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SiAION SERAMIKLERININ INCONEL 718 SUPERALASIMI iLE KIMYASAL
ETKILESIMLERININ ARASTIRILMASI

Stiperalagimlar sahip olduklar1 yiliksek sicakliklarda yiiksek mekanik dayanimlar
ve kararli ylizey yapilari ile havacilik endiistrisinde yaygin olarak kullanilmaktadirlar. Bu
malzemeleri yliksek sicaklik uygulamalari i¢in uygun kilan mekanik ve 1s1l 6zelikler, ayn1
zamanda talasli imalat siirecini de zor hale getirmektedir. Bu nedenle, siiperalagimlar
“islenmesi zor malzemeler” olarak tanimlanirlar. SiAION esasli seramikler sahip
olduklar1 essiz yiiksek sicaklik 6zellikleri ile siiperalagimlarin yiiksek hiz torna ve freze
operasyonlarinda kesici takim malzemesi olarak kullanilmaktadirlar. Freze operasyonlari
basta olmak {izere siiperalagimlarin talasl islenmesinde yiiksek kesme hizina (>500 m/dk)
bagl olarak kesme bolgesi sicakliginin 1000°C’nin {izerine ¢iktig1r ve bu sicakliklarda
kesici takim malzemesi ve siiperalasim arasinda kimyasal reaksiyonlara bagli asinmanin
gerceklesmesi bilinmektedir. Bu projede, SiAION esasli seramik malzemelerin yiiksek
sicaklikta Inconel 718 siiperalasimi ile olan kimyasal etkilesim silirecinin incelenmesi
amaglanmistir. Bunun i¢in farkli 6zelliklere sahip S1AION kompozisyonlari ile Inconel
718 alasim yiiksek sicaklikta kaynaklanarak difiizyon ciftleri olusturulmus, diflizyon
araylizey morforlojisi ve kimyasal kompozisyonu taramali elektron mikroskobu ile
incelenmistir. Elde edillen bulgular, diifiizyon tabaka kalinliginin 6nemli 6lgtide SIAION
seramiklerinin z degeri, B-SiAION igerigi, kullanilan ilave oksit tiirii ve sayisina baglh
oldugunu gostermistir. Tabaka kalinliginin artan “z” degeri ve B-fazi igerigi ile azaldigi,
Yb katkisinin tabaka kalinliginin azaltilmasi agisindan diger ilave oksitlere kiyasla daha
etkin oldugu bulunmustur.

Anahtar kelimeler: SiAION, Inconel 718, difiizyon, arayiizey, karakterizasyon



INVESTIGATION OF THE CHEMICAL INTERACTIONS OF SIALON
CERAMICS WITH INCONEL 718 SUPERALLOY

Superalloys with higher mechanical strength and surface stability at elevated
temperatures, are widely utilized in aviation industry. The mechanical and the thermal
properties of superalloys, which make them suitable for high temperature applications,
make also the machining of these materials challenging. For that reason, superalloys are
defined as “difficult to cut materials”. SIAION ceramics are the attractive tool materials
for high speed turning and milling of superalloys due to their unique high temperature
properties. It is well-known that the cutting temperature exceeds 1000°C at the cutting
zone due to high cutting speeds (>500 m/min) in especially milling operations, and
therefore, wear, which is based on the chemical interactions between tool and workpiece
material, takes place at these elevated temperatures. In this project, it was aimed to
investigate the chemical interaction between Inconel 718 alloy and SiAION based
ceramic materials at high temperatures. In order to do that, diffusion couples of Inconel
718 alloy and different SIAION composition were manufactured based on joining of a
thin layer of Inconel 718 sample between two SIAION pellets at the temperatures higher
than 1000°C under vacuum environment. The morphology and chemical composition of
diffusion interfaces were examined by scanning electron microscope (SEM). The results
indicated that the diffusion zone thickness depends mainly on “z” value, B-SIAION
content, type and number of additive oxides. It was found that the zone thickness is
inversely changes with increasing “z” value and B-SiAION content and Yb is the most
effective additives oxide compared to the other oxides for minimizing of interaction zone
thickness.

Keywords: SIAION, Inconel 718, diffusion, interface, characterization
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1. GIRIS

SiAION seramikleri atritér degirmen kollari, tel ekstriizyon kaliplari, doner
rulmanlar ve kesici takim uygulamalar1 gibi pek ¢ok uygulama i¢in en 6nemli yapisal ileri
teknoloji seramiklerinden bir tanesi konumundadir. Bu uygulamalar, kullanilan
malzemeden kirilma toklugu ve sertligin optimum bir kombinasyonu ve buna bagl olarak
yiiksek asinma direnci, fiziksel ve kimyasal kararlilik, yiliksek sicaklik direnci ve 1s1l sok
dayanimi gibi ozellikler gerektirmektedir [1]. Dokme demirler ve siiperalasimlarin
yuksek hiz torna ve freze operasyonlarinda kullanilan kesici takimlar bu tiir zorlu
uygulamalara giizel bir O6rnektir. SiAION esashi kesici uglar ¢esitli dokme demir
malzemelerin tornalanmasi iizerine gergeklestirilen ¢ok sayida calismaya konu
edilmislerdir. Qin ve ark. [2] 0,33-1,67 mm arasinda degisen kesme derinliklerinde ve
300 ve 380 m/dk. olan iki farkli kesme hizinda gergeklestirilen dokme demir tornalama
testleri sonrasinda kaplanmamig ve TiN/AI20s3 kaplamali SisNs esasli seramik
malzemelerin asinma davranislarini arastirmiglardir. Yapilan ¢caligma sonucunda, abrasif
ve asinan yiizeyler arasinda yiliksek basing ve sicakligin etkisiyle gerceklesen adesif
asinma mekanizmalarinin baskin asinma mekanizmalar: olduklar1 sonucu bildirilmistir.
Grzesik ve Malecka [3], SisNs esasli kesici uglarin kiiresel grafitli dokme demir tornalama
sirasinda kesme kenarlarinda olusan asinmayi incelemislerdir. Arastirmacilar,
kiyaslamali olarak diisiik olan kesme hizlarinda abrasif aginmanin baskin aginma tiirii
oldugunu, SisN4’ten gelen Si ile isleme parcasindan gelen Fe’nin 800°C’nin tizerindeki
sicakliklarda reaksiyona girerek Fe2Si bilesiginin olusturmasi seklinde gerceklesen
kimyasal aginmanin ise yiiksek kesme hizlarindaki baskin aginma tiiri oldugunu ifade

etmislerdir.

Ucak motorlarinda en yaygin bigimde kullanilan 1s1 dayanimli alagimlardan bir
tanesi olan ve Ni-esasl siiperalasimlar sinifinda yer alan Inconel 718 alagiminin yiiksek
hiz torna operasyonlar1 SIAION esasli seramik kesici uglarin yaygin bigimde kullanildigi
bir diger uygulamadir. Inconel 718 yiiksek sicakliklarda sahip oldugu miikemmel
mekanik mukavemeti ve siiriinme dayanimina bagli olarak “islenmesi zor malzemeler”
olarak tanimlanirlar. Cesitli arastirmacilarin on yillar1 agkin bir siire igerisinde SiIAION
kesici uglarin siiperalasimlarin tornalanmasi iizerine gerceklestirildigi ¢ok sayida ¢aligsma

literatiirde yerini almistir. Zheng ve ark. [4] Inconel 718 alasiminin SiAION seramik



kesici uclarla yliksek hiz torna operasyonu sirasinda karsilagilan asinma mekanizmalarini
aragtirmiglar ve baskin asinma mekanizmalarinin adesif ve abrasif asinma olduklarinm
bulmuslardir. Zhuang ve ark. [5] SiAION esasli torna uglarinin kesme kenarlarinda
goriilen ¢gentik aginmast ile Inconel 718 alagiminin yiizeyinde olusan isleme sertlesmesine
ugramig tabaka arasindaki iliskiyi incelemisler ve c¢entik asinma miktarinin isleme
sertlesmesine ugramis tabaka kalinligi ile dogru orantili oldugunu belirlemislerdir. Altin
ve ark. [6] SIAION ve SiC visker takviyeli Al203 kesici uglarinda kesme hizina bagh
degisen aginma mekanizmalarini analiz etmiglerdir. Calismada elde edilen sonuglar,
centik, adesif ve krater gibi diflizyona bagli asinma mekanizmalarinin yiiksek kesme
hizlarinda (200-300 m/dk.) baskin olduklarini, kenar asinmasi ve 1s1l ¢atlaklarin ise daha
diisiik kesme hizlarinda (<200 m/dk.) karsilasilan asinma mekanizmalar1 olduklarimi

gostermistir.

SiAION  seramiklerinin Inconel 718 alagiminin  yiliksek hiz  torna
operasyonlarindaki performanslarinin arastirildigi ¢ok sayida g¢alisma bulunmasina
ragmen, literatiirde bu malzemelerin yiliksek hiz freze operasyonlarindaki asinma
davraniglarinin incelendigi az sayida c¢alisma bulunmaktadir. Zheng ve ark. [7]
gelistirdikleri SisN4/TiCN nano-grade ile ticari Al20s-SiCy seramik kesici uglarin kesme
performanslarini Inconel 718 alagimimin ultra yliksek hizlarda freze testleri ile
kiyaslamiglardir. Kesici uglarin kesme kenarlarinda olusan aginmanin mikro-pullanma,
mikro-gatlama, abrasif ve adesif asinma mekanizmalar1 ile gerceklestigi sonucuna
ulagsmuglardir. Tian ve ark. [8] kuru kesme kosullarinda SiAION kesici uglar ile Inconel
718 alagiminin yiiksek hiz alin frezeleme operasyonlar iizerinde ¢alismiglardir. Diisiik
kesme hizlarinda (600-1400 m/dk.), baskin olan aginma mekanizmasinin ¢entik aginmasi
oldugu, kesme hizinin artmasiyla (1800-3000 m/dk.) asinmanin adesif asinmaya dondiigi
ifade edilmistir. Son donemlerde gergeklestirilen bir calismada Akhtar et ark. [9] seramik
ve kaplanmis karbiir kesici uglarla yiliksek hiz frezelenmis Inconel 718 parcalarin ylizey
ozelliklerini analiz etmislerdir. Arastirmanin sonucuna gore, karbiir uglara gore seramik
uclarla daha yiiksek kesme hizlarinda islenen Inconel parcalarin son yiizey piiriizliiliik
degerlerinin daha az oldugu belirtilmistir. Bu durumun yiiksek hizlarda Inconel 718
alasgiminin yapigma egiliminin artmasindan kaynaklandigi ifade edilmistir. Celik ve ark.
[10], tamamen yeni bir takim olan yekpare formda o/pB-SIAION ve bu malzemenin TiN

ile giiclendirilmis seklini freze takimi seklinde iireterek, Inconel 718 siiperalagiminin



yaklasik 600 m/dk. kesme hizinda kuru kesme kosullarinda test etmislerdir. Yekpare
SiAION esasli seramik kesici takimlarin kesme kenarlarinda alasimin siddetli bir bigimde
yapismasi ve kesme siireci devam ederken beraberinde kimyasal etkilesim tabakasi ile
birlikte uzaklagmasi ile ger¢eklesen bir asinmanin s6z konusu oldugu bulunmustur.

Bu proje kapsaminda, freze operasyonlari basta olmak {izere siiperalasimlarin
yuksek kesme hizlarinda islenmesinde basariyla kullanilan ve bu operasyonlarda yiiksek
hizlarda kesme bolgesinde olusan yiiksek sicakliga bagl olarak gerceklesen kimyasal
stirecler ile aginma gosterdigi literatiirde yaygin bigimde bildirilen SiAION esasli seramik
malzemelerin Inconel 718 alasimi ile yiiksek sicaklik etkilesimlerinin agikliga
kavusturulmasi hedeflenmektedir. Bu sayede, uzun bir siire¢ gerektiren ve maliyet
acisindan etkin olan isleme testlerine gerek kalmaksizin, asinma iizerinde etken olan
malzeme parametrelerinin belirlenmesi ve SiAION kesici takim malzemelerinin yiiksek
hiz siiperalasim isleme uygulamalarina yonelik etkin bir bicimde gelistirilmesine olanak

taninmasi istenmektedir.



2. DENEYSEL CALISMALAR

Farkl1 6zelliklere sahip SiIAION kompozisyonlarinin Inconel 718 siiperalagimi ile
yiiksek sicaklik etkilesimlerinin belirlenmesi amaciyla gerceklestirilen projenin ana
faaliyet basliklar1 su sekildedir:

e Inconel 718 alagim ile yiiksek sicaklik etkilesiminde etken olabilecek SiAION
seramiklerine 6zgii temel 6zelliklerin belirlenmesi,

e SiAION seramiklerinde performans iizerinde etken oldugu bilinen ilave oksit
tiiriniin Inconel 718 alasimu ile etkilesim siirecine etkisinin belirlenmesi,

e SIiAION seramiklerinde ilave oksit sisteminin (tek veya c¢ok katkili) etkilesim
stirecine etkisinin belirlenmesi.

Bu basliklar kapsaminda SiAlION kompozisyonlar1 6giitme, graniilasyon, soguk
izostatik presleme, baglayici giderme ve sinterleme gibi siire¢ basamaklari takip edilerek
iiretilmis, bu kompozisyonlarin Inconel 718 alagimui ile etkilesimlerinin belirlenebilmesi
amaciyla difiizyon c¢iftleri olusturulmus ve bu asamaya kadar elde edilen yan iirlin ve
trlinlerin faz igerikleri, mikroyapisal ve mekanik Ozellikleri uygulanan bir dizi

karakterizasyon teknigi ile ortaya konulmustur.

2.1. SiAION Seramiklerinin Hazirlanmasi

SiAION seramiklerinin toz formundaki hammaddelerden baslanip, sinterleme

asamasina kadar takip edilen siire¢ basamaklar1 Sekil 2.1°de verilmektedir.

Hammaddeler
(SizN4+AIN+ALL,O5+Y,05+...)

Atritér Ogltme (2 saat, d 5<0,5um]

O

Pusklrtmeli Kurutma [T =240°C, d o5 = 100um]

U

Soguk izostatik Presleme [P = 200MPa]

U

Baglayici Giderme [T = 550°C]

Y

Gaz Basingli Sinterleme  [Tias = 1950°C, Py,= 100bar]

Sekil 2.1. SiIAION seramiklerinin tiretim akim semasi



SIAION esasli seramik kesici uglar yiiksek sicaklikta siddetli ve ¢evrimsel yiikler
altinda ¢alisan malzemeler olup, bu kosullarda ani kirilma risklerinin en aza indirgenmesi
malzemelerin hatasiz bir sekilde iiretilmesine baglidir. Bu ise, liretim siirecinde yiiksek
kaliteye sahip mikron alt1 tane boyutlarinda ve yiiksek safliklarda SisN4 ve ilave oksit
tozlarin (Y203, Yb203 vb.) kullanimi ile miimkiin olabilmektedir. Cizelge 2.1°de SIAION

uretiminde kullanilan tozlarm 6zellikleri verilmektedir.

Cizelge 2.1. SIAION iiretiminde kullanilan tozlar ve 6zellikleri

. Icerdigi
Malzeme Kaynak Icerdigi safsizhiklar
fazlar
. %95 OL-Si3N4
SizNg UBE-Japonya Agirlikca %1,4 O )
%5 B-SI3N4
AIN Tokuyama-Japonya Agirlik¢a %1,6 O %100 AIN
) %0,01 Fe;03, %0,06 SiO-,
Al,O3 Sumitomo-Japonya % 99,8 Al,O3
90,04 Na,0O, %0,05 MgO
Treibacher- %100 Yb203
Yb203/Y,03 Agirlikga %99,9 saf
Avusturya %100 Y203
Smy03 Aldrich-Almanya Agirlikga %99,9 saf %100 Sm;0s
TiN H.C. Starck- )
N2 min %20, O, maks. %1,5
(Grade C))  Almanya
CaCOs Tiirkiye - %100 CaCOs

Ana bilesen SisN4 ve diger oksit bilesenlerden olusan SiAION yiginina, boyut
kiigiiltme ile sinterleme etkinliginin arttirilmasi ve homojenligin saglanmasi amaciyla
ogiitme islemi uygulanmistir. Toplamda 2 saat siire ile siirekli atritér degirmen haznesi
icerisinde ogiitiilen SIAION ¢amuruna toplam kat1 agirliginin yaklagik %6’sin1 olusturan
organik proses ilaveleri yapilmistir. Bu ilaveler presleme siireci i¢in gerekli olup, camur
icerisindeki dagilimlar1 toplam kati miktar1 iizerinden %2 akrilik baglayici, %2
plastiklestirici (PEG) ve %2 yaglayici seklindedir. Camur, giris sicakligi 240°C ve ¢ikis
sicakligi 130°C olan piiskiirtmeli kurutucuya (LTC-2 Nubilosa) beslenerek ortalama tane

boyutu ~100 um ve nem igerigi %1’in altinda olan graniillere dontistiirilmistiir.



SiAION graniillerinin sekillendirilmesinde soguk izostatik presleme teknigi
kullanilmistir. Presleme islemi elastik ozellikteki politiretan kalip igcerisine doldurulan
graniillere 200 MPa basing uygulanarak gerceklestirilmistir. Cubuklar, 650°C’de hava
ortaminda 1 saat siire ile gerceklestirilen baglayici giderme islemini takiben, gaz basingh
sinterleme firininda sinterlenmistir. Bu sinterleme teknigi, yiiksek yogunlukta malzeme
elde edilmesine olanak tanimaktadir. Numunelerin sinterlenmesinde, maksimum 100 bar

azot gazi basinci ve 1900-2000°C sicaklik uygulanmistir (Sekil 2.2).

@ S1caklk Basing

Sint.=1900-2000°C

On sint.=1800-1900°C

100 bar

Sekil 2.2. SiAION malzemelerin gaz basingl sinterleme ¢evrimi

2.2.  Difiizyon Ciftlerinin Uretimi

Sinterlenmis SiAION numuneler ile Inconel 718 alasimindan olusan difiizyon
ciftleri spark plazma sinterleme (SPS) cihazi ile olusturulan yiiksek sicaklik ve basing
kosullarinda tiretilmistir. Bunun i¢in 12 mm ¢ap, 3 mm ytlikseklige sahip disk seklindeki
SiAION numunelerin yiizeyleri D126 grit polimer baglh elmas asindirici ile taglanmustir.
Taslanan iki numune arasina 5x5x2,5 mm ol¢iilerinde, ylizeyleri parlatilmis Inconel 718
parcalar yerlestirilmistir, elde edilen bu diizenek, 20 mm ¢ap Ol¢iisiine sahip SPS firminin
grafit kalibina yerlestirilerek, 1200°C’de 40 MPa yiik altinda 30 dakika siire ile 1sitma

uygulanmigtir. Sistemin sematik gosterimi Sekil 2.3’°te verilmektedir.



Basing
Kontrol

Giig
Kaynagi

Sekil 2.3. SPS firminda iiretilen difiizyon ¢iftlerinin sematik gosterimi

Difiizyon ciftleri olusturulduktan sonra numuneye kesme, kaliplama ve parlatma
islemleri uygulanmig, SiAION-Inconel 718 ara yiizey mikroyapisi incelenmistir. Ara
yilizeyde olusan ortalama difiizyon bolgesi kalinligi SEM goriintiilerindeki kesit boyunca
20 farkli noktadan alinan Glgiimler ve bu degerlerin standart sapmalar1 asagida verilen
esitliklere gore hesaplanmistir.

N
1 dy+dy+ - +d
dort=NZdi= — N1
i=

N

1
Std.sapma = Nz(di — dort)? (2.2)

i=1

Esitliklerde dort, ortalama difiizyon bolgesi kalinligi, N, 6l¢limii alinan kalinlik
sayisidir (N=20).

2.3. Karakterizasyon Calismalari
2.3.1. Yogunluk 6l¢iimii
Sinterleme sonrasinda SIAION seramiklerinin yogunluklari Argimet yontemine

gore Olclilmiistiir. Bu yonteme gore, numuneler su igerisinde yaklasik 2 saat siire ile

kaynatilarak, yiizeyde bulunan agik porozitenin icerisine su dolmasi saglanmakta ve bu



durumda o6l¢iillen numune agirliklari, yas agirlik (W3) olarak kaydedilmektedir. Yas
agirliklarinin yani sira, numunelerin su i¢erisinde asili vaziyetteki agirliklar: (W2) ve kuru
durumdaki agirliklart (W1) Esitlik (2.3) ve (2.4)’te kullanilarak sirasiyla yiginsal

yogunluk ve % agik porozite degerlerine ulagilmigtir.

. w,
Ylg.YOg. (g/cm3) = Fll/l/zx Psu (23)
Wy —W.
Actk Porozite (%) = ﬁ X 100 (2.4)
3 — W

2.3.2. Mikroyap1 Analizleri

Mikroyap1 analizleri igin sinterleme sonrasinda SiAION seramik numunelerden
ve SPS cihazinda birbirlerine kaynaklanan difiizyon ciftlerinden kesit numuneler alinmig
ve ylizeylerinin parlatilmasi1 amaciyla kaliba alma islemi gergeklestirilmistir. Kaliplama
isleminden sonra numunelerin ylizeyleri otomatik parlatma cihazinda sirasiyla, 9, 6, 3 ve
1 pm elmas partikiilleri igeren soliisyonlar ve bu soliisyonlara uygun parlatma diskleri
kullanilarak gerceklestirilmigtir. Kullanilan her bir parlatma asamasindan sonra ve
parlatma islemi tamamlandiktan sonra numune yiizeyleri ultrasonik banyoda
temizlenerek yiizeylerindeki kirlilikler uzaklastirilmistir. SIAION numuneler elektronik
iletkenlige sahip olmadiklari igin, elektron mikroskobu analizlerinde yiizeylerinin iletken
ozellik kazandirilmasi gerekmektedir. Bu amagla, parlatma islemi sonrasinda numune
ylizeyleri altin-paladyum alagimi ile vakum altinda kaplanmistir. Mikroyapisal analizler
FEG-taramali elektron mikroskobu (FEG-SEM) ve bu mikroskoba bagli geri yansiya
elektron detektorii, kimyasal analizler ise enerji sacilimli X-1s1nlar1 (EDX) detektori

kullanilarak ger¢eklestirilmistir.

2.3.3. Faz analizi

Sinterleme sonrasinda numunelerin igerdikleri fazlar Rigaku Rint 2200 marka,
hedef metali bakir olan bir X-1g1n1 tiipiinden tiretilen (Acuke=1,54 nm) X-1sinlar1 ile (20 =
20-40°) taranarak bulunmustur. islem sonunda elde edilen X-1s11 spektrumundan, o.-

SiAION igin (102) ve (210) diizlemlerinden, B-SiAION igin ise (101) ve (210)



diizlemlerinden yansiyan X-isinlarinin siddet degerleri, Esitlik 2.5’te kullanilarak (-
SiAION orani hesaplanmuistir.
Ig 1
ot le 1+ KI(Ywg) - 11

(2.5)

Esitlikte 15 ve 1, sirasiyla B ve a-SiAION ig¢in X-151n1 siddet degerleri, K oran
sabiti ((101) B-SiAION ve (102) a-SiAION diizlemlerinden yansiyan siddetler i¢in 0,518;
(210) B-SIAION ve (210) a-SiAION diizlemlerinden yansiyan siddetler i¢in 0,544), wg
ise B-SiAION i¢in hacimsel yiizdedir.

B-SiAION, B-Sis-zAl:OzNs-; formiilii ile ifade edilmekte ve bu formiilde “z”, SisNa
yapisi i¢erisinde ¢ozlinen Al203 miktarini gostermektedir. Malzeme 6zellikleri tizerinde
onemli etkisi olan “z” degeri X-1ginlar1 spektrumundan, o ve B-SisN4 birim hiicre kafes
parametreleri (a ve c) ve dolayisiyla pik konumlarinin Al203 ¢oziiniirliigiine bagl olarak
degisiminden Esitlik 2.6 ve 2.7 kullanilarak hesaplanmis ve bu iki degerin ortalamasi

alinarak bulunmustur.
_a—7,6044

_ 2.
Za 0,031 (2.6)
¢ — 29075
e 2.7
Ze 0,026 2.7)

Numunelere ait mikroyap1 goriintiileri Image J analiz programi kullanilarak tane

sinir1 faz1 miktarinin belirlenmesinde kullanilmustir.

2.3.4. Mekanik testler

Malzeme sertlikleri Vickers mikro-sertlik 6lgme yontemi kullanilarak
belirlenmistir. Sekil 2.4a’da sematik olarak gosterilen ve tepe agis1 136° olan kare piramit
seklindeki mikro elmas ug, ylizeyi parlatilmis olan numuneye 10 kg yiik ve 10 sn. siire ile

uygulanmustir.
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b)

Sekil 2.4. (a) Tepe agis1 136° olan kare piramit seklindeki elmas Vickers ucu ve (b) numune

ylizeyinde olusturdugu iz

Numune yiizeyinde olusan izin (Sekil 2.4 (b)) 6l¢iilerinden numune sertlikleri

hesaplanmustir (Esitlik 2.8).

@ @)

Formiilde F, uygulanan kuvveti (N), 2a ise olusan izin ortalama kosegen
uzunlugunu (um) ifade etmektedir. Kirilma toklugu degeri ise indentasyon sonucunda
olusan catlaklarin uzunluklarinin Sl¢iiliip Charles ve Evans [11] tarafindan gelistirilen

Esitlik (2.9)’de kullanilmasi ile hesaplanmustir.

3
0,15 X k x (g)‘z x HV10 X va
P
Esitlikte @ ve k diizeltme faktorleri (sirasiyla 3 ve 3,2), ¢ ¢atlaklarin ortalama

Kic =

(2.9)

uzunluklari, a olusan izin kdsegen uzunlugunun yarisi, HV10 ise sertlik degeridir.
Uygulanan yiik ile numune yiizeyinde olusan iz ve ¢atlak 6l¢iilerinde yiiksek hassasiyet
saglanabilmesi amaciyla dl¢limler, SEM goriintiileri kullanilarak Image J programinda

gergeklestirilmistir.
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3. FARKLI OZELLIKLERE SAHIP SiAION MALZEMELERIN INCONEL
718 ALASIMI iLE ETKILESIiMi

3.1. Malzemelerin Fiziksel ve Mikroyapisal Ozellikleri

SIAION seramiklerinin kullanildiklar1 ortam kosullarinin gerektirdigi ¢ok genis
bir Ozellik araliginda tasarlanmasi miimkiin olup, bu O6zellikler bir dizi parametre
tarafindan belirlenmektedir. Nihai 6zellikler {izerinde etken olan bu parametrelerin
basinda a/B-SiAION fazlarinin oranlari, tane sinir1 fazi miktari, kimyasal kompozisyonu
ve kristallesme durumu, a-SiAION igerisinde yer alan ilave oksit tiirleri ve miktarlar1, -
SiAION fazi1 igerisinde ¢oziinen Al203 miktar1 (“z” degeri) ve B-SIAION tanelerinin
boy/en orami1 (aspekt orani) gibi mikroyapisal Ozellikler gelmektedir. SiAION
seramiklerinin Inconel 718 siiperalasim malzeme ile etkilesim durumu iizerinde bu
parametrelerden hangilerinin etkisinin yiiksek oldugu konusu bilinmediginden,
Ozellikleri birbirlerinden oldukg¢a farkli olan SiAlON kompozisyonlariin inceleme
kapsami igerisine alinmasi uygun bulunmustur. Segilen kompozisyonlardan ilki, %25a
ve %75 B-SiAION fazlarini igeren ve “z” degeri 0,65 olan S1 olup, bu malzemenin tane
siirt fazinin %20 oraninda azaltilmasi ve yaklasik %15 oraninda TiN partikiilleri ile
takviye edilmesi ile S2 kompozisyonu elde edilmistir. Bu iki malzemenin yekpare
SiAION freze takimi seklinde iiretilip, yiiksek hiz siiperalasim freze operasyonundaki
kiyaslamali kesme performanslar1 kaynak [10]’da verilmektedir. Proje kapsaminda
incelenen {iglincii kompozisyon, %50 a ve %50 B-SIAION fazlarini igeren ve “z” degeri
0,2 olan bir diger o/B-SIAION kompozit malzemedir. Dordiincti kompozisyon ise S3 ile
ayni oranlarda o/B-SiAION fazlarini igeren, ancak S3’ten farkli olarak “z” degeri 1,2 olan
Y yerine Yb katkilt bir SIAION malzemedir. Cizelge 3.1’de SiAION kompozisyonlarinin

oksit ilave sistemleri ve tasarlanan 6zellikleri 6zetlenmektedir.
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Cizelge 3.1. SiAION kompozisyonlarinin 6zellikleri

S1 S2 S3 S4
o:p 25:75 35:65 50:50 50:50
z degeri 0,6 0,9 0,2 1,2
Ilave oksit Y203-Sm;03-  Y203-Sm203-  Y203-Smy03-  Yby03-Smy03-
sistemi CaO Ca0O Ca0O Ca0O

Cizelge 3.2°de Inconel 718 siiperalagimi ile etkilesim durumlari incelenmek tizere
iiretimi gergeklestirilen SIAION malzemelerin sinterlenme kosullari, sinterleme sonrasi
yogunluk degerleri ve % yogunlagma miktarlar1 verilmektedir. Sinterleme isleminde 100
bar N2 gazi basincinin kullanilmasi ile kompozisyonlarin tamaminda %100 oraninda
yogunlagma goriilmiistiir. HZN-TN malzemesinde bulunan ve SiAION fazlarina kiyasla
yogunlugu daha yiiksek olan TiN fazi, malzemenin O6lgiilen yogunluk degerini

arttirmaktadir.

Cizelge 3.2. SiAION malzemelere ait sinterleme kosullar1 ve yogunluk degerleri

S1 S2 S3 S4
Sinterleme Sicakhigi (°C) 1990 1990 1990 1940
Basing (bar) 100 100 100 100
Yogunluk (g/cm?®) 3,2500 3,4800 3,2500 3,2500
Teorik Yogunluk (%) 100 100 100 100

Sekil 3.1°de sinterleme sonrasinda malzemelere ait geri yansiyan elektron (BSE)
SEM goriintiileri verilmektedir. Mikroyap:1 goriintiilerinde koyu gri ve c¢ubuksu
goriinlimdeki taneler B-SiAION, daha agik gri renkte, es eksenli taneler a-SiAION ve bu
taneleri baglayan beyaz renkli noktasal bolgeler ise tane sinir1 fazin1 géstermektedir. Sekil
3.1 (a)’da mikroyapisi verilen S1 malzemesinde es eksenli a- SIAION taneleri ve ¢ubuksu
yapida biiytime gostermis olan B-SIAION tanelerinin yani sira diger malzemelere kiyasla
belirgin bir miktarda tane sinir1 fazinin bulundugu goériilmektedir. S2 malzemesine ait
mikroyap1 goriintiisiinde ise a-SiAION ve B-SiAlON taneleri ve tane sinir1 fazindan baska
beyaz renkli gériinen ve boyutlart 1-5 pm olan TiN tanelerini bulunmaktadir (Sekil 3.1
(b)). TiN, SisN4/SiAION seramiklerine elektriksel iletkenlik kazandirilmasi diginda

sertlik ve kirilma toklugu gibi mekanik 6zelliklerinin iyilestirilmesi amaciyla yaygin
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bicimde kullanilan bir takviye fazidir. Buradaki temel kullanim amaci ise malzemenin
kirilmaya karsi olan direncinin arttirilmasidir. Bu malzemenin matris kompozisyonu, S1
ile benzer olup, sinterleme ilavesi miktar1 S1’e kiyasla %20 daha diistiktiir. Sekil 3.1
(c)’de verilen S3 malzemesine ait mikroyap1 goriintiisiinde, S1 malzemesine kiyasla daha
kiigiik boyutlu o ve B-SiAION taneleri bulunmaktadir. S1 malzemesine benzer sekilde
SiAION tanelerini baglayan tane st fazi miktarmin yapida yiiksek oldugu
gorilmektedir. Sekil 3.1 (d)’de mikroyap1 goriintiisii verilen S4 malzemesi tasarlandigi
sekline uygun olarak yaklagik olarak esit miktarlarda o ve B-SiAION fazlarini
icermektedir. Diger SiAlON’lara kiyasla mikroyapiy1 olusturan tanelerin sinterleme
sirasinda daha fazla biytdiikleri goriilmektedir. “z” degerinin diger kompozisyonlara
kiyasla daha yiiksek oldugu ve dolayisiyla daha kirilgan bir yapiya sahip olan bu
malzemenin mikroyapisinda daha iri tanelerin yer almasi, kirilma direncine bir miktar
olumlu yonde katki saglamaktadir. Sinterleme ilavesi olarak kullanilan oksit bilesenler
a-SiAION yapisi igerisinde yiiksek bir ¢oziintirlikk gosterdigi icin S4 malzemesinde tane

siir1 fazi1 miktar1 diger malzemelere kiyasla belirgin bigimde daha azdir.

Sekil 3.1. (a) S1, (b) S2, (c) S3 ve (d) S4 malzemelerine ait BSE-SEM mikroyapi goriintiileri
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3.2.  Malzemelerin Faz Ozellikleri

Malzemelerin mikroyap1 goriintiilerinden icerdikleri fazlar hakkinda elde edilen
bilgilere ilave olarak, farklt mekanik, 1s1l ve kimyasal 6zelliklere sahip olan bu fazlarin,
yapida hangi oranlarda bulunduklari malzeme performansi tizerinde belirleyici bir
parametredir. Sekil 3.2°de SiAION malzemelere ait XRD spektrumu, Cizelge 3.3’te ise,
bu XRD spektrumlar1 kullanilarak hesaplanan a/B-SiAION yiizdeleri, “z” degerleri ve
mikroyap1 gorintiilerinden (Sekil 3.1) Olgiilen tane siir1 fazi miktarlar1 verilmektedir.
Elde edilen sayisal veriler, S4 malzemesinde ihmal edilebilir bir sapma ile tasarlanan o:f3
faz oranlarinin elde edildigini gostermektedir. S2 malzemesinde o ve B fazlarinin disinda
SEM goriintiilerinde de belirlenen TiN fazinin varligi dogrulanmaktadir. S1, S2 ve S4
malzemeleri i¢in herhangi bir kristal tane sinir1 faz1 tespit edilemezken, S3 malzemesinde
tane smir1t  fazinn  melilit  (Y2SisO3N4) seklinde kristallenme gergeklestirdigi
goriilmektedir (Sekil 3.2.). Melilit azot igerigi bakimindan zengin bir oksi-nitriir kristal
fazdir. Tane siir1 fazinin amorf ya da kristal olmasi, malzemenin 6zellikle yiiksek
sicaklikta, yiikk altindaki davramisini belirlemektedir. Uludag ve Turan’in [12]
gerceklestirmis olduklar1 bir caligmada kristal tane sinirina sahip bir SiAION
malzemesinin amorf yapiya kiyasla daha yiiksek siirlinme direnci gosterdigi belirtilmistir.

Genel formiilii Sie-zAlz0zNs-z seklinde ifade edilen B-SiAION igin “z” degeri,
kimyasal dayanim kadar mekanik 6zellikler iizerinde de belirleyicidir. “z” degerinin
0,2’nin tizerine ¢ikarilmasiyla malzemenin kirilmaya karst direncinde azalma olacagi
literatiirde bildirilmektedir [13,14]. Bu nedenle S4 malzemesi sahip oldugu yiiksek “z”
degeri ile (Cizelge 3.3), kirllma dayanimi agisindan dezavantajli bir durumdadir. Ancak,
daha 6nceden de ifade edildigi gibi, boyutlar1 20 um’yi bulan B-SIAION tanelerinin
varhigr kirtlma dayanimini arttirict yonde etki gostermektedir. Benzer bir durum S2
kompozisyonu igin de gegerlidir. Bu malzemede ise, biiylimiis B-SIAION tanelerinin
yerine, yapi icerisine diizgiin dagitilmis olan TiN taneleri kirilma direncini arttirmaktadir.
S3 malzemesinin diisiik “z” degerine sahip olmasi ise yliksek a-SiAION igerigi ve ince

tane yapisinin getirdigi kirillganlik problemini en aza indirgemistir.
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Sekil 3.2. SiIAION malzemelere ait XRD spektrumu

Cizelge 3.3. SiAION malzemelerin igerdikleri faz miktarlari, z degerleri

S1 S2 S3 S4
B:a (%) 77:23 64:36 49:51 42:58
z 0,65 0,89 0,19 1,09
Tane smir1 fazi (%) 9,12 6,95 7,36 1,17

3.3.  Malzemelerin Mekanik Ozellikleri

Malzemede mekanik 6zelliklerin, faz miktari, tane boyutlar1 ve sekilleri gibi
mikroyapisal ozellikler ile yogunlasma miktar1 tarafindan belirlendigi bilinmektedir.
Cizelge 3.4.’te SIAION seramiklerinin mikro-sertlik (HV10) ve kirilma toklugu degerleri
verilmektedir. Numunelerin sertlik degerleri igerdikleri a-SiAION miktar ile paralellik
gosterirken, birden ¢ok degiskene bagli olan kirilma toklugu degeri, malzemelerin farkl

ozelliklerine ragmen benzerlik gostermektedir.
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Cizelge 3.4. SiAION malzemelerinin sertlik ve kirilma toklugu degerleri

s1 S2 S3 sS4
HV10  17,16(x0,10) 18,32(+0,57) 19,11(+0,56) 20,76(x0,49)
Kie 5,21(+0,27) 4,97(+0,35) 6,00(0,15) 4,95(0,24)

SiAION malzemelerinde sertlik degeri, daha sert bir yapiya sahip olan a-SiAION
miktar1 ile belirlenirken, kirilma toklugu B-SiAION miktar1 ve “Z” degeri [13,14],
tanelerin boyut ve sekilleri [15-17] ile tane sinir1 fazinin 6zellikleri [18-19] tarafindan

belirlenmektedir.

3.4.  SiAION Kompozisyonlarinin Inconel 718 Alasimi ile Kimyasal Etkilesimleri

Inconel 718 alagimi ile kimyasal etkilesimleri arastirilmak iizere proje kapsaminda
tutulan S1 ve S2 kompozisyonlarinin yiiksek hiz siiperalasim freze operasyonlarindaki
performans testleri, kesme kenarlarinda olusan baskin asinma mekanizmasinin yapigsma
seklinde goriilen kimyasal aginma oldugunu ortaya koymustur [10]. Daha 6nceden de
belirtildigi gibi, isleme testlerine gerek duyulmadan SiAION ve Inconel 718 arasindaki
yiiksek sicakliklarda yiik altinda meydana gelen kimyasal etkilesim mekanizmalarinin ve
bu etkilesimde etken malzeme parametrelerinin aydinlatilmasi, malzemelerin kesme ve

asinma performanslarinin tahmin edilebilmesi agisindan 6nemli goriilmektedir.

Sekil 3.3’te tretimi gerceklestirilen SIAION-Inconel 718 diflizyon ¢iftlerinin
etkilesim bolgelerinin ara kesit BSE-SEM mikroyap1 goriintiileri verilmektedir.
Goriintiilerde, SIAION tarafindaki ara yiizeyin diizgiin olmamasi, Inconel 718 tarafindan
SiAION tarafina dogru bir difiizyon siirecinin gergeklestigini gostermektedir. Buna ilave
olarak, SiIAION-Inconel 718 ara yiizeyinde gergeklesen diflizyon siirecine ve SiAION
malzemelerin kimyasal ve mikroyapisal 6zelliklerine bagli olan, farkli yapilarda difiizyon

bolgelerinin olustugu goriilmektedir.



17

g
R

L 25
23
o-)

e ¥

(oot
R B & & S
.’ -

.

el L L LN N
& B

“-'v'_‘- W ";1;“‘7' Vs

oo Y

o,
-~

o
e

rEA NS
AR
VR

Inconel 718

1| b e e
5\' S

’1
4
~
(=9
N

T B

(c)

BN
*

]
Y2

NG

:F;A, & ,
,:% r— i

SiAION

Inconel‘71

Sekil 3.3. (a) S1, (b) S2, (¢) S3 ve (d) S4 malzemelerinin Inconel 718 alasimu ile etkilesimleri

sonucunda olusan difiizyon bolgelerinin goriintiist

Sekil 3.4’te ara yiizeyde olusan diflizyon bdolgelerinin kalinliklarinin degisimi
verilmektedir. SEM goériintiilerinden de anlasildigi iizere S3 malzemesinde olusan
difiizyon tabakasinin ortalama kalinhig1 yaklasik 17 um ile en yiliksek 6l¢iilmiistiir. Bu
malzemeyi 11,65 pm kalinlikla S4 malzemesi takip etmektedir. Daha sonra, yaklasik 9-
10 um difiizyon kalinlig1 ile S1 malzemesi, 7,7 um kalinlikla S2 malzemesi seklinde
siralanmaktadir. Difiizyon kalinliklar1 esas alindiginda Inconel 718 alagimina karsi en
yiiksek direncin S2, en diisiik direncin ise S3 malzemelerince gosterildigi goriilmektedir.
Cizelge 3.1°de verildigi lizere, ayni sinterleme ilavelerinin kullanildig1 ve sadece “z”
degerleri farkli olan S1 ve S3 kompozisyonlar1 birlikte kiyaslandiginda, “z” degeri
azaldikca Inconel 718 ile etkilesimin arttigi sonucuna ulasilmistir. Yine ayni katki
ilavelerinin kullanildig1 ve “z” degeri daha da yiiksek olan S2 en diisiik etkilesim
miktarma sahiptir. Bunun nedeninin hem yiiksek “z” degeri, hem de TiN tanelerinin
kaynaklandigr  dugiiniilmektedir. ~ S2

mikroyapt  igerisindeki  varligindan
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kompozisyonunun ara yiizeyinin ¢ok diizensiz olmasina bagli olarak Olgiilen yiiksek
standart sapma, TiN tanelerinin SiAION matrise gore farkli bir kimyasal etkilesim

davranigina sahip oldugunun gostergesidir.

18'_ mmﬂ,]zyon kalinhig 17,046
16 EZZ4 Std. sapma
—_ 14 4
E
= 124 11,657
)E} J
S 109 9,008
g . 7,692
: -
o
X ]
=
° . 2,421 v .
24 1,213 7 ; :
S1 S2 sS3 s4

Sekil 3.4. SiIAION-Inconel 718 diflizyon ciftlerinin arayiizey tabaka kalinliklar1 ve

kalinliklardaki standart sapma degerleri

Diflizyon testleri sonrasinda ara yiizeyde olusan tabakanin hangi elementlerden
olustugu, bu elementlerin ara yiizeydeki dagilimlarinin belirlenmesi, malzemelerin
metale kars1 olan kimyasal direncinin gelistirilmesi a¢asindan kritik 6nem tagimaktadir.
Sekil 3.5’te farkli fazlarin kolaylikla birbirlerinden ayrilabildigi S4 malzemesine ait
difiizyon tabakasi igerisinde yer alan elementlerin enerji sagilimli X-1s11 spektroskopisi
(EDX) haritalar1 verilmektedir. Sekil 3.5 (a)’da verilen BSE-SEM goriintiisiinde difiizyon
tabakasinin farkli fazlar igeren, farkli kalinliklara sahip 3 tabakadan meydana geldigi
goriilmektedir. 1. tabaka, Inconel 718 malzemesine komsu olup, kalinlig1 1-3 um arasinda
degisen beyaz renkte goriilmektedir. Bu tabakanin saginda, igerisinde kiimeler seklinde
koyu renkli tanelerin bulundugu 2. tabaka ve bu tabakanin hemen saginda SiAION
ylizeyine komsu olan, koyu gri renkte ve 1-2 um kalinligindaki 3. tabaka bulunmaktadir.
1. tabakada onemli Ol¢iide Inconel 718 igerisinde NisNb (y") fazimi olusturan Nb
elementini icermektedir (Sekil 3.5 (g)). Bu faz isleme sirasinda Inconel 718 alagiminin
tane siirlarinda ¢okelerek malzeme sertliginin artmasina neden olmaktadir [20,21]. 1.

tabaka, Nb’nin disinda Mo ve Cr elementlerini de igermektedir (Sekil 3.5 (d) ve (h). 2.
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tabakada Ni ve Cr elementlerinden olusan matris igerisinde Al elementinin olusturdugu
taneli yap1 bulunmaktadir (Sekil 3.5 (c)). 3. tabakanin ise Cr elementi agisindan zengin
oldugu (Sekil 3.5 (g)), Nb disinda bu tabaka icerisinde bir miktar Mo ve Ni bulundugu
anlagilmaktadir. Sistemdeki titanyum elementi Nb ile birlikte ayni1 bélgelerde yer almakta
olup, Inconel 718 igerisindeki y" fazindan ara yiizeye tasinmistir. (Sekil 3.5 (i)). Diger
kompozisyonlarin difiizyon tabakalarinda da S4 malzemesine benzer bir elementel

dagilim elde edilmistir.

Inconel SIAION

i

|

I
3
a
‘

E

l

Sekil3.5. S4-Inconel 718 difiizyon tabakasinin (a) BSE-SEM goriintiisi, (b) Si, (c) Al, (d) Cr,
(e) Fe, (f) Ni, (g) Nb, (h) Mo ve (i) Ti elementlerinin dagilimi

Yiiksek hiz Inconel 718 siiperalasim freze operasyonlarinda da test edilen S1 ve
S2 kompozisyonlarinin difiizyon tabakasi kalinlik sonuglarinin tersi yonde bir kesme
performanst  gosterdikleri  bildirilmistir  [10]. Gergek kesme testlerinde S1
kompozisyonunun Inconel 718 alasimi ile daha az kimyasal etkilesime girmesi ve bunun
sonucunda da daha az aginma gostermesi, S2 kompozisyonunda yer alan TiN tanelerinin
1s1l genlesme katsayisinin SiAION matris ile uyumsuzluguna baglanmistir. Caligmada
ayn1 zamanda asinma sirasinda olusan diflizyon tabakasinin olusumunda Al, Ti ve Cr

elementlerinin belirleyici oldugu ifade edilmistir.
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4, SiAION SERAMIKLERINDE NADIiR TOPRAK ELEMENTI TURUNUN

INCONEL 718 ALASIMI ILE ETKILESIME ETKIiSI

SIAION seramiklerinde, sinterleme ilavesi ve a-SiAION fazinin kararliliginin
saglanmasi amactyla kullanilan katki elementlerinin tiirli malzemenin performansinda
onemli bir rol oynamaktadir. Bunun en 6nemli nedeni, kullanilan katki elementinin
malzemenin kimyasal ve mikroyapisal 6zelliklerini dogrudan etkilemesidir. Buradan yola
cikilarak, S1 kompozisyonunda Y yerine ayni mol miktarinda YD, Er ve Ce nadir toprak
elementi oksitlerinin kullanilmasiyla 3 yeni kompozisyon daha elde edilmis ve bu

kompozisyonlarin Inconel 718 alasimu ile etkilesim durumlar1 incelenmistir.

4.1. Malzemelerin Mikroyapisal Ozellikleri ve Faz icerikleri

Sekil 4.1 (a)-(d)’de 1900°C maksimum sicaklikta sinterlenen S1 (Y-Sm ve Ca
ilaveli baslangi¢c kompozisyonu) ile Y yerine Yb, Er ve Ce katki elementleri ile katkilanan
S1-Yb, S1-Er ve S1-Ce kompozisyonlarina ait mikroyapi1 goriintiileri verilmektedir.
Sirasiyla Sekil 4.1 (a) ve (b)’de verilen Y ve Yb katkili kompozisyonlara ait mikroyap1
goriintiileri, malzemelerin a ve B-SiAION tanelerinin sekilleri, boyutlar1 ve dagilimlar
acisindan birbirlerine Onemli Olglide benzer olduklarini gostermektedir. Bu iki
malzemeye benzer bir mikroyapiya sahip olan Er katkili kompozisyonda ise 3-SIAION
tanelerinin sinterleme sirasinda bir miktar daha biiytidiikleri goriilmektedir (Sekil 4.1 (c)).
Sekil 4.1 (d)’de verilen Ce katkili kompozisyona ait mikroyap: goriintiisii ise diger
malzemelerin mikroyap1 goriintiilerinden belirgin bi¢imde ayrilmaktadir. Bu malzemede
a-SiAION fazina ait agik gri renge sahip taneler goriilemezken, mevcut tanelerin iki farkli
boyut dagilimia (bimodal) sahip olduklar1 anlagilmaktadir. Arka planda ¢ok ince
tanelerden olusan bir matris yapt bulunurken, bu yap1 icerisinde boyutlart 2-8 pm

araliginda degisen B-SiAION tanelerinin yer aldig1 goriilmektedir.
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Sekil 4.1. 1900°C maksimum sicaklikta sinterlenen (a) S1 (Y), (b) S1-Yb ve (c) S1-Er

ve (d) S1-Ce kompozisyonlarina ait mikroyapi goriintiileri

Iyon ¢ap1 0,0995 nm olan Nd**’den daha biiyiik iyon capina sahip nadir toprak
elementlerinin a-SiAION yapist igerisinde yer alamayacaklart bilinmektedir. Yapilan
caligmalar Ce ilavesinin ancak Y gibi bagka bir ilave tiirii kullanildiginda a-SiAION
yapist igerisinde kismi ¢oziinebildigini gostermektedir. Bu ¢6ziiniirliigiin de Ce’nin
1230°C’den diisiik sicakliklarda iyon capi 0,092 nm olan Ce** seklinde kararli olup
yapidaki ara yer bosluklarina kismen girebilmesinden kaynaklandigi ifade edilmektedir.
Bu sicakligin iistiinde ise Ce, ¢ap1 1,103 nm olan Ce*® formuna déniismektedir [22,23].
S1 kompozisyonunda ¢oklu katki sistemi kullanilmasina ragmen Ce disindaki Sm ve Ca
bilesenlerinin oran1 oldukg¢a diisiiktiir. Bu kosullar altinda Sekil 4.2°de verilen XRD
spektrumunda da goriildiigii gibi S1-Ce kompozisyonu i¢in a-SiAION fazinin kararlilig

saglanamamustir.
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Sekil 4.2. 1900°C sicakliklarda sinterlenen Y, Yb, Er ve Ce katkili S1 kompozisyonlarina ait
XRD spektrumu

4.2. Kompozisyonlarinin Inconel 718 alasim ile Kimyasal Etkilesimleri

Sekil 4.3 (a)-(d)’de farkl ilave tiirleri kullanilarak hazirlanan kompozisyonlarin
Inconel 718 alasimi ile olusturduklar1 difiizyon ara yiizey goriintiileri (e)’de ise olusan
difiizyon Dbolgelerinin  kalinlik degerleri  verilmektedir. 'Y katkili olan S1
kompozisyonunun Inconel 718 alasimi ile olusturmus oldugu difiizyon tabaka
kalinliginin yaklasgtk 10 um oldugu iclincii bolimde verilen difiizyon ¢ifti
calismalarindan bilinmektedir. Diger ilave oksit sistemlerinde hazirlanan yeni
kompozisyonlarla birlikte tekrar hazirlanan bu malzemenin difiizyon ¢iftinde benzer bir
tabaka kalinlig1 6l¢lilmiistiir. Er katkili1 S1 kompozisyonu i¢in dlgiilen tabaka kalinliginin
yaklasik 15 pm oldugu ve bu degerin diger kompozisyonlar icerisinde en yiiksek deger
oldugu mikroyap1 goriintiilerinden ve 6l¢iim sonuglarindan anlagilmaktadir. Ce ve Yb
katkili kompozisyonlar i¢in 6lglilen tabaka kalinliklar1 S1 malzemesi i¢in dlgiilen degere
yakin olsa da, Er i¢ceren kompozisyondaki bu artis, “z” degeri ve -SiAION igerigi disinda
ilave katki tiirlinlin de etken bir parametre oldugunu gostermistir. Kalinlik diginda, Er
katkili kompozisyonun difiizyon tabakasinda yapisal farkliliklar bulundurdugu SiAION
tarafina komsu olan farkli tonda bir alt bélgenin varligindan anlagilmaktadir. Difiizyon

tabaka yapist agisindan Er katkili S1 kompozisyonunun bu bdlgesinde Cr, Nb ve Fe
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yogunlugunun yiiksek oldugu yapilan EDX analizlerince dogrulanmistir. Ce katkili
kompozisyon i¢in de, Er katkili malzemeye benzer sekilde, SIAION tarafina komsu bu
tabakanin bulundugu goriilmektedir. Ancak dikkati ¢eken bir diger nokta ise, diflizyon
tabakasinin 6zellikle SIAION tarafindaki ara yiizeyinin diger malzemelere kiyasla diizgiin
olmamasidir. Bu durum ortalamas1 alinan 20 6l¢iimdeki standart sapma degerinin yiiksek
olmasindan da anlasilmaktadir (Sekil 4.3 (e)). Kisaca 6zetlenecek olursa, Y, Yb ve Ce
katkilt S1 malzemelerine ait diflizyon tabakalarinin kalinlig1 benzer olmakla beraber, Er
malzemesinde tabaka kalinligi yaklasik 1,5 kat daha yiiksek Olclilmiistiir. Difiizyon
tabakasinin sahip oldugu alt tabakalar agisindan ise Er ve Ce katkili malzemeler ile Y ve

Yb katkili malzemelerin benzemedikleri belirlenmistir.

16
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Sekil 4.3. (a) Y, (b) Yb, (c) Er ve (d) Ce katkil1 S1 kompozisyonlarina ait difiizyon

tabakalarinin mikroyapi goriintiileri ve (€) difiizyon tabaka kalinliklar1 degerleri
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5. SiAION SERAMIKLERINDE ILAVE OKSIiT SISTEMININ INCONEL 718

ALASIMI iLE ETKILESIME ETKISi

Gegici s1v1 faz sinterlemesinde ve a-SiAlON kristal yapisi igerisinde yer alarak bu
fazin kararliliginin saglanmasinda kullanilan nadir toprak elementi oksitlerinin miktari
kadar, tirleri ve tek ya da ¢oklu olarak kullanilmalar1 malzemelerin kesme
performansinda etken bir diger durumdur. Uciincii ve dérdiincii boliimlerde, bu proje
kapsaminda tasarlanan biitiin SiAION kompozisyonlarinda ana ilave oksit ile birlikte az
miktarlarda Sm203 ve CaO kullanilmistir. Bu boliimde ise kompozisyonda Sm203 ve CaO
ilavelerine yer verilmeyip, bu ilave oksitlerin yerine ana ilave oksit kullanilarak tek katkili
kompozisyonlar olusturulmustur. Cizelge 5.1°de bu kompozisyonlara ait bilgiler

verilmektedir.

Cizelge 5.1. S1 ve tek ilave oksit igeren S1 tiirevi kompozisyonlar

S1 (referans) S1/1Er S1/1Y S1/1Yb
ilave oksit Y203-Sm,0s-
Er,Os3 Y03 Yb203
turii CaO
Oksitlerin %90 Y,03
daglllml %5 szos %7100 Er203 %2100 Y203 %7100 Yb203
(mol%o) %5 CaO

5.1. Malzemelerin Mikroyapisal Ozellikleri ve Faz Icerikleri

Sekil 5.1’de 1900°C sicaklikta, 100 bar N2 gaz atmosferi altinda sinterlenen
S1/1Y, S1/1Yb, S1/1Er ve referans S1 malzemelerine ait mikroyap1 goriintiileri
verilmektedir. Sirasiyla Sekil 5.1. (a) ve (c)’de verilen S1/1Y ve S1/1Er
kompozisyonlarina ait mikroyapilarda referans malzemeye kiyasla daha biiyiik a ve B-
SiAION tanelerinin bulundugu goériilmektedir. S1/1Yb malzemesinin mikroyapisinin ise
(Sekil 5.1. (b)) referans malzeme ile 6nemli derecede benzer oldugu anlasilmaktadir. Er
ve Y katkili malzemelerin mikroyapilarinin daha iri tanelerden olugmasinin, ilave
sistemlerinin farkli olmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Sekil 5.2.’de verilen
XRD spektrumuna gore her iki malzemede benzer oranlarda a-SiAION fazi bulunmasina

ragmen, bu fazi olusturan tanelerin yapisal 6zellikleri agisindan birbirlerinden belirgin
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bicimde ayrildig1 anlagilmaktadir. Er sisteminde oa-SiAION taneleri acik gri taneler
seklinde ayrilirken, Y sisteminde a-SiAlON taneleri f-SiAION tanelerinden net bigimde
ayirt edilememektedir. Atom agirhigi Y’ye kiyasla daha yiiksek olan Yb ilaveli
malzemenin mikroyapisindaki a-SiAlON taneleri de Er ilaveli malzemeye benzer sekilde

belirgin olmakla birlikte daha kii¢iik boyutlardadir.

5 e L . e " 2 Y oy - ¢ N . FABE " Tacai

Sekil 5.1 (a) S1/1Y, (b) S1/1Yb, (c) S1/1Er ve (d) S1 (referans) malzemelerine ait mikroyap1

goriintiileri
B B
S1: 778 a o
S1/1Yb: 72 B M
e
S1/1Y:81 B
S1/1Er: 80 B
T T T T T T T
30 32 34 36
20 (°)

Sekil 5.2. S1/1Y, S1/1Yb, S1/1Er ve S1 (referans) malzemelerine ait XRD spektrumu
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5.2.  Kompozisyonlarinin Inconel 718 alasim ile Kimyasal Etkilesimleri

Sekil 5.3 (a), (b) ve (¢)’de sirastyla S1/1Er, S1/1Y ve S1/1Yb kompozisyonlariin
Inconel 718 alasimi ile olusturduklar1 difiizyon ara ylizey goriintiileri, (d)’de ise olusan
difizyon bolgelerinin kalinlik degerleri verilmektedir. %100 Er ilaveli sisteminde,
dordiincti boliimde difiizyon kalinlig1 yaklasik olarak 15 um olarak olgiilen Er-Sm-Ca
sistemine kiyasla daha ince bir diflizyon tabakasinin olustugu anlagilmaktadir. Bu,
kompozisyonda oldukca az miktarlarda yer alan Sm ve Ca elementlerinin malzemenin
kimyasal ozellikleri iizerinde dnemli bir etki olusturdugunu gostermektedir. Daha ince
difiizyon tabakasina ragmen %100 Er sistemi ig¢in, olusan diflizyon tabakasinin
diizgiinliigiinii gosteren standart sapma degerinin (1,63 um) diger kompozisyonlardan bir
miktar daha yiiksek oldugu belirlenmistir. Y ve Yb igeren sistemlerde ise Sm ve Ca
elementlerinin olusan difiizyon tabakasi kalinligina 6nemli bir etkisinin bulunmadig:
Sekil 4.3 (e) ve Sekil 5.3 (d)’de verilen difiizyon kalinliklarinin benzerliginden
anlasilmaktadir. Er sisteminin aksine, Y ve Yb sistemlerinde difiizyon tabaka
kalinliklarinin degismemesi, Sm ve Ca clementlerinin kimyasal etkilesim siirecindeki
etkinliklerinin kullanilan ana ilave elementin tiirline 6nemli Ol¢lide bagli oldugunu

gostermistir.

Il Difiizyon tabaka kalinligi
Bl std. sapma

12.3419

10.8737 10.38

1Er 1Y 1Yb S1

Sekil 5.3 (a) S1/1Er, (b) S1/1Y ve (c) S1/1Yb kompozisyonlarina ait difiizyon tabakalarinin

mikroyapi goriintiileri ve (d) difiizyon tabaka kalinliklarinin 6l¢iim degerleri
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SONUCLAR

Bu projede, siiperalagimlarin yiiksek kesme hizlarinda talasli islenmesinde yaygin

bi¢imde kullanilan en 6nemli kesici malzemelerden bir tanesi olan SiAION esasl1 seramik

malzemelerin, kesme siirecinde baskin asinma tiirii olan kimyasal asinma siirecinin

aydinlatilabilmesi amaglanmustir. 11k olarak, mikroyapisal 6zellikleri, faz igerikleri, -

SiAION igerigindeki Al203 ¢oziiniirliigii (z degeri), ilave oksit tiirleri vb. farkli 6zelliklere

sahip dort farkli SIAION kompozisyonu ile difiizyon giftleri olusturulmus, elde edilen

sonuglar malzeme ozellikleri ile iliskilendirilmeye c¢alisilmistir. Daha sonra, kimyasal

asinma siirecinde etkin oldugu belirlenen, nadir toprak elementi oksit tiirii ve bu oksitlerin

tekli ve c¢oklu olarak kompozisyon igerisinde kullaniminin Inconel 718 alasimi ile

kimyasal etkilesim siirecine etkileri arastirilmistir. Bu basliklar altinda gercgeklestirilen

calismalar sonucunda elde edilen bulgular su sekilde siralanmaktadir:

L 2

SiAION-Inconel 718 ara yiizeyinde SiAION malzemelerinin 6zelliklerine gore
degisen bir difiizyon tabakasinin olustugu goriilmiistiir. Olusan tabaka kalinliklar
esas alindiginda, iceriginde yaklasik %20 oraninda TiN bulunduran S2

kompozisyonunun kimyasal dayaniminin en yiiksek oldugu belirlenmistir.

S1, S2, S3 ve S4 kompozisyonlari igerisinde “z” degeri ve B-SiAION igerigi diisiik
olan S3 kompozisyonunun Inconel 718 alasimi ile etkilesim miktar1 en yiiksek
bulunmustur. S4 kompozisyonu B-SIAION miktari agisindan S3 kompozisyonuna
benzer olsa da yiiksek “z” degeri nedeniyle etkilesim miktar1 daha az 6l¢tilmiistiir.
Benzer sekilde, ayni ilave oksit sisteminde hazirlanan S1 ve S3
kompozisyonlarinin kimyasal etkilesim miktarlarindaki 6nemli farkin “z” degeri
ve B-SIAION miktarindan kaynaklandigi tespit edilmistir.

SiAION-Inconel 718 ara yiizeyinde gerceklesen kimyasal etkilesim sonucu olusan
difiizyon tabakasinin birbirlerinden farkli faz igeriklerine ve morfolojik
Ozelliklere sahip, ayirt edilebilir tabakalardan olustugu goriilmiistiir. Bu tabakalari
olusturan elementlerin, agirlikli olarak Inconel 718 alagimi igerisinde yer alan
elementler oluklar1 belirlenmistir. SIAION kompozisyonlar: igerisinde yer alan
nadir toprak elementlerinin ara yiizeye taginarak diflizyon tabakasinin bilesimine

katki saglamadiklar1 anlasilmistir.
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S1 kompozisyonunda ana ilave oksit olan Y203 yerine Yb20s, Er.03 ve CeO2
kullanilmast sonucu elde edilen kompozisyonlardan Er20s ilaveli S1/Er
kompozisyonu i¢in diflizyon bolgesi kalinliginin en yiiksek oldugu goriilmiistiir.
Inconel 718 alagimina karsi en kararli sistemin ise Yb ilaveli S1/Yb oldugu
belirlenmistir. Burada, kullanilan ilave oksit tiiriiniin kimyasal kararlilik iizerinde
onemli bir belirleyici oldugu anlasilmakla beraber, ilave oksit tiiriiniin bu etKiyi

hangi mekanizmalar uyarinca gerceklestirdigi agik degildir.

Ana katki elementi ile birlikte kompozisyonlarda az miktarlarda yer alan Sm ve
Ca elementlerinin, kullanilan ana katki elementinin tiiriine bagli olarak etkilesim
stirecinde belirleyici olduklar1 goriilmektedir. Er sisteminde Sm ve Ca
elementlerinin bulunmasi, etkilesim seviyesini 6nemli 6l¢iide arttirirken, Y ve Yb

sistemlerinde bu iki elementin varlig1 belirgin bir degisime yol agmamustir.
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PROJE ICIN KULLANILAN BUTCE BILGISI
Proje kapsaminda planlanan harcamalara uygun bi¢gimde numunelerin
mikroskobik karakterizasyon Oncesi temizlik amaciyla kullanilmasi planlanan 1 adet
ultrasonik su banyosu, numunelerin kesme ve ylizey parlatma gibi karakterizasyon dncesi
hazirlik iglemleri i¢in kullanilmasi planlanan sarf malzemeler ve difiizyon ¢iftlerinin SPS
firininda {iretim agamasinda kullanilmas1 planlanan SPS grafit kalip malzemeleri alimlar1

gerceklestirilmistir. ilgili alimlarmn faturalar1 EK-1°de beyan edilmektedir.
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