2.3. Por vapici ilaveler kullanilarak gozenekli seramiklerin iiretimi

Bu yontem ile kiiresel sekilde ilaveler katilarak gozenekli yap: elde edilir. Tlave
edilen miktara bagli olarak, kopiikler acik veya kapali gozenekli olur. Olusabilecek
gbzenek miktar1 kontrol edilebilir bir sekildedir. Katki maddeleri ugucu malzemelerden
olmak zorundadir ve diisiik 1s1l islem sirasinda malzemeden uzaklastirilmalidir. Isil
islem icin gerceklestirilecek sicaklik 200-600°C ve genis zaman arahigidir (Sekil 2.7)
(Zivcova, 2009; Lemos, 2000).
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@) (b) ©

Dogal veya yapay sablon malzeme Seramik toz veya gamur

Seramik camurun emdirilmesi Gdzenek olusturucu ilavesi

Sablon malzemenin yakilmas: Kabarciklann kararli hale getirilmesi ve  flavenin yakilmas1 veya sinterlenmesi
sinterleme

Sekil 2.7. Gozenekli seramiklerin iiretiminde kullanilan yontemler a) Polimer kdpiik
replikasyonu b) Mekanik karigtirma ile gaz olusumu c) Por yapici ilaveler (Studart,
2006).

2.5. DPF Uretim Yontemleri

Son 25 yil boyunca, DPF konseptleri farkli filtre ortamlari ve geometrik sekillere
gore gelistirilmistir. DPF ¢esitlerinden 6ne ¢ikanlar; ticari olarak temin edilebilen ve
prototip filtre olarak bulanan ekstriizyon ile iiretilmis seramik (kordiyerit, aliiminyum
titanat, silisyum karbiir, mullit vb.) ve metalik (sinterlenmis metal tozlari, dokunmamis
fiber keceleri ve metal kopiikleri vb.) malzemeleri igerir. Daha az 6ne ¢ikan tasarimlar,
seramik kopiklerin farkli gesitlerinin yan1 sira seramik kaplamalardan iretilmis
filtrelerdir.

DPF iiretimi baslica 3 sekilde yapilmaktadir. Bunlar: reaksiyon sinterleme,
polimerik siinger (kopiik) prosesi, gézenek yapici por ilavesi ile iiretim yontemleridir.

Reaksiyon sinterleme birden fazla bilesene sahip hammaddenin birlesenlerinin
sinterleme prosesi esnasinda reaksiyona girerek yogunlagmayi ve son bilesime ulagmaya
saglayan bir tekniktir. Uriin son sekline kati-kat1, kati-sivi veya kati-gaz reaksiyonlari

sonucunda ulasabilir.
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Polimerik siinger prosesi ile liretim yonteminde agik gozenekli birbiriyle temas
halinde devam eden agiklikli siingerlerin seramik ¢amuruna daldirilip daha sonrasinda
polimer siingerin yakilarak uzaklastirilmasiyla elde edilen gozenekli seramiklerin
tiretilmesidir.

Por yapici ilaveler kullanilarak yapilan iiretim, hazirlanan ¢camurun igerisine
kiiresel, fiber katki maddeleri kullanilarak gozenekli seramiklerin elde edilmesi
yontemidir. Yapilan bu yontemde de malzeme igerisindeki por ilaveler yakilarak

uzaklastirilir ve gozenekler elde edilir.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Malzeme

Calismada Tofas otomobil fabrikasinin tirettigi Fiat Linea model aracin egzoz
gazi aritma sisteminin pargast olan DPF temin edilerek, farkli teknikler ile
karakterizasyonu gerceklestirilmistir. Temin edilen DPF parcalara ayrilarak deneylerde
kullanilmak {izere numuneler alinarak hazirlanmistir. Sekil 3.1°de ¢alismada kullanilan

€gzoz gazi aritma sistemi ve DPF parcas1 verilmistir.

Sekil 3.1. Fiat linea marka modelli aracin a) Egzoz gazi aritma sistemi b) Dizel partikiil

filtresi.

Dizel partikiil filtreye uygulanan karakterizasyon teknikleri, test ve analizler
sematik olarak Sekil 3.2°de gosterilmistir. Yapilan deneyler; makroyap1 ve mikroyap1
karakterizasyonu, faz ve kimyasal analizler, fiziksel testler, mekanik testler, termal

analizler uygulanmastir.



DPF Temini (TOFAS)
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Numune Hazirlama ve Karakterizasyon
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Makro ve Mikroyapi

Karakterizasyonu, Faz ve
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—  XRF (Kimyasal Analiz) |
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3.2. Makroyap1 Analizleri

L

Arsimed Prensibi
(Yogunluk ve Gozeneklilik
Olglimi)

3 Nokta Egme
Dayanimi

Egme Modulu

L Termal

iletkenlik

Sekil 3.2. DPF’ye uygulanan test/analiz/karakterizasyon teknikleri.

Dizel partikiil filtrenin (DPF) makroyapisi ¢iplak gozle cetvel ile dl¢tilmistiir.

Ayrica diisiik biiyiitmelerde Nikon marka LV 150 model optik mikroskop ve Zeiss Supra

50VP model taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak incelenmis olup hiicre

yapist ve boyutlari, iskelet yapisi hakkinda bilgi elde edilmistir. Optik mikroskop ile

inceleme Oncesinde numuneler polimer regine igerisine soguk kaliba alinip yiizeyi

1000’lik zimpara kullanilarak parlatilmigtir. Sekil 3.3’de numunelerin kaliba alinmadan

onceki ve sonraki halleri verilmistir.

Sekil 3.3. (a) Kaliba alinmadan onceki ve (b) Kaliba alinan DPF numunesinin

goriintiileri.
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3.3. Mikroyap1 Analizi ve Elementel Analiz

Mikroyap1 ve elementel analizler yapilmak tizere DPF’den numuneler alinmustir.
Numuneler ilk olarak soguk kaliba alinip kaba zimparalama ve parlatma islemlerine tabi
tutulmustur. Bu islemler sirasinda zimparalama iglemi i¢in SiC zimparalar kullanilirken
parlatma islemi i¢gin DAC ve NAP soliisyonlar1 ve guhalart kullanilmigtir. Bu iglemin
akabinde iletkenligin saglanabilmesi i¢in Au/Pt/Pd kaplamasi yapilmistir. Ancak soguk
kalip malzemesi olarak kullanilan polimer regineden kaynaklanan karbon(C) sinyalleri
ve DPF igerisinde mevcut olan Platinyum (Pt) elementinin miktarinin tam olarak
saptanamamasindan dolay1 kaliba alinmadan kalipsiz olarak Sekil 3.4’te gosterilen FEI
Nova NaonoSEM650 marka cihaz ile EDX analizleri gergeklestirilmistir. Analizler
sirasinda geri yansiyan elektron(BEI), ikincil elektron(SE) ve enerji dagilimhi X-151m

(EDX) detektorleri kullanilarak DPF segmentlerinin ve birlestirme harcinin mikroyapi

ve elementel analizi gergeklestirilmistir.

z
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Sekil 3.4. Calismada kullanilan FEI Nova NanoSEM650 Model Taramali elektron
mikroskobu (SEM).
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3.4. Atomik Absorpsiyon Spektrometresi

Atomik absorpsiyon spektroskopisi isin kaynagindan ¢ikan elektro manyetik
dalgalarin gaz halindeki atomlarin absorbe edilmesi sonucunda 151k siddetinin azalmasi
ile Olgiiliir. Calismada Sekil 3.5a’da goriilen Analytik Jena-ContrAA 300 model AAS
cihaz1 kullanilarak DPF’deki soy metallerin miktar1 tespit edilmistir. AAS tekniginde
metallerin ¢ogunlugu ile ametallerin az bir kismi Slgiilebilmektedir. Hangi elementin
analizi yapilacaksa cihaza takilacak olan katot lambasi1 kullanilir.

Numune hazirlama isleminde 0.1 gram malzeme 9 ml HNO3 ve 1 ml H,0, teflon
kap igine eklenmis, Sekil 3.5 b’de gorilen CEM MARS 6 Mikrodalga sistemi ile
inorganik yakma metodunda 210°C’de 15 dakika boyunca isitilmistir. Elde edilen
¢ozelti 250 ml’ye saf su ile seyreltilmistir. Kalibrasyon egrisi ¢izmek igin standartlar
hazirlanmis ve contrAA 300 sistemi ile okutularak absorbansa karsi derisim egrisi

cizilmistir. Cozelti okutularak, derisimi belirlenmisgtir.

Sekil 3.5. Calismada kullanilan atomik absorbsiyon spektrometresi (AAS) a) Analitik
Jena-ContrAA 300 ve b) CEM-Mars 6 cihazlari.

3.5. Faz Analizi

DPF’nin faz bilesimlerinin belirlenmesi Panalytical Empyrean model X-1s1mi
difraksiyon (XRD) cihaz1 kullanilarak gergeklestirilmistir (Sekil 3.6). XRD analizi
oncesinde numuneler toz haline getirilmistir. X-1ginlar1 ile faz analizinin temeli Bragg
Kanuna dayanir. Numune iizerine gonderilen x-isinlar1 diizlemlerdeki atomlara

carptiktan sonra geldikleri agiyla yansirlar. Bu agiya Bragg Acisi denilmektedir.
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Sekil 3.6. Calismada kullanilan Panalytical Empyrean model X-1s1n1 difraksiyon (XRD)

cihazi.

3.6. X-Isinlar1 Fluoresans (XRF) Teknigi ile Elementel Analiz
Rigaku ZSX Primus model (Sekil 3.7) dalga boyu saginimli XRF cihaz1 ile DPF
tozlarmin elementel analiz yapilmistir. Analiz Oncesinde numuneler toz haline

getirilmistir.

Sekil 3.7. Calismada kullanilan Rigaku ZSX Primus model XRF cihazi.
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3.7. U¢ Nokta Egme Testi
Egme mukavemetinin tespiti i¢in ASTM C1674 standartlarinda numune

hazirlanarak Shimadzu marka universal mukavemet cihazi (Sekil 3.8) ile 3 nokta egme
testi uygulanmis ve Esitlik 3.1, 3.2 ve 3.3 kullanilarak egme mukavemeti, deformasyon

ve elastik modiil degerleri hesaplanmustir.

o= 3.F.L (3.1)
2.B.W?2
6.f. W
€=—7 (3.2)
_ LF L3
E = 157 (W) (3.3)

Esitliklerde o, gerilme, F, uygulanan kuvvet (N), L, iki destek arasinda kalan
numune boyu (mm), B, numune genisligi (mm), W, numune kalinligin1 (mm), ¢ ,

deformasyon, E, elastik modiil ve f, biikkiillmeyi (N) ifade etmektedir.

) ‘|.
f M

Sekil 3.8. 3-Nokta egme test diizeneginin sematik gériniimii.
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3.8. Gozeneklilik Miktarinin Tespiti

Dizel partikiil filtrenin teknik olarak kullanildigi uygulama geregi gozenekli
(porlu) bir yapiya sahip olmasi gerekmektedir. Ancak bu porlu yapinin kontrollii bir
sekilde tretilmis olmasi gerekmektedir. Temin edilen DPF’nin bulk yogunlugu ve
toplam gozenek miktarinin belirlenmesi igin Arsimed prensibi kullanilmistir. Bu
prensibe gore, bir maddenin sivi i¢indeki agirligi, o maddenin kuru agirligi ile batmaya
kars1 gosterdigi diren¢ kuvvetinin farkina esittir. Arsimed prensibiyle yogunluk 6l¢iimii
(Sekil 3.9) i¢in, numunelerin kuru agirliklar1 (W1) alinip, goézeneklerin iginde kalan
havanin uzaklastirilmasi icin yaklasik 4 saat kaynatildiktan sonra, askidaki agirliklari
(W) odlgiilecek, sonrasinda sivi sizdirilmis haldeki agirliklart (W3) dlgiilerek Esitlik 3.4
yardimiyla bulk yogunluk ve Esitlik 3.5 ile %toplam gozenek degerleri hesaplanmistir

(psu: suyun ozkiitlesi).

Bulk yogunluk = ng_lwz xésu (3.4)
%Toplam porozite = 1 — ( ;Z:ﬁ’;{) x 100 (3.5)

Sekil 3.9. Arsimet prensibi ile yogunluk 6l¢timii deney diizenegi.
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3.9. Termal Analiz

Bu tiir gozenekli yapidaki malzemelerin termal iletkenliklerini belirlemek
giictiir. DPF’nin termal iletkenligi C-Therm marka oda sicakligi termal iletkenlik cihazi
kullanilarak oOl¢iilmiistiir (Sekil 3.10). DPF’nin 1s1l iletkenlik Olgiimii farkli yonlerde

yapilarak ortalama deger alinmistir.

Sekil 3.10. Calismada kullanilan C-Therm marka termal analiz cihazi.
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4. SONUCLAR ve TARTISMA

4.1. Makroyap1 Analizi

Dizel partikiil filtreyi olusturan segmentlerin ve parca biitlinliniin boyutlar
cetvel ile dl¢iilmiistiir. DPF pargasini olusturan segmentler kare seklinde bir geometriye
sahip olup kenar uzunlugu 36.5 mm’dir (Sekil 4.1). Parca biitiinii degerlendirildiginde
(Sekil 4.2) DPF’nin uzunlugu 176 mm, eni 149 mm ve yiiksekligi 114 mm’dir.

Sekil 4.2. DPF’nin makroyapisinin a) Genislik olgiisii b) Yiikseklik 6l¢iisti ¢) Uzunluk

Olgiisii.
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Optik mikroskop incelemeleriyle dizel partikiil filtrenin agik ve kapali
hiicrelerden olustugu (Sekil 4.3 a), hiicre i¢i boyutlarinin ~1195x1178 pum (Sekil 4.3 d)
ve iskelet kalinligmin ~300 pum (Sekil 4.3 b) oldugu tespit edilmistir. Segmentlerin
birbirleriyle birlestirilmesinde kullanilan harcin  kalinligimin 1500 pm  oldugu

belirlenmistir (Sekil 4.3c).

Sekil 4.3. (a) DPF makroyapisi, (b) Optik mikroskop ile agik ve kapali hiicre, iskelet
yapisinin gosterimi, (c¢) Segmentlerin birlesme bolgeleri, (d) Acik hiicrenin optik

mikroskop goriintiisii.

Taramal1 elektron mikroskobu ile diisiik biiylitmede (100x) yapi incelemesi
yapilarak sonuglar optik mikroskop sonuglari ile desteklenmistir (Sekil 4.4). incelemeler
neticesinde iskelet yapinin kalinligmin ~300 um oldugu ve hiicre boyutlarinin ~Imm

oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.4. DPF’nin SEM-SE detektorii ile alinmis goriintiisii (100x).

Makroyapisal incelemeler sonucunda, DPF’nin tek bir parcadan olugmayip
(monolitik) ekstriizyon teknigi ile {iiretilen segmentlerin birlestirilmesiyle iiretildigi
bilgisine ulasilmistir. Parga biitlinli degerlendirildiginde boyu 176 mm, eni 149 mm ve
yiiksekligi 114 mm’dir. DPF parcasin1 olusturan segmentler kare seklinde bir
geometriye sahip olup kenar uzunlugu 36.5 mm’dir. Segmentli yapida acik ve kapali
kanallar mevcuttur. Bu durum filtre tasariminin duvar akigh oldugunu (Sekil 4.5), egzoz
gazinin gectigi yolun tek tarafinin agik, tek tarafinin kapali oldugunu ifade etmektedir.

Bu sayede iki yol arasindaki gozenekli yap1 biiyiik partikiilleri filtrelemis olur.
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Sekil 4.5. Duvar akisli DPF altlik yapis1 ve kiitle akis paterni.
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4.2. Mikroyapi ve Elementel Analiz

DPF’nin iskelet yapisina ait taramali elektron mikroskobu, geri yansiyan
elektron detektorii goriintiisic (SEM-BSE) Sekil 4.6’de verilmektedir. SEM-BSE
detektoriiniin caligsma prensibine gore agir elemente sahip fazlar agik renkli gozlenirken
hafif elemente sahip fazlar koyu renkli olarak gézlemlenmistir. Mikroyapida 4 farkli
renkte bolgeler mevcuttur (Koyu gri, acik gri, siyah ve beyaz). Koyu gri renkli

bolgelerde ise kaba ve ince taneler mevcuttur.

Sekil 4.6. DPF’nin iskelet yapisinin SEM-BSE goriintiisti.

Sekil 4.6’deki tanelerin kimyasal kompozisyonunu belirlemek amaciyla her
farkl1 renkteki boélgeden EDX analizi yapilmistir. Sekil 4.7°de DPF’nin iskelet
yapisindaki koyu gri renkli tanelerden alman SEM-EDX alan analizi sonucu
verilmektedir. Temel pikler Si ve C olup diisiik siddette O pikine rastlanmistir. Cizelge
4.1°de belirtilen bolgedeki elementlerin yiizdece agirliklar1 verilmektedir. Elde edilen
sonuglar degerlendirildiginde koyu gri renkli bolgelerin SiC taneleri oldugu ve O
piklerinin  varhigt SiC tanelerinin  yilizeyindeki yiizey silikasindan (SiO)

kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.7. Kaba SiC tanesine ait SEM goriintiisii ve EDX alan analizi spektrumu.

Koyu gri renkli ve ince tanelerden aliman EDX alan analizi spektrumu Sekil
4.10°da ve Cizelge 4.4’te gosterilmektedir. EDX analizinde koyu gri renkli bdlgeler ince
SiC tanelerini gostermektedir. Sekil 4.7°de oldugu gibi temel pikler Si ve C olup, az

miktarda Al ve O piklerine rastlanmistir.

Cizelge 4.1. Kaba SiC tanelerine ait EDX analizi.

Element % Agirhk

C 25.38
O 0.78
Si 73.84

Sekil 4.8’de DPF’nin iskelet yapisindaki agik gri renkli tanelerden alinan EDX
alan analizi spektrumu goriilmektedir. EDX alan analizinde tek element Si olup (Cizelge

4.2) Si tanesine aittir.
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Sekil 4.8. Si tanesini SEM goriintiisii ve EDX alan analizi spektrumu.

Cizelge 4.2. Si tanesine ait EDX analizi.

Element | % Agirhk
Si 100.00

Mikroyapidaki beyaz renkli bolgelerden alinan EDX alan analizi spektrumu
Sekil 4.9°da verilmektedir. Agirlik¢a en fazla olan element (Cizelge 4.3) Ce olup, beyaz
renkli bolge Ce tanesini isaret etmektedir. Ce’nin literatiir de kataliz etkisi oldugu iyi
bilinmektedir. EDX alan analizi yapildig1 igin bir miktar Si, Al, O ve C piklerine de

rastlanmistir.

Si Ka
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Lsec: 30.0 37 Cnts 7.340 keV Det: Octane Plus Det

Sekil 4.9. Beyaz renkli bolgeden alinan EDX alan analizi spektrumu.



Cizelge 4.3. DPF numunesine ait Ce/CeQO;’¢e zengin bolgenin elementel % agirhig.

Element % Agirhk
C 3.10
@) 3.30
Al 3.21
Si 30.05
Ce 60.34
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Sekil 4.10. Koyu gri renkli ve ince tanelerden alinan EDX alan analizi spektrumu.

Cizelge 4.4. Koyu gri renkli ve ince tanelerden alinan EDX alan analizi.

Element | % Agirhk
C 48.04
@) 4.92
Al 1.24
Si 45.80

Sekil 4.11’de DPF’nin iskelet yapisina ait EDX alan analizi yapilmistir.

Elementlerin ylizdece degisimleri Cizelge 4.5’te gosterilmistir. DPF’nin iskelet

yapisinin Si ve C atomlarindan olustugu tespit edilmistir. O piki SiC’iin yilizey

silikasindan (SiOy), gelmektedir. Al ve Ce pikleri iskelet yapida da az miktarda
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Ce/CeO; ve Al,03 oldugunu gostermektedir. Bu tiir malzemeler Kkatalitik etkiyi

arttirmak i¢in ilave edilmektedir.

Si Ka
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Lsec: 30.0 416 Cnts 1.510 keV Det: Octane Plus Det

Sekil 4.11. DPF’nin iskelet yapisinin EDX alan analizi spektrumu.

Cizelge 4.5. DPF nin Iskelet yapisinin EDX analizi.

Element % Agirhk
Si 58.98
C 30.90
O 7.98
Al 11
Ce 1.03

DPF’nin iskelet yapisindaki hiicreler arasindaki duvarin (Sekil 4.18a) SEM-EDX

alan analizi Sekil 4.12’de mevcut elementler verilmistir. Kiiresel tanelerden alinan EDX

nokta analizi sonrasinda Si temel element oldugu saptanmistir. Bu durum DPF’nin

reaksiyon baglamali teknik ile iiretildigini gostermektedir. Reaksiyon baglamali

sinterleme teknigi ile iiretilen DPF’lerde fazla artik Si taneleri reaksiyona girmeden

kalmaktadir. Ce, Al, Pt piklerinin verdigi ise SiC DPF iskeletinin iizerine Al,Os3,

Ce/Ce0;, ve Pt ile kaplandigini géstermektedir.
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Sekil 4.12. DPF’nin iskelet yapisindaki hiicre duvarlarinin SEM-EDX alan analizi

spektrumu.

Cizelge 4.6. Iskelet yapinin hiicre duvarinda alinan EDX analizi.

Element | % Agirhk
C 3.79
@) 16.39
Al 3.26
Si 66.06
Ce 7.75
Pt 2.75

DPF’nin segmentlerin birlesim bolgelerindeki harcin EDX analizi (Sekil 4.13)
yapilmis olup igyapisindaki baslica elementleri Si ve C oldugu bulunmustur. Diger
elementler ise Al ve O’dir. Cizelge 4.7. elementlerin % agirliklart verilmektedir. Elde
edilen EDX analizi sonuclar1 segmentleri birlestirmede kullanilan harcin da SiC

tozundan olustugunu gdstermektedir.
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Iskelet yap1 ve harcin benzer kimyasal kompozisyonlarda olmas: yiiksek
sicakliklarda 1s1l genlesme katsayisi farkindan kaynaklanabilecek problemlerin

olugsmasini engelleyecektir.
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Sekil 4.13. DPF segmentleri birlestirme harcinin EDX analizi.

Cizelge 4.7. Har¢ malzemesinin EDX alan analizi.

Element % Agirhk
Si 36.50
C 41.06
@) 17.54
Al 4.90

Malzemenin iskelet yapisindaki gozenekleri SEM ile 1000x biiylitmede
incelenerek ve ortalama gozenek boyutu 5-25 um arasinda degistigi goriilmiistiir (Sekil

4.14),
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Sekil 4.14. iskelet yapidaki gozeneklerin boyut dagilimini gosteren SEM gériintiisii.

Acik gri renkli bolgeler ince SiC tanelerini gostermektedir. SiC taneleri keskin
koseli geometride ve 0.3-1 um tane boyutu araligindadir (Sekil 4.15). Siyah renkli

goriinen bolgeler gdzenekleri ifade etmektedir

5/16/2016 HV [ det | mode [ mag [ WD pressure [ \ —5pym —
4:27:33PM | 20.00kV | ETD | SE | 15000x | 6.9 mm | 5.87e-4 Pa DPU-ILTEM

Sekil 4.15. DPF’nin igerisindeki ince SiC taneleri.
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DPF igerisindeki hiicrelerin arasinda bulunan duvarlarin  mikroyapilar
incelenmistir (Sekil 4.16 a). Hiicre duvarlari arasindaki gozenek boyutlar1 10-50 um
arasinda degismektedir (Sekil 4.16 b).

V det | mode | mag ] V'u“.“D hre ] F—— 500 pym ———
5.00kv | ETD | SE 150x | 5.1 mm | 9. DPU-ILTEM

::Viet mode n:au_”t]‘ ) ' — '2007||m JE—
5.00kv | ETD | SE 500 x . £ DPU-ILTEM

Sekil 4.16. Hiicre duvarlar1 arasindan alinan kesitin (a) Mikroyapis1 ve (b) Duvarlar

arasindaki por boyutlari.
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DPF segmentlerini yapistirma malzemesi olarak kullanilan harcin mikro yapisini
gosteren SEM gorlintiileri  Sekil 4.17°daki gibidir. Harcin yapisinda bulunan
gozeneklerin 250x biiyiitmede boyutlart goriilmektedir. Gézenek boyutu ~70 pm olarak

hesaplanmustir.

5/16/2016 HY det | mode | mag CJ| WD pressire ————— 400 pym
5:16:27 PM | 20.00kV | ETD | SE | 250x | 8.3 mm | 4.38e-4 Pa DPU-ILTEM

det moder . mag [] VD pre e —_— 10b ﬂm —_—

3:02:45PM | 5.00kv | ETD | SE | 1000x | 5.1 mm | 5.97e-3 Pa | » DPU-ILTEM

Sekil 4.18. DPF’nin igerisindeki kaba SiC taneleri.
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DPF’nin iskelet yapisina ait taramali elektron mikroskobu goriintiilerinde iki
farkli formda ince ve kaba SiC taneleri olarak oldugu tespit edilmistir. Ince tanelerin
boyutlar1 0.3-1 pm (Sekil 4.15) olup kaba taneler ise 10-50 um arasindadir (Sekil 4.18).
Malzemenin igerisinde silisyum (Si) tanelerinin boyutlar1 ise 10-30 pm arasinda
degismektedir. Iskelet yapiya kaplama yapilan Ce/CeO; taneleri goriilmektedir (Sekil
4.19). Malzeme iizerinde filtrasyonu saglamasi amaciyla gézenekler bulunmaktadir. Bu

gozeneklerin boyutlart 5-25 pm arasinda degismektedir (Sekil 4.18).

ince SiC v 6 7 DTS Kaba SiC
taneleri P s 4 BB Q tanesi

&

=25 pm

Q% Gozenek BEEs
Boyutu

Ce/CeO2 taneleri

5/16/2016 W | d mag ]| W Y 200 pm
4:36:20 PM | 20.00kv | CBS | All 500x | 7.8 mm | 5.74e-4 Pa DPU-ILTEM

Sekil 4.19. DPF’nin iskelet yapisindaki tane ve gozenek dl¢limleri.

Sonug olarak yapilan mikroyap1 incelemelerinde ve EDX analizleri neticesinde
(sekil 4.19) koyu gri renkli tanelerin SiC oldugu, iri ve kaba tanelerden olustugu tespit
edilmistir. Agik gri renkli taneler ise Si taneleridir. Bu durum DPF’nin reaksiyon
baglama teknigi ile tiretildigini belirtir. Siyah bolgeler bosluklar1 yani gézenekleri ifade
eder. Gozenek boyutu 5-25 um arasinda degismektedir.

4.3. XRF Elementel Analiz
Dizel partikiil filtrenin i¢erisinde bulunan elementler ve yiizdece agirlik oranlar

Cizelge 4.8’de verilmistir. Elementlerin oranlarina bakildiginda Si ¢ogunlukta oldugu
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goriilmektedir. XRF analizinde C elementi hafif atom agirhigi nedeniyle tespit
edilememektedir. Al ve Ce elementleri kaplama malzemesi olarak kullanilmaktadir.
XRF analizi ile Pt elementinin tespiti yapilamamasi ise malzeme icerisinde ¢ok diisiik
miktarda kullanilmasindan kaynaklanmaktadir. Pt elementinin tespiti atomik

absorbsiyon yontemi ile gerceklestirilmistir.

Cizelge 4.8. Iskelet yapisinin XRF analizi.

Element % Agirhk
Al 3.46
Si 9291
Ce 3.63

DPF’nin XRF analizlerindeki alinan sonuglar1 SEM-EDX analizi sonuglarini
destekler niteliktedir.

DPF’nin kimyasal analizi sonuglarina gore temel element Si olup az miktarda Al
ve Ce elementlerine rastlanmaktadir. Analizi yapilan malzeme bu {i¢ ana elementten
olustugu gozlemlenmektedir. XRF sonuglarinda goériilmeyen Pt elementi ise malzeme

igerisinde ¢ok az miktarda bulundugu i¢in bu yontem ile tespit edilememektedir.

4.4. Faz Analizi

DPF par¢asindan numune alinarak malzeme igerisindeki mevcut fazlar tespit
edilmistir (Sekil 4.20). DPF’nin iskelet yapist ve har¢ malzemelerinin ayri ayr1 XRD
analizleri yapilmistir.

DPF’nin iskelet yapisindaki malzeme igerisinde ana faz a-SiC (Moissanit) olup
15R, 6H ve 4H politipleri mevcuttur. Az miktarda kristobalit ve Si mevcuttur. Mevcut
fazlar yapinin SiC’den olustugunu teyit eder niteliktedir. Az miktarda Si olmasi
reaksiyon baglama teknigi ile iretildigini dogrulamaktadir. Kristobalit SiO, kimyasal

kompozisyonunda olup oda sicakliginda kararli olan diisiik sicaklik fazidir.
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Sekil 4.20. DPF’nin iskelet ve harg yapisinin XRD spektrumu.

DPF’nin segmentlerinin birlesiminde kullanilmakta olan hacinda iskelet yapiyla
benzer genlere sahip oldugu goriiliir (Sekil 4.20). XRD sonuglart EDX ve XRF
sonuglarini destekler nitelikte olup DPF’nin SiC tozundan reaksiyon baglama teknigi ile
tretildigini  gostermektedir. XRD ile agirhigt %1’in altinda olan fazlar tespit
edilemediginden Pt, Ce ve Al ihtiva eden fazlara rastlanmamistir. Gosterilen dairesel
grafikte DPF’yi olusturan malzemelerin % bilesimleri verilmistir. En fazla oranla SiC

malzemenin temelini olusturmaktadir.

4.5. Atomik Absorpsiyon Spektroskopisi Analizi
AAS’de yapilan analizler sonucunda Pt elementi % 0.045 olarak tespit edilmis
olup malzeme igerisinde rejenerasyonu siirecini hizlandirmada kullanilmaktadir. Pt

pahal1 bir soymetal oldugundan oldukga diisiik miktarlarda kullanilmaktadir.

4.6. U¢ Nokta Egme Testi
Yapilan ii¢ nokta egme testi neticesinde dizel partikiil filtreye ait veriler Cizelge

4.9’de verilmistir. Grafik sonuglar1 Sekil 4.21°de gosterilmektedir.



Cizelge 4.9. Uc nokta egme testi sonuglar1.

Egilme Mukavemeti
(MPa)

Egilme Gerinimi

Egilme Modiilii
(GPa)

DPF

16.27+0.96

0.016+0.007

7.3+1.11

Gerilme

Uzama

T 4865x-0,0683

025 03

Sekil 4.21. 3 Nokta egme testi gerilme-uzama grafigi.
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Gozenekli SiC seramiklerin mekanik o6zellikleri gozenek miktari, por boyutlari,

mikroyapi, bag yapilar1 ve ilave malzemesi gibi etkenlere baglidir. Poroz SiC iliretmek

icin kullanilan dretim yoOntemi istenilen gozenek miktar1 ve por boyutlarim

etkilemektedir. SiC seramikler i¢in egilme mukavemetini degerini etkileyen en dnemli

parametre gozenekdir. Literatiirde farkli tiretim metotlar ile elde edilen birbirinden

farkli gozenek miktarina (9-91%) sahip numunelerin egilme mukavemet degerlerinin

genis bir aralikta (0.7 — 205 MPa) degistigi bildirilmistir (Eom, 2008).

Yapilan caligmada %30 toplam gozenek miktarina sahip DPF numunesinin

egilme mukavemeti ve e8ilme modiilii sirasiyla 16.27 MPa ve 7.3 GPa olarak elde

edilmistir. Bosluk icermeyen SiC’e ait egilme mukavemeti ve egilme modiili degerleri

ise sirastyla 600 MPa ve 430 GPa oldugu bildirilmistir (Benaqqga, 2014). Aradaki farkin

temel nedeni, yapida bulunan ve filtreleme gorevini iistlenen gézeneklerdir.
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4.7. Gozeneklilik Miktari

Argimed prensibi ile yapilan analiz ve hesaplamalar sonucunda DPF
numunesinin bulk yogunlugu 1,97 g/cm® olarak belirlenirken yapi icerisindeki toplam
gbzenek miktar1 30% olarak hesaplanmuistir.

DPF’lerin asli gorevi PM’leri iizerlerinde bulundurduklari porlu yapi ile
filtrelemektir. Gozenek miktari, tutulacak PM miktarini ve dolayzst ile filtrenin verimini
belirlerken; mukavemet ve geri basing gibi son derece onemli parametreleri optimum
seviyelerde tutabilecek seviyede olmasi igin gbézenek miktarinin uygun proseslerle
kontrollii bir sekilde iiretilmesi gerekmektedir. Argsimed prensibi ile dlglilen DPF’ye ait
altt farkli numune i¢in degerler Cizelge 4.10’de verilmis olup bulk yogunluk ve %

toplam gézenek sirast ile 1,97 g/cm3 ve % 30 olarak hesaplanmustir.

Cizelge 4.10. Arsimed prensibi ile dlgiilen DPF’ye ait bulk yogunluk ve %toplam

gozenek degerleri.

Bulk

Numune [Askidaki  [Yas Yogunluk |% Toplam
Kodu Agirlig Agirlik  [Kuru Agirlik|(g/em’) Gozenek

1 0,3506 0,6485 0,5624 1,89 32,74

2 0,4043 0,7319 0,6178 1,89 32,74

3 0,3893 0,6846 0,5933 2,01 28,47

4 0,3866 0,6959 0,5895 1,91 32,03

5 0,3758 0,6505 0,573 2,09 25,62

6 0,3944 0,6945 0,6019 2,01 28,47

ORT: ORT:
1,97+0.07 | 30+2.49

4.8. Termal Analiz

C-Therm termal iletkenlik cihazi ile yapilan analiz sonucunda DPF numunesinin
farkli yonlerinden yapilan analiz verilerinin ortalamasina gore 1s1l iletkenlik degeri 1.95
W/mK olarak bulunmustur.

Termal iletkenlik (k) 1sinin malzeme igerisinden akabilme orani olarak
tanimlanir ve sicakligin bir fonksiyonudur. Seramik malzemeler termal iletkenlik
davranig1 bakimindan genis bir yelpazeye sahiptirler. Seramik biinye igerisinde
bulunabilecek kirlilikler ve bosluklar (porlar) 1s1l iletkenligi negatif yonde etkileyecek

unsurlardir. Ayn1 zamanda malzemenin {iretim yontemine bagli olarak ydne gore
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degisen (anizotropik) 1sil iletkenlik degerleri malzemenin bu Ozelliginin c¢esitli
parametrelere gore degiskenlik gosterebileceginin bir kanitidir. C-Therm marka oda
sicakligi termal iletkenlik cihazi kullanilarak DPF’nin farkli yonlerden (Sekil 4.22)
Olctilen 1s11 iletkenlik degerleri Cizelge 4.11°de gosterilmistir. Farkli yonlerin tercih
edilmesinin sebebi numunenin teknik kullanim alanindan dolayr duvar ve kanal

(Y3

bolgelerinin fiziki farkliligidir. Elde edilen verilere gore “x” ve “y” diizlemlerinden

(Y1)

gergeklestirilen Ol¢limlerde dogal olarak farklilik gostermistir. “x” yoniinde filtre
duvarlari1 bulunurken “y” yoniinde filtrenin iskelet kismi ve kanallar yer almaktadir. “x”
yoniinde yapilan analizden diger yone oranla daha yiiksek deger elde edilmesinin sebebi
“y” yoniinde yer alan gaz akis kanallarindan dolay1 bosluk miktarinin fazla olmasidir.
“x” ve “y” yonlerinden elde edilen sonuglar sirasi ile 2.125 W/mK ve 1.775 W/mK’dir.
Genel olarak incelendiginde DPF’nin ortalama 1,95 W/mK degerinde 1s1l iletkenligi
oldugu saptanmistir. Elde edilen bu degerin gézenekye sahip olmayan (fully dense)
SiC’e (~120 W/mK) oranla ¢ok daha diisiik oldugu (ACCURATUS. 2013), bu durumun
ana sebebi dizel partikiil filtrenin kullanim amacina yonelik belirlenen oranda porlu

yapida olmasidir.

a) X b)
d

Sekil 4.22. a) “y” yoniinde yer alan bir kanalin kesit goriintiisii, b) Isil iletkenlik testinin

uygulanma yonleri.

Cizelge 4.11. Is1l iletkenlik sonuglari.

X k(W/mkK) Y k(W/mK)
2.1 1.7
2.1 1.8
2.2 1.8
2.1 1.8
ORT: 2.125+0.038 | ORT: 1.775+0.061
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5. GENEL SONUCLAR

Yapilan bu galigma sonucunda DPF’nin makro boyutlar1 149x114x176 mm
seklinde olup segmentlerin her biri 36x36 mm? kare seklindedir. Segmentlerde bulunan
hiicrelerin boyutlar1 ~1.2 mm dir. DPF agik ve kapali karelerden olusmakta olup duvar
akishh yapidir. DPF segmentli yapida ekstriizyon teknigi ile {iretilerek bir harg
yardimiyla segmentlerin birlestirilmesinden olugmustur. DPF’nin hiicrelerinin duvar
kalinlig1 ~300 pm olarak 6l¢iilmiistiir.

Yapilan mikroyap1 analizleri sonucunda iskelet duvarlarinda bulunan porlarin
boyutlarmin ~10-50 um oldugu, yapi igerisinde bulunan kaba SiC tanelerinin ~10-50
um, ince SiC tanelerinin ise 0.3-1 um ve Si tanelerinin boyutlar1 10-30 um oldugu tespit
edilmistir.

SEM-EDX ve AAS analiz sonuglari incelendiginde Ce/CeO, ve Al,O3
bilesiklerinin yapida bulundugu ve kataliz tasiyici olarak gorev yaptigi, Pt elementinin
ise kataliz etkisinden faydalanildig1 belirlenmistir.

XRD analiz sonucuna goére DPF iskelet malzemesinde %90 SiC, %8 Si ve %2
SiO, fazlar1 tespit edilmistir. Segmentlerin birlestirilmesinde kullanilan harg
malzemesine ait analizler incelendiginde iskelet iiretiminde kullanilan SiC
malzemesinin ayni sekilde harg icinde kullanildig: tespit edilmistir. Ayn1 malzemelerin
kullanilmasindaki amag¢ 1ise olusabilecek 1s1l degisimlerine karst malzemenin
deformasyona ugramasini 6nlemektir.

DPF fiiretiminde kullanilan sekillendirme yonteminin ekstriizyon oldugu ve
yapida gézlemlenen Si tanelerinin olmasi ile reaksiyon baglama sinterleme teknigi ile
uiretildigi belirlenmistir.

DPF’ye ait fiziksel 6zelliklerden bulk yogunluk ve % toplam porozite miktari
Arsimet prensibi ile belirlenmis olup sirasiyla 1,97 g/em® ve ~%30’dur. Mekanik
ozelliklerin belirlenmesi igin ii¢ nokta egme testi gergeklestirilmistir. Gerekli
hesaplamalar sonucunda egme mukavemeti 16,27 MPa ve egme modiili 7,36 GPa
olarak bulunmustur. Termal iletkenlik 6l¢timleri ise numunenin anizotropik seklinden
dolay1 farkli yonlerden yapilmistir. Elde edilen degerlerin ortalamasi alinarak DPF’nin

oda sicakliginda 1s1l iletkenlik degeri 1,95 W/mK olarak dl¢iilmiistiir.
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