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DIZEL PARTIKUL FILTRE UYGULAMALARI ICIN POROZ SiC ESASLI
KOMPOZITLERIN URETIMI
OZET

Motorlu tasitlar, hava kirliliginde 6nemli bir paya sahiptir. Bu handikap,
emisyon kontrol teknolojilerinin gelistirilmesini zorunlu hale getirmektedir. Icten
yanmali dizel motorlarda, yanma sonucu olusan egzoz gazindaki kirleticilerin en
onemlileri; Partikiil Madde (PM), Azot Oksitler, Hidrokarbonlar ve Karbon
Monoksit’tir. Dizel Partikiil Filtre (DPF); PM emisyonunun azaltilmasinda kullanilan,
teknik olarak en uygun ¢oziimlerden biridir.

Gergeklestirilen Yiiksek Lisans ¢alismasinda; ticari alanda kullanilan DPF’lere
gore malzeme c¢esitliligi anlaminda alternatif olabilecek, gerek filtreleme
performansinin iyilestirilmesi, gerekse motor performansini artirmaya yonelik SiC
(Silisyum Karbiir) Esasli Kompozit iiretimi; mikroyapt — ozellik — basing farklilig
tiggeni baz alinarak arastirilmis, laboratuvar Ol¢eginde DPF’nin  birim  Ggesi
sayilabilecek duvar yapisinin {retimi gergeklestirilmistir. Ticari SiC DPF’lerin
performansinin artirilmasina yonelik ignemsi tanelerin gelistirilmesiyle ilgili bir caligma
literatiirde daha Once yapilmamistir. Bu noktadan hareketle, calismanin 6zgiin ve
innovatif yon kazanabilmesi agisindan, DPF’nin duvar gézenek yapisi iginde ignemsi
taneler meydana getirecek 6zgiin komposizyonlar gelistirilmistir. Calisma sonrasinda
tiretilen SiC esasli kompozit yapili DPF duvarinin, basing farklilig: testleri yapilmis ve
mevcut ticari SiC DPF’lerin gegirgenlik 6zellikleri ile teknik olarak karsilagtirilmistir.
Bununla beraber; agik porozite orani tayini, bulk yogunlugu 6l¢iimii, sinterleme sonrasi
agirlik degisimi tayini, SEM’le mikroyap: analizi, EDX’le elementel analiz, XRD’yle
faz analizi ve civa porozimetresiyle gozenek boyutu ve boyut dagilimi analizi yapilarak

ozellikler karakterize edilmistir.



Calismalarin sonucunda gozenekler igerisinde ~1,4 pum uzunlugunda, ~0,2 pum
capinda SisNs ignemsi taneler igeren, %49,37 agik porozite ortalamasina, 5,03 um
ortalama gozenek boyutuna, ortalama 6,57.10"%4 m? darcy gegirgenligine sahip kimyasal
kompozit malzeme gelistirilmistir. Karsilastirma yapildiginda; ticari SiC DPF’nin
karakteristikleri ise sirasiyla %50-60 agik poroziteye, ~11-12 um ortalama goézenek

boyutuna ve 3,91.10"2 m? darcy gegirgenligine sahiptir.

Anahtar Kelimeler: Dizel Partikiil Filtre, Go6zenekli Seramik, Silisyum Karbiir,
Kompozit, Gegirgenlik



PRODUCTION OF POROUS SiC BASED COMPOSITES FOR DIESEL
PARTICLE FILTER APPLICATIONS
ABSTRACT

Motor vehicles have a significant share in air pollution. This handicap
necessitates the development of emission control technologies. The most important of
the pollutants in the exhaust gas resulting from combustion in internal combustion
diesel engines; Particulate Matter (PM), Nitrogen Oxides, Hydrocarbons and Carbon
Monoxide. Diesel particulate filters (DPF); particulate is one of the most technically
feasible solutions used to reduce emissions.

In the Master of Science study; SiC (Silicon Carbide) Based Composite
production, which can be an alternative to existing Diesel Particulate Filters (DPF) used
in the commercial area, to improve the performance of the filter and to improve the
engine performance; microstructure - property - pressure difference triangle was
investigated and production of the wall structure which could be considered as the unit
element of DPF in laboratory scale was realized. There is no previous study in the
literature on the development of acicular grains to improve the performance of
commercial SiC DPFs. From this point of view, in order to gain original and innovative
direction of the study, original chemical compositions are developed in the wall pore
structure of DPF to form needle-like grains. The SiC based composite structure DPF
wall, which was produced after the study, was tested for pressure differences and
compared with the permeability properties of current commercial SiC DPFs. However;
open porosity ratio determination, bulk density measurement, post-baking weight
change determination, SEM microstructure analysis, EDX elemental analysis, phase
analysis with XRD and pore size and size distribution with mercury porosimetry were

analyzed.



As a result of the studies, composite material with ~1.4 um length, ~0.2 um
diameter SisN4 spindle grains, %49,37 open porosity mean, 5,03 um average pore size,
mean 6.57.10* m? darcy permeability developed. In comparison; the characteristics of
commercial SiC DPF have %50-60 open porosity, ~11-12 um average pore size and

3,91,1012 m2 darcy permeability respectively.

Keywords: Diesel Particulate Filter, Porous Ceramic, Silicon Carbide, Composite,

Permeability
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1. GIRIS

Dizel motor uygulamalarinda; Partikil Madde (PM) emisyonlarinin
diislirilmesinin teknolojik olarak en ideal yollarindan biri de Dizel Partikiil Filtre (DPF)
kullanimidir. DPF’ler; sahip oldugu akiskan kanallar1 i¢inde bir yandan egzoz gazinin
siirekli olarak akisina izin verirken, bir yandan da gozenekli kanal duvarlar iginde
egzoz gazmin igerdigi kirletici katt ve sivi is partikiillerini biriktirmektedir. Ticari
DPF’leri, genellikle yiiksek 1sil iletkenlik ve dekomposizyon sicakligina sahip olan
gozenekli SiC seramiklerinden {retilmektedirler. DPF sistemleri, motorlu tasit
kullanim1 esnasinda kendiliginden ¢aligma gosteren otomatik temizleyici alt sistemler
icermektedirler. Alt sistemler sayesinde; filtre gozencklerinde alikoyulan PM’ler,
yiiksek sicaklikta yakilmak suretiyle gaz haline getirilerek gozeneklerden uzaklastirilir
ve boylelikle DPF rejenere edilmis olur. Performans acisindan incelendiginde; bir
filtrenin diisiik bir basing azalmasi 6zelligine (AP) ve yiiksek oranda PM toplama
yetenegine sahip olmasi arzu edilmektedir.

Literatiirden elde edilen bilgilere gore; global DPF pazar1 yillik yaklasik yiiz
milyon adet satis hacmi barindirmaktadir (Wight, 2005). Pastadaki en biiyiikk payz,
Amerikan Corning, Japon Ngk ve Denso, Alman Emitec firmalar1 almakta olup, kii¢iik
dilim ise diger firmalar arasinda bolisiilmektedir (Wight, 2005). Tirkiye Seramik
Federasyonu tarafindan belirtilen veriler uyarinca kiiresel seramik sanayinde diinyanin
bliylik  oyuncularindan  biri  olan llkemiz, DPF tasarimi ve  iiretimi
gerceklestiremediginden dolayr maalesef ki satig dairesi igerisinde yer alamamaktadir
(Onuncu Kalkinma Plan1 2014-2018 Seramik Calisma Grubu Raporu, 2015). Seramik
sektoriiniiniin sahip oldugu nitelikli is giicli, teknolojik bilgi birikimi, yiikselen
inovasyon bilinci, yiiksek katma degeri ve hergiin gelismekte olan tiniversite — sanayi
isbirligi ile ¢ogu rakibi karsisinda istiinliik kurabilen iilkemizin, hakli olarak global
DPF pazarindaki yadsinamaz yerini almasi timit edilmektedir. Bu kapsamda; Bilecik
Seyh Edebali Universitesi Makine ve Imalat Miihendisligi Ana Bilim Dali ve Metalurji
ve Malzeme Miihendisligi Ana Bilim Dali olarak, multi disipliner bir ¢aligma yiiriiterek
birgok proje ve yayin ¢alismalari yapilmis olup asagida listelenmistir:

1. Microstructural Characterization, Mechanical, Physical and Thermal
Properties of A Diesel Particulate Filter (Calis Agikbas, vd., 2018).



2. Particulate Filters for Internal Combustion Engines (Calis Agikbas, vd.,
2018).

3. Properties of Porous Silicon Nitride Bonded — Silicon Carbide Ceramics For
Diesel Particle Filter (Kircali, vd., 2018).

4. Porous SiC Based Composite Ceramics Fabricated by Partial Reaction
Sintering Method for Diesel Particle (Kircali, vd., 2017).

5. Characterization of Commercial Diesel Particle Filter (Tiire, vd., 2016).

6. Dizel Partikiil Filtre Karakterizasyonu (Giirlek, vd., 2016).

7. Egzoz Gazi Aritma Sistemlerinin Karakterizasyonu (Girlek, 2016).

8. Otomotiv Sektdriinde Kullanilmak Uzere Gozenekli SiC Uretimi ve
Karakterizasyonu (Calis A¢ikbas, 2017-2018).

9. Ticari Dizel Partikiil Filtrelerin Mekanik Termal ve Fiziksel Ozelliklerinin
Tespiti (Soylu, 2016-2017).

10. Egzoz Gaz1 Aritma Sistemlerinin Karakterizasyonu (Soylu, 2016-2017).

Bu motivasyon ile gergeklestirilen yliksek lisans tez ¢alismasinda, DPF iiretimi
icin ilk adim sayilabilecek, laboratuvar 6l¢ekli akis kanali duvar iiretiminin yapilmasi
amaglanmistir. Ekonomik ve sosyal bir katma deger olusturabilmesi agisindan
calismanin inovatif bir yon kazanabilmesi amaciyla, ticari DPF’lerde kullanilan SiC
malzeme yapist yerine; farkli baglayici ilaveleri kullanilarak kismi reaksiyon baglamali
sinterleme teknigiyle meydana getirilen SiC kompozit malzeme yapisi lizerinde ugrasi
verilmistir. Bu ¢ercevede, ticari DPF’lere esdeger gozenek degerlerine sahip ve Euro
Emisyon Standartlar1 gereklerini karsilayabilecek malzemelerin  gelistirilmesi
hedeflenmistir. Bunun yaninda; gozenek kanallart igerisinde mikron mertebesinde
ignesel taneler olusturabilmek i¢in yeni kimyasal komposizyonlarin gelistirilmesine de
odaklanilmistir. Bu sayede; inovatif bir yaklasim sergilenerek, filtre duvari igerisindeki
akis yolu kivrimhiligmin yiikseltilmesi suretiyle, egzoz gazinin, birbirine bagli olan
gozenek kanallar icerisinde daha fazla mesafede yol katetmesi suretiyle sicak
yiizeylerle temas alanimin artirilarak DPF rejenerasyonu i¢in ilave performans katkisi
saglanmas1 amag edinilmistir.

Tez calismasi iki asamadan meydana gelmektedir. Birinci asamada; ticari
DPF’lere yakin gozeneklilik degerlerine ulasmak ve ayni zamanda onlardan farkli

olarak go6zenek kanallar1 icerisinde ignesel tanelerin olusturuldugu kimyasal



komposizyonlar meydana getirilmesi gaye edinilmis ve maksimum 1600°C’de 120
dakika sinterleme islemi gergeklestirilmistir. Ikinci asamada ise; birinci asamadaki
Ozellikleri en iyi olan komposizyon tizerinden gidilmek suretiyle degisik malzeme
katkilar1 ve sinterleme rejimleri (maksimum 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de 60
dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika) uygulanarak
gozenek ve ignesel tane olusum mekanizmalarinin detayli olarak tetkik edilmesine
calistlmistir. Her iki asamanin sonucunda elde edilen veriler, mikroyap1 — 6zellik —
performans (AP) ii¢cgeninde analitik ve istatistik olarak degerlendirilip teknik
arastirmalarin sonucuna varilmistir. Bu degerlendirmelerde; mikroyap1 incelemesi i¢in
taramal1 elektron mikroskobu (SEM), elementel tahlil i¢in enerji dagilimli X 1sinlar
analizi (EDX), faz tahlili i¢in X 1s1nlart kirinimi analizi (XRD), gézenek boyut dagilimi
ve esdeger porozite boyutunun tespiti igin civa porozimetresi, AP—debi testi i¢in 2018-
01.BSEU.03-01 numarali proje kapsaminda gelistirilen test sistemi kullaniimistir.
Bununla beraber; % sinterleme sonrasi agirlik degisimi, % agik porozite ve bulk
yogunluk gibi fiziksel ozelliklerin tayini i¢in laboratuvar ortaminda deneysel

metodlardan yararlanilmistir.



2. LITERATUR BILGISI

2.1. DPF Nedir?, Nicin Kullanilir?, Ozellikleri, Cahsma Prensibi ve Uretimi

Gerek benzin gerekse dizel yakitla ¢alisan igten yanmali motorlarda olusan
yanma reaksiyonu %100 verimle gerceklesmediginden dolayr tam yanma durumu
meydana gelmemektedir. Motor iginde ideal yanma sartlar1 hazirlansa dahi, yanma
reaksiyonun sahip oldugu kimya nedeniyle kirletici maddeler (emisyonlar) agiga
cikmaktadir. Bu kirleticiler, dogaya yayildiklarinda g¢evre ve insan Sagligina zarar
vermektedirler. Ergeneman, vd.’ne (1998) gore, igten yanmali motor emisyonlari su
sekilde smiflandirilmaktadir: yanmamig hidrokarbonlar (yanmamis yakit molekiilleri)
(HC), karbon monoksit (CO), azot oksitler (NOx), aldehitler (R.CHO), partikiiller
(yanmamis karbon tanecikleri (is), metaller, sivi yag ve yakit tanecikleri), kiikiirt dioksit
(SO2), kursun bilesenleri.

Motorlu araglarin dogaya yaptigi emisyonlari smirlamak amaciyla egzoz
emisyon standartlar1 gelistirilmistir. Bu standartlar, Avrupa Birligi (AB) ve Avrupa
Ekonomik Alan1 (AEA) iilkelerinde satisa sunulan veya kullanilmakta olan motorlu
tagitlardan dogaya salinan kabul edilebilir egzoz emisyonu limitlerini meydana
getirmektedir. Avrupa Birligi'nde emisyon standartlari; azot oksit emisyonlari, toplam
hidrokarbon, metan olmayan hidrokarbonlar, karbon monoksit ve PM olarak
siiflandirilmis ve otomobil, kamyon gibi bir¢ok arag tipinde diizenlenmis olup her arag
tipi i¢in farkli standartlar gegerlidir (European Emission Standards, 2018). Bununla
beraber; egzoz emisyon standartlar1 agamalandirilmis olup, bu asamalar genellikle hafif
hizmet araglari igin Euro 1, Euro 2, Euro 3, Euro 4, Euro 5 ve Euro 6 olarak, agir hizmet
araclar i¢in latince rakamlardan ziyade roma rakamlar1 kullanilmak suretiyle Euro I,
Euro II, Euro Ill, Euro IV, Euro V ve Euro VI olarak belirlenmistir ve bu standartlara
uyumlu olmayan araglar AB’de satilamamaktadir (European Emission Standards,
2018). DPF’ler, partikiillerin egzoz gazindan arindirilmasi igin tasarlanmaktadirlar.
Cizelge 2.1°de, dizel araglarin egzoz emisyonu i¢in PM standartlari, Sekil 2.1°de ise PM

standartlarinin “Euro” siniflamasina gore gelisimini gosteren grafik verilmistir:



Cizelge 2.1. Dizel arag egzoz emisyonu i¢in PM standartlar1 (gr / kwh) (European
Emission Standards, 2018).

. HAFIF .
BINEK THi‘éTIl:i TICARI T}iéillfl AGIR
STANDART | o0 CLAR| ARACLAR ARACLAR ARACLAR | TICARI
1305 — 1760 ARACLAR
<1305 kg ke > 1760 kg

Euro 1 0,14 0,14 0,19 0,25 0.36
Euro 2 0,08 0,08 0,12 0,17 0,25
Euro 3 0,05 0,05 0,07 0,10 0,13
Euro 4 0,025 0,025 0,04 0,06 0.02
Euro 5 0,005 0,005 0,005 0,005 0.02
Euro 6 0,005 0,005 0,005 0,005 0.01

EURO STANDARTLARINA GORE PARTIKUL
MADDE MIKTARLARI GRAFIGI

=
I
=]

Agir ticari
Hafif ticari > 1760 kg
Hafif ticari 1305-1760 kg
Hafif ticari < 1305 kg

Binek araglar

Partikiil Madde Miktar (gr / kwh)
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Euro 2 Euro 3 Euro 4
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Standartlar
Sekil 2.1. Euro standartlarina gére PM miktarlar1 grafigi.

Eastwood (2008), bir motorlu tasitin egzoz akisinda bulunan partikiilleri iig
farkli tipe aywrarak; “cekirdeklenme modu”, "birikim modu” ve "kaba mod" olarak
siiflandiriimistir (Bkz. Sekil 2.2).

Eastwood’a (2008) gore: cekirdeklenme modundaki partikiillerin boyutu 20
nM’nin altinda olup tamamiyla ugucu haldedir; birikim modundaki partikiiller ise
¢ekirdeklenme modundaki partikiillerin birlesmesiyle olusur, boyutlar1 20 — 50 nm
arasindadir, yar1 kati yar1 ugucu haldedir ve kati parcaciklarin arasinda ugucu
bilesenlerde bulunabilmektedir; kaba moddaki partikiller birikim modundaki
partikiillerin topaklanmasiyla meydana gelir, boyutlar1 50 nm.nin tizerindedir, bu modda
kat1 grup tamamiyla birbiriyle biitiinlesmis olup i¢ kisimdadir ve dis ylizey tamamiyla

ucucu haldedir, dogaya saliman partikiiller kaba moddadir. Kaba modun biiyiik bir



kismini meydana getiren kati grup, “Karbonlu Grup” veya “Is” olarak ta

tanimlanmaktadir ve egzoz dumaninin aldigi siyah renk bu gruptan kaynaklanmaktadir.

Birikim
Modu

* 10nm

Sekil 2.2. Bir igten yanmali motorun egzoz akisindaki partikiil gruplari: kaba mod (en
biiyiik), ¢ekirdeklenme modu (en kiigiik), birikim modu (orta biiyiikliik) (Eastwood,
2008).

Gilinimiizde; i¢ten yanmali dizel motordaki yanma siireci, arastirmacilar
tarafindan Sekil 2.3’deki gibi kavramsal olarak modellenmistir. Modele gore; yanma bir
difiizyon alev zarfi igerisinde meydana gelmekte olup, bas vorteksinde sona ermekte ve
en yiksek partikiil konsantrasyonu ise bas vorteksinin merkez bolgesinde
bulunmaktadir. Bas vorteksine ait merkezi bolgeden alev diflizyon zarfina dogru

partikiil konsantrasyonu azalmaktadir.

Bas vorteksi

Sekil 2.3. Dec’e (1997) gore yanmanin kavramsal modeli: A, siv1 yakit; B, yakit buhari
ve hava karisimi; C, yakit agisindan zengin onceden karigtirilmig alev; D, ilk partikiil
olusumu; E, distik seviye partikiil konsantrasyonu; F, orta seviye partikiil
konsantrasyonu; G, yiiksek seviye partikiil konsantrasyonu; H, difiizyon alev zarfi
(Eastwood, 2008).



Yanma sirasinda partikiillerin timii yakilamadigindan dolayi, i¢ten yanmali
motorlardan egzoz sistemine dogru partikiil yayilimi1 gerceklesmektedir. Icten yanmali
bir dizel motorun yanma odas1 incelendiginde; yakit enjeksiyonu bittikten hemen sonra,
Sekil 2.4.den de goriilecegi iizere yanan duman bulutu ¢okmekte ve bas vorteksleri
partikiil dolgulu hiicrelere ayrilmaktadir. Difiizyon alev zarfi, bu hiicrelerin etrafini
sarmaya bir siire daha devam etmekte lakin hiicreler tamamiyla yakilamamaktadir. Bu
da, yanma odasinda partikiill yiginlarinin meydana gelmesine sebep olmaktadir.
Partikiiller, egzoz valfi acilana kadar yanma odasinda beklemekte, valfin acgilmasinin

ardindan egzoz akis kanalina dogru tahliye edilmektedir.

Partikal
Dolgulu /'/
Hucreler ’\ i
ifizyon
\.\"yAlevi
r~

sonmiis _—" =~

Difuzyon Alevi (b)

Egzoz valfinin agilmasindan
hemen Once

Enjeksiyon sonu

Sekil 2.4. Dec ve Kelly-Zion’a (2000) gére yanan duman bulutlarinin katlanmasi ve
¢okmesi: (a) enjeksiyonun hemen ardindan; (b) kismen difiizyon alevleri ile ¢evrelenmis
PM dolgulu hiicrelerin geg¢ yakilmasi (Dec ve Kelly-Zion, 2000: Eastwood’dan (2008)).

Ergeneman vd. (1998), icten yanmali bir dizel motordaki bakim ve ayar
problemlerinin, egzoz sistemine salman partikiil miktarin1 arttirdigini belirterek, bu

problemleri ve nedenlerini Sekil 2.5’deki gibi siiflandirmiglardir:
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Sekil 2.5. Partikiil olusumunu arttiran dizel motordaki bakim ve ayar problemleri
(Ergeneman, vd., 1998).



Dizel motorlarin dogaya saldigi PM emisyonunu diistirmek amaciyla egzoz
sistemleri, “DPF” ile donatilmig olup, esasen karbonlu partikiilleri alikonulmasi ve
elimine edilmesi i¢in tasarlanmigtir. DPF’ler, Sekil 2.6’dan da goriilecegi iizere
monolitik ve petek yapili duvar akis filtreleri olup; motorlu aracin sahip oldugu egzoz
sisteminin yapisina gore a-SiC, Kordiyerit ve Aliminyum Titanat, vb. seramik

malzemelerden ¢esitli sekillerde, boyutlarda ve kanal geometrilerinde tiretilmektedirler.

. Segmented

Sekil 2.6. DPF’ler, DPF’lerin malzeme tipleri ve sekilleri; solda bolimli a-SiC ve
monolotik kordiyerit, sagda monolitik aliminyum titanat (Murtagh ve Johnson, 2014).

DPF’ler, birbirine paralel olarak duran c¢ok sayida kanala sahip olup, egzoz
gazinin giris ve ¢ikis yaptigi bu kanallar birbirine ters yonlerde sirali bir diizende
tikalidir. Bu sayede; giris kanalina giren, kirletici partikiilleri igeren egzoz gazi, duvar
gozenekleri igerisinden akmaya zorlanarak kati haldeki partikiillerin duvar yiizeyinde ve
duvar gozenekleri igerisinde alikonulmasi saglanir (Duvar igerisinde, taneler arasinda
bulunan gozenekler birbirine bagh bir ag sistemi olusturarak, duvarin bir yiizeyinden
diger yiizeyine dogru egzoz gazi akisi olusturacak sekilde mikro Ol¢ekli kanallar
olugturmaktadirlar). Bu yontemle partikiillerinden arindirilan egzoz gazi, c¢ikis
kanalindan filtre disina ¢ikarak dis ortama salinmaktadir. DPF’e ait bu filtreleme

prensibi Sekil 2.7°de gosterilmistir.
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Sekil 2.7. DPF’lerde duvar akisi filtreleme prensibi (Karamitros vd., 2014).

Sekil 2.8’de sunulan elektron mikroskobuyla alinan goriintiiden de goriilecegi

lizere, partikiillerin boyutlari nanometre mertebesinde bulunmaktadir.

100 nm

Sekil 2.8. Kittleson’a (2010) gore tipik PM partikiil biiyiikliigiiniin ve morfolojisinin bir
temsilcisinin TEM mikrografi (Murtagh ve Johnson, 2014).
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DPF’de iki tip filtreleme vardir; bunlar sirastyla ylizey (kek) filtrasyonu ve derin
yatak filtrasyonudur. Yiizey (kek) filtrasyonunda, temiz DPF yiizeyinde ilk olarak
partikiiller birbiri iizerinde istiflenerek bir partikiil tabakasi olusturur. Tabaka
olusumundan sonra, egzoz gazi akisinda arkadan gelen diger partikiiller ise DPF
duvarina ulasana kadar partikiil tabakasi i¢inde bulunan partikiiller aras1 gdzeneklerin
olusturdugu akiskan kanallarindan gecerler. Yiizey filtrasyonu bu noktada
gerceklesmektedir. Derin yatak filtrasyonu ise partikiillerin DPF duvari iginde mikro
gozenek kanallarindan gecisi esnasinda partikiil tabakasi olusturmasiyla ve bu sayede
kanal duvart igerisinde partikiil biriktirmesiyle meydana gelmektedir. Derin yatak
filtrasyonu; genellikle, yiizey filtrasyonundan sonra gerceklesmektedir. Sekil 2.9°da,
DPF’deki bu filtrasyon tipleri goriilmektedir.

Partikiltin yuzey (kek) Egzoz gazi
filtrasyonu ve Kanalin poroz duvari

partikul

Egzoz gazi
ve
partikal

Kanalin
poroz duvari

Yakit katkisi Partikiiliin derin Matris 4 .
filtrasyonu

Sekil 2.9. Saracco, vd.’ne (2000) gore filtrasyon tipleri; solda, duvar akisli DPF’de
yizey (kek) filtrasyonu; sagda, kanalin gozenekli (poroz) duvarinda derin yatak
filtrasyonu (Fino ve Saracco, 2005).

DPF’ler, egzoz gaz akisi igerisindeki partikiillerin %60-90 kadarimi yakalayarak
egzoz gazindan uzaklastirmaktadir (Pulkrabek, 2016). DPF’ler, partikiilleri yakaladik¢a
Sekil 2.10°daki gibi sahip oldugu kanal ve duvar gbzenekleri zaman igerisinde kademeli
olarak dolar ve motor geri basincin1 (AP) yiikseltir. Bu durum; egzoz gazi sicakligi,
motor calisma sicakligi ve yakit sarfiyati artist gibi bir takim handikaplara sebep
olmaktadir. Egzoz gazi akis miktarini diisiiren bu durumun 6niine gegebilmek amaciyla
DPF’ler egzoz sistemlerinde otomatik olarak gergeklesen rejenerasyon (yenilenme)
islemine tabi tutulmaktadirlar. Lemon’a (2014) gore; rejenerasyon islemi yapilmadigi

veya bu islemin yapilmasina c¢ok gec¢ kalindigi durumda, yakit sarfiyatinin asiri
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seviyelere yiikselmesi suretiyle DPF sicakligi asirt miktarda yiikselmekte, boylelikle
filtre govdesi 1s1l genlesmeyle beraber hasar gorerek termal sizinti ger¢eklesmektedir.

Bu nedenle; rejenerasyon, DPF i¢in hayata 6neme sahip olan bir husustur.
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Sekil 2.10. Alternatif olarak tikanmis kanallara sahip olan bir DPF'nin giris yiiziiniin
yakindan goriiniigii (solda); birikmis PM tabakasina sahip olan bir DPF kanalinin kesit
goriintiisii (sagda) (Karamitros, vd., 2014).

“Rejenarasyon” veya bagka bir deyisle “Yenilenme” islemi, partikiillerin fakir
karisimla ¢alisan igten yanmali dizel motorun egzoz sisteminde varolan fazla oksijen
icerisinde yakilmak suretiyle gaz haline getirilmesinden ibaret olup; bu islem sayesinde
partikiiller, DPF akis kanallar1 igerisinden ve ardindan duvar gozeneklerinden gaz
formunda uzaklastirilmaktadir. Pulkrabek (2016), dizel motorlarin normal ¢alisma
sartlarinda egzoz gazi sicakliginin 150-350°C arasinda oldugunu fakat karbondan olusan
partikiilin 550-650°C arasindaki sicakliklarda yanabildigini belirtmektedir. Pulkrabek
(2016)’e gore; DPF akis kanallar1 ve duvar gozenekleri partikiillerle dolduk¢a, egzoz
gazmin akig1 smirli hale gelmekte ve buna bagl olarak egzoz gazi sicakligi artmakta,
lakin yiikselen bu sicaklik, partikiillerin yakilmasi ve bunun sonucunda DPF’nin
rejenere edilebilmesi icin yeterli olmamaktadir. Bu nedenle, partikiillerin yakilarak
DPF’den uzaklastirilabilmesi amaciyla rejenerasyon teknolojileri gelistirilmistir. Bu
teknolojiler; “Aktif Rejenerasyon” ve “Pasif Rejenerasyon” adi altinda iki boliime
ayrilmaktadir. Aktif rejenerasyon, karbon partikiillerinin yanma (tutusma) reaksiyonuna
girebilmesi icin egzoz gazi sicaklifinin artirilmast prensibine; pasif rejenerasyon ise

karbon partikiillerinin yanma (tutugsma) sicakliginin asagiya disiiriilmek suretiyle
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normal egzoz gazi sicakligi araliginda yanma reaksiyonuna girmesi prensibine dayanir.
Sekil 2.11 ve Sekil 2.12’den de goriilecegi lizere; aktif rejenerasyonda, DPF’deki egzoz
gaz1 sicakliginin yiikseltilmesi i¢in elektrikli 1sitic1 veya yakit briilorii kullanilmaktadir.
Yakit briilorii; dizel yakiti tutusturma suretiyle ¢ikan alevi DPF kanallari igerisine
tifleyerek, elektrikli sitict ise DPF’nin dig yiizeyini 1sitarak egzoz gazi sicakligini

yukartya ¢ekmektedir.

Elektrikli i1sitici

Elektrikli i1sitici

Sekil 2.11. Elektrikli 1sitict kullanarak DPF aktif rejenarasyonu (Lemon, 2014).

Yakit Briilord

Sekil 2.12. Yakat briilori kullanarak DPF aktif rejenerasyonu (Lemon, 2014).

Pasif rejenerasyonda; katalizorler vasitasiyla egzoz gazi partikiillerinin alev alma
sicakligi diigiiriilmektedir. Pasif rejenarasyon teknolojisi; “Fuel Born Catalyst (Yakit
Kaynakli Katalizor)” ve “Katalizorli DPF” olmak iizere iki tipe ayrilmaktadir.
Katalizorlii DPF teknolojisinde; “Dizel Oksidasyon Katalizorii (DOC)” vasitasiyla DPF
kanallar1 igerisine Platin (Pt) ve Paladyum (Pd) gibi katalizor madde gonderilerek
ve/veya DPF akis kanallar1 Platin (Pt) ve Paladyum (Pd) gibi katalizor maddeyle
kaplanarak (Katalize DPF) karbon partikiiliinii yakmak i¢in gerekli sicaklik 350-
450°C’lere kadar digiiriillmektedir (Pulkrabek, 2016). Yakit kaynakl katalizor (FBC)
teknolojisinde; dizel yakiti igerisine genellikle bakir veya demir bilesiklerinden olusan
katalizor katki maddeleri ilave edilerek (1000 litre dizel yakita yaklasik 7 gram katki)
partikiil yanma sicakligi asagi seviyelere diistiriilmektedir (Pulkrabek, 2016). Bununla
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beraber; Seryum (Ce) ve Stronsiyum (Sr)’da yakita ilave edilen katalizor katki
maddeleri arasinda bulunmaktadir (Lemon, 2014). Pasif rejenerasyon teknolojileri;
Sekil 2.13, Sekil 2.14, Sekil 2.15, Sekil 2.16’da sematik olarak sunulmustur:

DOC

Pt+ Pd

Sekil 2.13. Dizel oksidasyon katalizorii kullanarak DPF pasif rejenerasyonu (Lemon,
2014).

Katalize DPF
Pt + Pd

Sekil 2.14. Katalize DPF kullanarak DPF pasif rejenerasyonu (Lemon, 2014).

FBC: Yakit kaynakli katalizér

Sekil 2.15. Yakit kaynakli katalizor kullanarak DPF pasif rejenerasyonu (Lemon, 2014).

Katalize DPF

Pt + Pd

FBC: Yakit kaynakl katalizér

Sekil 2.16. Yakit kaynakli katalizor ve katalize DPF’i beraber kullanarak DPF pasif
rejenerasyonu (Lemon, 2014).

Partikiillerin asir1 diizeylerde firetildigi ve rejenerasyonun gerekli oldugu
zamanlarin belirlenebilmesi amaciyla bazi metodlar kullanilmaktadir. Bunlardan en
yaygini, DPF igerisindeki egzoz akisi esnasinda AP (basing farkliligi) Sl¢timiidiir
(Pulkrabek, 2016). AP belirli bir degeri astig1 zaman, sistem kendi kendine rejenerasyon
islemini baslatmaktadir. Yaygin olarak kullanilan diger bir metod ise, DPF igerisinde
biriktirilen partikiill miktarim1 6lgmek amaciyla DPF’nin akis yonii boyunca radyo

frekans sinyalleri gonderimidir (Pulkrabek, 2016). Radyo dalgalart, DPF’nin seramik
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malzeme yapisindan gecebilirken, karbon partikiiller tarafindan emilmekte, bu sayede
DPF igerisindeki PM artis1, gonderilen ile alinan radyo sinyallerindeki azalma oraniyla
tespit edilebilmektedir (Pulkrabek, 2016). Radyo sinyalleri miktarindaki bu diisiis;
belirli bir limitin altina indiginde, sistem kendi kendine rejenerasyon islemini
baslatmaktadir.

DPF’lerin; diisiik basing farklilig1 (AP), yiiksek filtrasyon verimliligi, kimyasal
dayaniklilik, termal dayaniklilik, termal iletkenlik, termal sok direnci, mekanik
dayaniklilik gibi 6zelliklere sahip olmasi arzu edilmektedir. Basing farkliligi (AP) ve
filtrasyon verimliligi; motor performansi agisindan birincil derecede dneme sahip olup,
kullanilan malzeme tipinden bagimsiz olan fiziksel 6zelliklerdir. Kimyasal, termal ve
mekaniksel 6zellikler ise agirlikli olarak kullanilan malzemeye bagl olan 6zelliklerdir.
Cizelge 2.2°de DPF’de kullanilan malzemelere iliskin 6nemli karakteristikler

sunulmaktadir:

Cizelge 2.2. DPF’lerde kullanilan bazi malzemelerin ozellikleri (Adler, 2005:
Giirlek’ten (2016)).

Malzeme Kordierit SiC Mullit | Al-Titanat | FeCrNi
Yogunluk (g/cm’) 2,1 3,132 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 44 -0,5-3 17
Katsayis1 20-1000 °C
(10° 1/K)
Elastik modiilii (GPa) 130 410 150 20 200
Maksimum. Yiiksek 1350 1500 1600 1500 1250
Sicaklik Dayanimmu
(°C) (Havada)
Korozyon direnci* - + 0 0
Maliyet™* ++ - + +

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

Murtagh ve Johnson (2014), filtrasyonun yiiksek basing diisiisiiyle beraber akis
daralmasindan kaynaklandigini; AP basing farkliliginin ise DPF duvarindaki gézenek
baglanmasiyla olusan kanal yapisindan (duvar gegirgenliginden) ve PM’lerin birbiri

tizerinde istiflenmesiyle meydana gelen tabakanin paketleme yogunlugundan birincil
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olarak etkilendigini, DPF hiicre geometrisi profilinden ise (hiicre sekli, hiicre
yogunlugu, duvar kalinligi, akis kanali uzunlugu, tika¢ uzunlugu, kanal hacmi) ikincil

olarak etkilendigini ortaya koymustur. Sekil 2.17; siirekli olarak €gzoz gazi duvar akisi

olan bir DPF’nin giris ve ¢ikis kanalinm1 sematik olarak gostermektedir (Yang, vd.,
2016).

cikis =

e giris

DPF Kesitinin 6nden goriiniimii DPF Kkesitinin sol yandan goriiniimii

Sekil 2.17. Duvar akish dizel partikiil filtresinin semasi (Yang, vd., 2016).

Konstandopoulos’a (2003) gore, Esitlik 2.1, malzeme se¢iminden bagimsiz
olarak DPF duvarina ait AP basing diislisiindeki toplam degisimi ifade etmekte olup
burada; p gazin dinamik viskozitesi (Pa.sn), ks filtre duvarinin darcy gegirgenligi (m?),
Uw filtre duvarindaki akis hizi (m/sn), ws filtre duvarimin kalinligi (m), Bs duvardaki

Forchheimer gecirgenlik katsayis1 (m™), p gaz yogunlugudur (kg/m®) (Yang, vd., 2016).

APjypar = kﬁs.uw. Ws + B p. Uy, Wy (2.1)

ks ve Bs gecirgenlik degerleri; gézenekli ortamin por bilyiikliigiine ve porozite
oranina bagli olup, birbirleriyle Esitlik 2.2’ye gore iligskiye sahiptir (Konstandopoulos,
2003: Yang, vd.’den (2016)). Konstandopoulos, vd. (2001) tarafindan; Forchheimer
ataletsel kayiplarimin ticari DPF'lerde Darcy kayiplarina gére ihmal edilebilir oldugu
kanitlanmig oldugundan dolayi Bs gz ardi edilebilir durumdadir (Yang, vd., 2016).
Esitlik 2.2°de, ¢ filtre duvarimin sahip oldugu % go6zeneklilik oranidir (Yang, vd., 2016).

sabit sayt
Bs = s (2.2)

ks filtre duvarmin darcy gecirgenligi (m?) Esitlik 2.3’teki gibi tammlanmakta olup;
burada, f(e) gozeneklilik faktorii, SCF kayma akis etkisini diizeltmek igin Stokes-
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Cunningham faktorii, deo gaz ¢ikis bolgesinin birim ¢apidir (m) (Payri, vd. 2011: Yang,
vd.’den (2016)).

ks = f(€).d.>. SCF (2.3)

f(e) gozeneklilik faktorii, farkli disiplinlerden birkag¢ bilim insani tarafindan Esitlik
2.4’teki gibi gelistirilmistir (Payri, vd. 2011: Yang, vd.’den (2016)).

30— _a2
2_9.\/1 s_e_(l £)

fle) =2x —= : (2.4)

1-¢

Kayma akis etkisini diizeltmek i¢in kullanilan SCF Stokes-Cunningham faktorii, Esitlik
2.5’e gore hesaplanmaktadir (Payri, vd. 2011: Yang, vd.’den (2016)).

-1,1

SCF =1+ Kn.(1,257+0,4.ekn) (2.5)
Esitlik 2.5’te bulunan Kn, Knudsen sayist olup Esitlik 2.6’ya gore
hesaplanmaktadir (Payri, vd. 2011: Yang, vd.’den (2016)). Esitlik 2.6’da; A gazin aldig1

ortalama serbest yol (m), dpor ise ortalama por g¢apidir (m) (Payri, vd. 2011: Yang,
vd.’den (2016)).

22
Kn =

dpor

(2.6)

Esitlik 2.3’te bulunan deo gaz ¢ikis bdlgesinin birim ¢ap1 (m), Esitlik 2.7’de
belirtilen denkleme goére hesaplanmaktadir (Payri, vd. 2011: Yang, vd.’den (2016)).

3.dpor -(1-€)
e = 2200 @.7)

Yapilan arastirmalar sonucunda (Bkz. Sekil 2.18); DPF basing diisiisiiniin en alt
seviyelere ¢ekilebilmesi icin yiizey (kek) filtrasyonunun maksimum diizeye ¢ikarilmasi
gerektigi ortaya ¢ikmaktadir (Murtagh ve Johnson, 2014). Zira; derin yatak filtrasyonu,
kiiciik gozenekleri tikayarak biiyiik gdzeneklerden egzoz gazi akisini zorlamakta, biiyiik
gozenekler de partikiille doldugu zaman daha yliksek basing degisimlerine (ylizey
filtrasyonuna gore) sebep olmaktadir (Murtagh ve Johnson, 2014).
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AP A<

Partikil

Derin yatak

Yiizey (kek)
filtrasyonu filtrasyonu

Biriktirilen partikil miktan

Sekil 2.18. Bir DPF’te, partikiil birikiminin fonksiyonu olarak AP basing diisiisii
degisimi (Murtagh ve Johnson, 2014).

DPF’lerde diger bir kritik 6zellik ise daha Onceki ciimlelerde de bahsedildigi
tizere “filtreleme verimliligi” dir. Murtagh ve Johnson (2014), duvar gegirgenliginin
filtreleme verimliligi iizerinde fonksiyonel olarak en etkili 6zellik oldugunu; duvar
gecirgenliginin de gozenek bilylikliigli, gozenek hacmi, gézenek baglanabilirligi ve
duvar kalinligindan etkilendigini belirtmektedir.

DPF iretim siireci, hammadde hazirlama asamasiyla baglamaktadir.
Hammaddeler big-bag denilen biiyiik c¢uvallarla gelmektedir. Big-bag igindeki toz
halindeki hammaddeler; Sekil 2.19°dan da goriilecegi lizere, tasiyici sehpa iizerine
alinmakta ve pnomatik hava emis hatlar: vasitasiyla silolara transfer edilmektedir.

Sekil 2.20’den goriilecegi tizere; silolardaki hammaddeler, tane boyutu
siiflandirilmasi i¢in titresimli elek vasitasiyla kuru eleme islemine tabi tutulup besleme
hunisine aktarilirlar. Besleme hunisi vasitasiyla mikser igerisine transfer edilirler.

Mikserde karistirma iglemine maruz kalirlar.



19

Sekil 2.19. Hammadde hazirlama siireci; a: big-bag’in tasiyici tepsi iizerine taginmasi,
b: big-bag tabanina pnomatik hava emis hortumunun baglanmasi, c: hammaddelerin
pnomatik hatlarla silolara transfer edilmesi (Notox diesel particulate filter production,
2014).

Sekil 2.20. Malzeme eleme ve karistirma siireci; a: hammadde silolari, b: hammadde
silolarinin tabaninda bulunan titresimli elek, c: titresimli elek altinda bulunan besleme
hunisi, d: besleme hunisi vasitasiyla miksere hammadde transferi (Corning’s Extrusion
Manufacturing Process, 2017).
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Sekil 2.21°den goriilecegi lizere; malzemeler, bir yandan mikser i¢erisinde donen
pulluklarla karistirilirken, bir yandan da mikser igine sivi ilavesi yapilarak ekstriizyon
hamuru meydana getirilir. Ekstriizyon hamuru mikser altinda bulunan besleyici
vasitastyla konik bunkere transfer edilir. Konik bunker i¢cinde bulunan doniicii pulluklar
vasitastyla; ekstriizyon hamuru graniil haline getirilir.

Sekil 2.22°den goriilecegi lizere; graniile ekstriizyon hamuru, konik bunker
altinda bulunan konveydr banta nakledilir. Konveyor bant; hamuru, ekstriizyon

makinasi igerisine transfer eder.

Sekil 2.21. Ekstriizyon hamuru olusturma siireci; a: hammaddelerin déner pulluklarla
karistirilmasi, b: hamur olusumu igin iistten siv1 ilavesi, ¢: mikser tabanindaki bunker
besleyici, d: konik bunker ve icerisindeki doner pulluklar vasitasiyla ekstriizyon
hamurunun graniil haline getirilmesi (Corning’s Extrusion Manufacturing Process,
2017).

Sekil 2.22. Graniille hamurun transferi ve ekstriizyon islemi; a: graniile hamurun
konveyor bantla taginimi, b: graniile hamurun besleme hunisiyle ekstriizyon makinasina
alinmasi, c¢: ekstrizyon tamburu, d: ekstrizyon islemi (Corning’s Extrusion
Manufacturing Process, 2017).
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Graniile hamur; besleme hunisi vasitasiyla ve yer¢ekiminin etkisiye ekstriizyon
makinesi i¢inde bulunan vidaya beslenmekte, vidanin donme hareketi sayesinde tambur
iginde belirli bir hizda ilerlemektedir (Bkz. Sekil 2.23) (Groover, 2016). Vidaya ait bazi
islevler ve bu islevleri yerine getirebilmek amaciyla baz1 bélimler mevcut olup bunlar;
besleme bolgesi, sikistirma bolgesi ve 6lgme bolgesidir (Groover, 2016). “Besleme
Bolgesi” graniile hamurun besleme hunisinden alinip ilk basing artistyla ileriye dogru
itildigi yerdir; “Sikistirma Bolgesi” hamur taneleri arasindaki gaz bosluklarinin elimine
edildigi yer olup, gaz, hamur hareketinin tersi yoniinde harcket ederck disari
atilmaktadir; “Ol¢gme Bolgesi” hamurun homojenlestirilerek kaliba transfer edilmek
lizere yeterli basing artisinin meydana getirildigi yer olup, burada sabit hizda ve

miimkiin olan maksimum basingla hamur kaliba dogru beslenmektedir (Groover, 2016).

— Besleme hunisi

Sikistiriimig hamur Kirma plakasi
Vida

~— Granil hamur

Tambur Kalip

Ekstriizyon edilmis
ariin (katik)

” A PP ==
__1 G -
- ..,",....... A .

v (hiz)

|<— Besleme bélgesi »\4 Sikistirma bolgesi » Olgme bolgesi >

Sekil 2.23. Ekstriizyon makinasina ait komponentler ve islevleri (Groover, 2016).

1971'de, R. Bagley, “Celcor® die” adi altinda DPF ekstriizyon kalib1 icat etmis
olup; kalip, tek plaka metalden islenmistir ve arka bolgesinde Sekil 2.24’den de
goriilecegi iizere besleme delikleri, 6n bolgesinde ise sabitlenmis ve birbirine ¢apraz
olarak ge¢mis olan istavroz bosluklari mevcuttur (Wight, 2005). DPF ekstriizyon
kalibinin giris tarafindan (sol alt taraf) ¢ikis tarafina dogru (sag alt taraf) ekstriizyon
hamurunun asamali olarak gegisinin (iistteki resim) sematik goriintiisii Sekil 2.24’deki
gibi olup; giris bolgesinde metal siirekli faz ve hamur dagilma fazidir, ¢ikis bolgesinde
ise metal dagilma fazi1 ve hamur siirekli fazdir (Wight, 2005). DPF ekstriizyon kalib1
igerisinde, hamur filamentleri dizisi monolitik bir DPF olusturacak sekilde metal
istavrozlara temas eder ve buralarda birbiriyle ¢arpip oriilerek istavroz dizilerine (DPF
kanallarina) dontisiir (Wight, 2005). Boylelikle; ekstriizyon makinesinin ¢ikiginda,
hamur matrisindeki metal filamentler dizisi, hamur matrisindeki hava filamentleri
dizisine doniiserek “Kiitiik” tiretilmis olur (Bkz. Sekil 2.25.a) (Wight, 2005).
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Sekil 2.24. DPF ekstriizyon kalib1 ve goriiniimleri (Celcor® kalib1) (Wight, 2005).

Sekil 2.25’den goriilecedi iizere; kiitiik, ekstriizyon isleminden sonra konveyor
banda alinir. Konveyor bandin iizerinde bulunan “Kil Kesme Teli” nin otomatik olarak
asagiya dogru hareket etmesiyle beraber istenilen boyutta kesilerek “Yas DPF” elde

edilmis olur.

Sekil 2.25. Ekstriizyon ¢ikist “ham DPF” elde edilme siireci; a: Ekstriizyon ¢ikisi ham
kiitliglin konveyor banda alinmasi, b: konveyor bant iizerindeki kil kesme teli, c¢: kil
kesme telinin asagi dogru hareketiyle kiitiigiin kesilmesi, d: yas DPF (Diesel particulate
filters (DPF) - Production process, 2018).

Yas DPF, robot kol vasitasiyla banttan alinir ve kurutucu giris bantina transfer
edilir. Yas DPF, icerdigi rutubetin tamamiyla uzaklastirilabilmesi amaciyla

mikrodalgali roller kurutucuya girer. Burada, belirli bir hizda ilerlemek suretiyle
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kurutucu ¢ikisinda “Ham DPF”e doniisiir. Ham DPF, kurutucu ¢ikisinda diger islemin
gerceklestirilmesi amaciyla robot kol tarafindan banttan alinir. Bahsi gegen islemler

Sekil 2.26°da goriilmektedir.

Sekil 2.26. Yas DPF’nin mikrodalgali roller kurutucuda rutubetinin uzaklastirma siireci;
a: yas DPF’nin robot kolla kurutucu bantina aktarilmasi, b: mikrodalgali roller kurutucu,
c: ham DPF’nin robot kolla kurutucu ¢ikis bolgesinden alinmasi (Diesel particulate
filters (DPF) - Production process, 2018).

Kurutma isleminden sonra robot kolla alinan ham DPF, Sekil 2.27°de goriilen
elmas diskin donmesi vasitasiyla kesilerek, sinterleme oOncesi ebatlama islemi
gerceklestirilir. “Ebatlanmis Ham DPF”, kesme isleminden hemen sonra robot kol

vasttastyla alinir (Bkz. Sekil 2.27).
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Sekil 2.27. Ham DPF’nin ebatlama islemi; a: ham DPF’nin robot kolla tutucuya dogru
taginmasi, b: tutucunun ham DPF’i donen elmas disk iizerine dogru siirerek kesme
isleminin gergeklestirilmesi, c: ebatlanmis ham DPF’nin robot kol vasitasiyla tutucudan
alinmasi, d: ebatlanmis ham DPF’nin bir sonraki islem igin robot kol tarafindan
tasinmasi (Diesel particulate filters (DPF) - Production process, 2018).

Tikag, daha once de bahsedildigi gibi partikiil filtreleme isleminin 6nemli
unsurlarindan biridir (Bkz. Sekil 2.7). Ebatlama isleminin ardindan Sekil 2.28’de
goriildiighi gibi, “Tikag¢lama” islemine gecilir. Tika¢ sablonu, DPF kanallar1 {izerine
yerlestirildikten sonra, ekstriizyon hamuruyla ayni kimyasal komposizyona sahip DPF
camurU siirtiliir. DPF ¢amuru spatula yardimiyla sablon yiizeyine, delikleri tamamiyla
dolduracak sekilde homojen olarak yaydirilir. Bu islemden hemen sonra kurumasi igin
bekletilir. Kuruma isleminden sonra tabanca yardimiyla basingli hava sikilarak, sablon,
DPF yiizeyinden ayrilarak alinir. Ayni islemler, tikag dizilimi ters yonde olan bagka bir
sablonla, DPF’nin diger taraftaki kanallari i¢in de gerceklestirilir.

Tikaclama isleminin ardindan, acik kalmasi gereken akis bosluklarini
tikayabilecek kurumus camur kalintilarinin uzaklastirilmasi i¢in “delici u¢” kullanilir
(Bkz. Sekil 2.29). Delici ug, tim bosluklarin icerisine bastirilmak suretiyle kalinti
uzaklagtirma islemi tamamlanir. Bu islemden sonra yiizeydeki kalintilar firca yardimiyla

temizlenir.
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Sekil 2.28. Tikaglama islemi; a: tika¢ sablonunun DPF kanal yiizeyine yerlestirilmesi,
b: DPF ¢camurunun spatulayla sablon yiizeyine siiriilmesi, ¢: ¢amur kuruduktan sonra
tabanca vasitasiyla basingli hava piiskiirtillerek sablonun DPF yiizeyinden ayrilmasi
(Diesel particulate filters (DPF) - Production process, 2018).

Sekil 2.29. Delme islemi; a: delici ucun DPF’nin agik kanallar1 {izerine yerlestirilmesi,
b: delici ucun DPF’nin agik kanallari igerisine bastirilmasi, c: firgayla yiizey temizleme
(Diesel particulate filters (DPF) - Production process, 2018)
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DPF iretiminde genel olarak «-SiC seramik malzemesi kullanilmakta
oldugundan dolay1r, 2200°C’yi asan sicakliklarda, yaklastk 56 saat boyunca
sinterlenmektedirler (Diesel particulate filters (DPF) - Production process, 2018).
Ebatlama ve yiizey islemleri tamamlanmis ham DPF’ler, sinterleme isleminden dnce
firm vagonuna istiflenerek yerlestirilmektedirler. Her istif kat1 arasina SiC refrakter
plaka yerlestirilmektedir. Istifleme isleminin bitiminde; vagonlar robot forkliftle
tasinarak, firin besleme iinitesine alinmaktadir. Unitede bulunan hidrolik pistonlar
vasitasiyla vagon yukari dogru kaldirilarak, firin alttan DPF’ler ile beslenmektedir.
Besleme islemi sona erdiginde, firin tabaninda bulunan kapaklar kapatilmaktadir.
Sinterleme iglemi sirasinda kamara tipi firinlar kullanilmaktadir. Mamiil ve firm,

sinterleme islemi boyunca hareketsizdir. islem asamalar1 Sekil 2.30°da gosterilmektedir:

Sekil 2.30. Sinterleme siireci; a: sinterleme oOncesi gerekli islemleri yapilmis ham
DPF’lerin istiflendigi firin vagonunun robot forkliftle tasmmmasi, b: firin besleme
tinitesine yerlestirilen vagonun hidrolik pistonlarla yukari dogru kaldirilmasi, c:
vagonun firin igerisine taban bolgesinden beslenmesi, d: kamara tipi firinlar (Diesel
particulate filters (DPF) - Production process, 2018).
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Sinterleme isleminden sonra, Sekil 2.31°den goriilecegi iizere, DPF modiillerinin
birbiriyle yapismasini saglamak amaciyla; c¢evresel ylizeylere, fiber elyafli seramik
¢imento harci siiriilmektedir (Diesel particulate filters (DPF) - Production process,
2018). Bu islemden sonra, tek tek yapistirma presine alinan modiiller; pres kollarinin,
modiillerin dis yiizeylerine verdigi ¢evresel sikistirma kuvvetleriyle beraber homojen
olarak birbirleriyle biitinlesmektedirler. Sekil 2.32°den de goriilecegi gibi; bu islemden
sonra, birlestirilmis DPF modiillerinin son ebat1 kontrol edilerek tezgaha yerlestirilir ve
har¢ isletme ortaminda kurumaya terk edilir. Kuruma isleminden sonra iiretim islemi

biten “Nihai DPF”, paketleme ve sevkiyat islemi i¢in hazirdir.

Sekil 2.31. Cimento harci uygulama ve yapistirma siireci; a: harcin, DPF gevresel
yiizeylerine spatulayla siiriilmesi, b: modiillerin yapistirma presine alinmasi, ¢ ve d:
presleme Oncesi modiiller arasindaki bosluklarin hargla kapatilmasi (Diesel particulate
filters (DPF) - Production process, 2018).



Sekil 2.32. Cimento harciyla yapistiritlmis DPF modiillerinin son boyut dlgiimii ve
kurutma islemi; a: modiillerin son boyut 6lglimii, b: modiillerin kurutma tezgahina
alinmasi, ¢ ve d: modillerin ortam sicakliginda kurumaya terk edilmesi (Diesel
particulate filters (DPF) - Production process, 2018).

2.2. Gozenekli Malzemeler, Kompozitler, Silisyum Karbiir (SiC) ve Silisyum
Nitriir (SizsN4)

Yapisinda % 20 — 95 arasinda bosluklar iceren kati maddeler “gdzenekli
malzeme olarak anilmakta olup , gozenek tipleri, “agik godzenekler” ve “kapali
gozenekler” olmak tizere iki sinifa ayrilmaktadirlar (Ishizaki, vd., 1998). Kapali
gozenekler, malzemenin dis ylizeyine ulasamayan, tamamiyla icinde kalan
gozeneklerdir. Ac¢ik gdzenekler, malzemenin dis yilizeyine ulasabilen gozeneklerdir.
Acik gozenekler, “Niifuz Eden Gozenek” ve “Miirekkep Sisesi Gozenegi (niifuz
etmeyen gozenek)” olmak tizere iki tiptedir. Niifuz eden gozenekler, malzemenin en az
iki dig yiizeyine ulasabilen kanal seklindeki gozeneklerdir. Bu goézenekler akiskanlar
icin gecirgen Ozellikte olup, filtre gibi uygulamalarda biiyiik 6neme sahiptir. Miirekkep
sisesi gozenekleri ise malzemenin sadece tek dis yiizeyine ulasabilen kanalimsi

gozeneklerdir. Sekil 2.33’de gozenek tiplerinin sematik gosterimi yapilmaktadir:
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Acik gozenekler I Kapali gézenekler I
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Nifuz eden gézenek Mirekkep sisesi gbzenegi
Nifuz etmeyen gozenek

Sekil 2.33. Gozenek tiplerinin sematik gosterimi (Ishizaki, vd., 1998).

Gozenekler; boyutlar1 ve sekillerine gore de gruplandirilmaktadirlar. Sekil 2.34,
Uluslararas1 Saf ve Uygulamali Kimya Birligi (IUPAC) tarafindan yapilmis gozenek
boyutlarina gore olan siiflandirmadir. Sekil 2.35 ise gozenek sekli ve geometrisine
gore yapilmis olan genel siniflandirmadir (Ishizaki, vd., 1998). DPF’lerdeki duvar akisi
gosteren gozenekler; boyutlar1 agisindan siniflandirildiginda Sekil 2.34°e gore “Makro
Gozenek” tipindedir, sekil ve geometriye gore gruplandirildiklarinda ise Sekil 2.35.9

konfigurasyonundadirlar.
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Sekil 2.34. Schaefer’e (1994) gore; gozenek biiyiikliigiine gore gozenekli malzemelerin
smiflandirilmasi (Ishizaki, vd., 1998).
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Sekil 2.35. Sekil ve geometrisine gore farkli gézenek konfigiirasyonlari; a: kopiikler, b:
camlar, c: toz kompaktlari, d: plaka sekilli taneler, e: fiberler, f: biiylik gézeneklerin
kiiclik gozenekli ag yapisina baglanmasi, g: biiylik gozenekli ag yapisimin kiiglik
gozenekli ag yapisina baglanmasi (Ishizaki, vd., 1998).

Kompozit malzemeler, malzemelerin kendi baslarina veremeyecegi 6zelliklere

ulagmak i¢in farkli malzemelerin kombinasyonu ile elde edilen karisimlardir. Chung’a

(2010) gore kompozit malzemeler; bilesenlerini, bilesenlerin birbirlerine olan oranlarini,

dagilimlarini, morfolojilerini, kristallik derecelerini, kristalografik dokularin1 ve ayrica

bilesenler arasindaki ara yiiziin yapisini ve bilesimini uygun sekilde segerek cesitli

ozellikler elde etmek amaciyla uyarlanabilmektedir. Genel olarak kompozitler, matris

malzemelerine gore siniflandiriimakta olup, kompozitlerin ana siniflari; polimer-matris,

metal-matris ve seramik-matris kompozitlerdir (Chung, 2010). Gozenekli SiC - SizNs4

kompozitler, seramik-matris sinifina girmektedir.
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Kompozit yapisinda; bilesenlerden biri matris, diger bilesenler ise “takviye”
veya “dolgu elemani”dir (Chung, 2010). Takviye malzemenin matrise dahil edilmesi,
malzemenin mikroyapisini ve tiim 6zelliklerini degistirmektedir (Hull ve Clyne, 1996).

Seramikler, metalik ve metalik olmayan elementlerin bilesiminden meydana
gelmektedir. Akovali ve Uyanik’a (2001) gore seramikler temel olarak asagidaki
sebeplerden dolay1 matris malzemesi olarak kullanilmaktadir:

1. Uygulama sicakligi araliklart (> 1000 °C) yiiksektir, bu yilizden 1s1

uygulamalarinda kullanilmaktadirlar.

2. Yogunluklart metallerden diisiiktiir.

3. Yiiksek elastik modiil degerlerine sahiptirler.

Akovali ve Uyanik (2001) yaygin olarak kullanilan seramik matris malzemelerin
asagidaki dort ana grupta siniflandirildigindan bahsetmektedir:

1. Cam Seramikler (Lityum Aliiminosilikat gibi)

2. Oksitler (6rnegin Aliimina ve Miillit (AleSi2013))

3. Nitritler (Silisyum Nitriir (SizNa4) gibi)

4. Karbiirler (Silisyum Karbiir (SiC) gibi)

1990'l1 yillarin baslangicinda, SiC-SisN4 kompozit malzemelerine gosterilen ilgi
artis gostermis olup, bu malzemeler iizerinde yapilan arastirmalarda umut verici
sonuglar elde edilmistir (Petzow ve Hermann, 2002). Petzow ve Hermann’a (2002)
gore, Yyeni gelistirilen SiC-SisNs kompozit malzemeleri asagidaki gibi
siiflandirilmaktadir:

e Amorf veya kristalin kompozitler

e SizNs ve SiC tozlarmin karigimlari

e Sinterleme sirasinda SiC'nin yerinde sentezi

Mevcut tez ¢alismasinda; SiC matris, SizsN4 ise mikroyap1 modifikasyonunda ve
iri SiC tanelerini birbirine baglamada kullanilmigtir.

SiC; yiiksek sertligi, termal direnci ve oksidasyon direncinden Otiirii 1sitma
elemanlar1 gibi refrakterlerin tiretilmesi igin gerekli bir hammaddedir. SiC’{in 6nemli bir
uygulama alan1 da demir ve g¢elik endiistrisinde silisyumlastirma ve karbonlama
maddesi olarak kullanilmasidir.

Sekil 2.36'da belirtilen Silisyum — Karbon sistemine ait ikili faz diyagramindan

da goriilecegi tlizere, SiC; bu sistemde bulunan tek ikili faz olup, kimyasal bilesimi
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agirlikca %70,05 Si ve %29,95 C'dur. SiC’nin sabit bir dekomposizyon noktasi yoktur,
ancak toplam 1 bar basingta kapali bir sistemde, 2830 + 40 °C'de dekomposizyona

ugrar.

Sicakhk (°C)

4000 — 4
------ 3826
gas 1 bar . -
3232 _::}:._j_o__‘\q_o - G+C
3000 -3 a0 3T
13 50.0—'—51.5 >99.97
r’
2000 L + SiC B
0.5
413 +
1414 1413+ 1 Si + SiC
494+ 0.6
1000 — _
Si + SiC
| 1 | 1
0 20 40 60 80 100

% Karbon

Sekil 2.36. Kleykamp ve Schumacher’e (1994) gore 1 bar toplam basingta silisyum -
karbon sisteminin faz diyagrami (Schmalzried ve Schwetz, 2010).

SiC’tin kristal kafesi gesitli modifikasyonlarda bulunmakta olup, 2000°C'nin

altinda kiibik kristal yapisinda ve B formunda, 2000°C'nin {iistiinde, hegzagonal ve

rombohedral kristal yapisinda ve o formundadir (Bkz. Sekil 2.37) (Schmalzried ve

Schwetz, 2010).

o -SiC (6H)

Sekil 2.37. a-SiC ve 3-SiC’iin kristal yapilar1 (Schmalzried ve Schwetz, 2010).
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Sekil 2.38’den de goriilecegi lizere; SIC kristal yapisinin birim elemani, sp3
orbital yapisina sahip tetrahedron olup, merkezdeki bir adet C atomunun etrafinda dort
adet Si atomu bulunmaktadir ve Si-C bag1 kovalent yapidadir (Schmalzried ve Schwetz,
2010). SiC’e ait karakteristikler ve 6zellikler Cizelge 2.4’te goriilmektedir.

Sekil 2.38. SiC kristal yapisinin birim elemani olan tetrahedron yapisi.

SiC’lin politipleri kristal yapisindaki katman yapisina gore siniflandirilmakta
olup, SiC; 1400°C'nin altinda 2H, 1400°C "1600°C arasinda 3C, 1600°C-2100°C
arasinda 4H, 2100 °C {izerinde 6H ve 2200 °C iizerinde 15R halindedir (Bkz. Cizelge
2.3) (Schmalzried ve Schwetz, 2010).

Cizelge 2.3. SiC'iin ortak politipleri (Pierson, 1996).

Layer
Polytypes Structure Unit Cell Sequence
C (BSiC) Cubic 1 ABCABCABC
2H (aSiC) Hexagonal 2 ABABAB
4H - Hexagonal 4 ABACABAC
6H - Hexagonal 6 ABCACBABCACBA

ISR - Rhombohedral 15 ABDACBCABACABCBA




malzemelerden biri

Cizelge 2.4. SiC’e ait baz1 karakteristikler (Pierson, 1996).

Kristal yogunlugu (g/cm®)

0-SiC: 3,211, B-SiC: 3,214

Dekomposizyon sicakhgi (°C)

1 atm.de 2545°C, 35 atm.de 2830°C

Ozgiil Is1 (J/mol.°K)

0-SiC: 27,69, B-SiC: 28,63

Isil iletkenlik (W/m.°C)

a-SiC: 41,0, B-SiC: 25,5

Isil genlesme (10°5.°CY) o-SiC: 5,12, B-SiC: 3,8
Vicker sertligi (GPa) 24,5-28.2

Poisson oram 0,142

Egilme mukavemeti (MPa) | 350-600

Oksidasyon direnci

Si0; tabakasimn olusumu nedeniyle miikemmel

Kimyasal direnc

Temelde oda sicakhiginda inert

34

Silisyum Nitriir (SisNs); mithendislik uygulamalari agisindan igin en umut verici

olup, bir¢ok arastirmaci,

2.5’te SisN4’e ait karakteristikler verilmistir.

Cizelge 2.5. SisNy’e ait baz1 karakteristikler (Pierson, 1996).

Kristal yogunlugu (g/cm®)

o- SizNy: 3,184, B- SisNy: 3,187

Dekomposizyon sicakhigi (°C)

1 atm.de 1840 °C

Ozgiil Is1 (J/mol.°K)

75,7-98,2

Isil iletkenlik (W/m.°C)

25-36

Isil genlesme (10°5.°C™) 2,8 —3,2(0-100 °C arasinda)
Vicker sertligi (GPa) 16-18

Poisson orani 0,23 -0,27

Egilme mukavemeti (MPa) | 600 — 1200

Oksidasyon direnci

1350°C’ye kadar direngli

Kimyasal direng

Oda sicakliginda ¢ogu reaktife dayamklhdir.

0zel uygulamalara yonelik 06zel

kompozisyonlar gelistirilmesi iizerine ugras vermektedir (Sajgalik, vd., 2010). Cizelge

SiaNg dort farkl kristal yapida bulunmakta olup, bunlar; amorf a- SizNs, trigonal

a-SisN4, hegzagonal B-SisNa, kiibik y-SisNs fazidir ve o-SisNg'iin diigiik sicaklik

modifikasyonu ve B-SisN4'lin normal basingta yiiksek sicaklik modifikasyonu oldugu
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kabul edilmektedir (Sajgalik, vd., 2010). Sekil 2.39’da bu fazlara ait kristal yapilari,
Cizelge 2.6°da ise kristal yapilarin hiicre boyutlar1 goriilmektedir.

(c)

b
cl.a
Sekil 2.39. Kristal yapilari: (a) a-SisNa; (b) B- SiaNa; (c) y- SisNa (Sajgalik, vd., 2010).

Cizelge 2.6. Sangster’e (2005) gore ve Schneider’a (1991) gore SisN4 yapilarinimn birim
hiicre boyutlar1 (Sajgalik, vd., 2010).

a-SizN« B-SizNs P-SizN+
Latis parametresi a (nm) 0,7748 0,7608 0,7734
Latis parametresi ¢ (nm) 0.5617 0,2911

2.3. DPF Uzerine Daha Onceden Yapilmis Cahsmalar

Bir malzemedeki acgik gozenek kanallar1 igerisinde ignesel tanelerin
olusturulmasiyla birlikte, akis yolu kivrimliligi artmakta ve boylelikle DPF’nin partikiil
filtreleme etkinliginin  yiikkselmekte olup, bu durum, motor verimliligini
diistirmemektedir (Steawart, vd. 2010). Sekil 2.40’dan goriilecegi {lizere; €Qzoz
gazinin DPF duvari igerisindeki (agik porozite kanallar) akis yolu kivrimlilig:
artirildiginda, gozenek kanali igerisinde almis oldugu birim mesafe miktar1 artmakta ve
bu da egzoz gazinin sicak yiizeylerle daha fazla oranda temas etmesine sebep
olmaktadir. Boylelikle PM filtreleme verimliligi yiikselmektedir. Konuyla ilgili daha
once Steawart, vd. (2010) tarafindan benzer bir ¢alisma gerceklestirilmistir. “Ignemsi

Miillit” tanelerinden DPF f{iretilmistir. DPF duvar ylizeyinde ve gozenek kanallari
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icerisinde gelistirilen ignemsi Miillit tanelerinin, filtreleme performansi ve motor
verimligini (AP) ne Ol¢iide etkiledigi arastirnlmistir (Steawart, vd. 2010). Arastirma
sonunda; ignemsi tanelerin, kullanilan malzeme tipinden bagimsiz olarak, daha yiiksek
partikiil filtreleme etkinligi sagladigi ve AP’yi diisiirerek motor performansini
yiikselttigi gdzlemlenmistir (Steawart, vd. 2010). ignemsi kristallerin; gézenek kanallari
icerisinde yiizey alanini artirarak partikiil temas oranini artirdig, filtre yiizeyinde ise
partikiil paketlenme yogunlugunu diistirerek akis gegirgenligini yiikselttigi bulunmustur
(Steawart, vd. 2010). Amerika Birlesik Devletleri Enerji Bakanligi ve Dow Chemical
Company ortakligiyla gerceklestirilen CRADA projesi kapsaminda gelistirilen bu
teknolojiye ACM DPF (ignesel Miillit DPF) adi verilmis olup AERIFY® markasi
altinda ticari olarak piyasaya siirilmistiir (Steawart, vd. 2010). ACM DPF’ler, Audi ve
Peugeot marka dizel yarig arabalarina basariyla uygulanmis olup, 2006 yilinda
diizenlenen 24 saatlik Le Mans yarislar1 ve 12 saatlik Sebring yarislarinda birincilik ve

ikincilik elde edilmistir (Steawart, vd. 2010).

POROZITE
KANALI
(NUFUZ EDEN 1
GOZENEK) |

> DUZAKIS

IGNESEL
TANE

KIVRIMLI AKIS
EGZOZ 1
GAZI

Sekil 2.40. DPF duvan igerisinde bulunan agik porozite kanali igerisinde diiz ve
kivrimli egzoz akisi.

Malzeme performansi agisindan kiyaslama yapildiginda; Miillit SiC’e gore
{istiin degildir. SiC’{in yogunlugu (~3,2 gr/cm®), Miillit’in yogunlugu’na (~ 2,9 gr/cm?)
yaklasik % 10 daha yiiksektir. SiC’ilin termal iletkenligi (41 W/m.°K), Miillit’e gore (4
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W/m.°K) yaklasik 10 kat daha yiiksektir. Bu da, SiC DPF’lerin Miillit DPF’lere gore
partikiil rejenerasyonunda daha iistiin oldugu anlamina gelmektedir. SiC’iin elastik
modili (410 GPa), Miillit’e gore (150 GPa) yaklasik 2,7 kat yiiksek olup mekanik
acidan daha {stlindiir. SiC’lin korozyon direnci, Miillit’e gore daha yiiksek olup
kimyasal etkilere kars1 daha dayaniklidir. SiC’tin dekomposizyon sicakligi (~2830 °C),
Miillit’in ergime sicakligina gore (~1840 °C) daha yiiksek olup, termal dayaniklilik
bakimindan daha iistiindiir. Bu nedenlerden dolayi, ticari SiC DPF’lerin kullanimi daha
yaygindir.

SiC yapili ticari DPF’lerde, ignemsi tane olusumuyla ilgili herhangi bir
caligmaya rastlanilmamistir. SiC malzeme yapisinda ince ignemsi yapilarin meydana
getirilmesiyle ilgili gerceklestirilen ¢alismalar mevcuttur. Baslangi¢ tozunda kullanilan
SisNs ve Grafit, Esitlik 2.8’deki belirtilen reaksiyonla ince ignemsi SiC yapilari
meydana getirmektedir (Hayama, 2011). Esitlik 2.8’deki reaksiyona gore, Grafit,
SisNs’le kimyasal etkilesime girmekte, bunun sonucunda; SizNs’teki Si atomlar: ile
Grafit’teki C atomlar aralarinda bag olusturarak SiC’i meydana getirmekte, SiaN4’teki

N atomlari ise N2 gazi seklinde yapidan uzaklagmaktadir (Hayama, 2011).
SizN, + 3C — 3SiC + 2N, (2.8)

AP Basing farkliligi mekanik bir etki olup DPF’te kullanilan malzeme tipinden
(SiC, vb.) bagimsizdir ve DPF duvar igerisindeki agik porozitelerin birbiriyle
baglanmasindan olusan ag bigimli egzoz gazi akis kanalinin yapisina baglidir (Murtagh
ve Johnson, 2014). Kriegesmann vd. (2009), kilcal akis porometrisi kullanarak SiC
yapili ticari bir DPF’nin gozenek biiytikliiklerini ve gézenek oranini tespit etmis, ticari
bir DPF duvarmin sahip oldugu goézeneklerin %90’1na ait por boyutunun 10 um — 11
um arasinda oldugunu goézlemlemis (Bkz. Sekil 2.41) ve ideal bir motor performansi
icin agik porozite oraninin %50-%60 arasinda olmasi gerektigini belirtmislerdir

(Kriegesmann vd., 2009: Kriegesmann’dan (2014)).
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Sekil 2.41. Kilcal akis porometrisi ile elde edilen SiC yapili ticari bir DPF’nin porozite
boyut dagilim1 (Kriegesmann vd., 2009: Kriegesmann’dan (2014)).

Bunun yanisira; Deplhi Corportion firmasinda, Mansour Masoudi tarafindan AP-
Debi arasindaki iliskinin incelendigi ¢alismalarda; Sekil 2.42°den de goriilecegi iizere,
farklt marka ve spesifikasyonlara sahip PM yiiklenmemis temiz ticari DPF’lere ait AP

degerlerinin, gaz akis oranit degerleriyle dogru orantili iliskisinin oldugu tespit edilmistir

(Masoudi, 2005).
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Sekil 2.42. Deneysel olarak oOlgiilen, bolimli SiC DPF’lerdeki (PM yiiklenmemis,
temiz) AP-Debi grafikleri; (a) Ibiden marka, katalize edilmemis, ¢ap x uzunluk = 5,66 x
6 ing, hiicre yogunlugu/duvar kalinligi 200/16; (b) Ibiden marka, katalize edilmemis,
5,66 x 6 ing, 300/10; (c) NGK marka, katalize edilmis, 5,66 x 6 in¢, 300/12; (d) Ibiden
marka, katalize edilmemis, 5.66 x 10 ing, 200/16 (Masoudi, 2005).
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Ayrica; Corning firmasindan Isabelle Melscoet-Chauvel, Christophe Remy ve
Tinghong Tao tarafindan AP-Darcy gecirgenligi arasindaki iliskinin incelendigi
calismalarda; Sekil 2.43’den de goriilecegi lizere, temiz ve PM yiiklenmis DPF’ler igin
AP basing farkliliginin belirli bir esik degere kadar darcy gegirgenligiyle ters orantili
olarak degisim gosterdigi, esik deger asildiginda ise sabit AP basing farkliliginda darcy
gecirgenlik degerinin artis gostedigi tespit edilmistir (Melscoet-Chauvel, vd. 2005).

PM yiiklenmig

AP Basing Farkhhigi (kPa)
F N

DuraTrap CO

0 1 2 3 4 5 6 7

Duvar Gegirgenligi (x 1012, m?)
Sekil 2.43. Temiz ve PM yiikli (4 gr/l) durumlarda, kordiyerit yapili, Corning markalr;
DuraTrop CO®, DuraTrap EC® ve Dev-HP2® DPF’lere ait duvar gegirgenliginin (m?)
bir fonksiyonu olarak AP basing farkliligi (kPa) grafigi (Melscoet-Chauvel, vd. 2005).
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Mevcut tez ¢alismasinda, agik gozenek kanallari igerisinde ignesel tanelerin
olusturulmasi hedeflenmistir. Boylelikle akis yolu kivrimliliginin artirilarak DPF’nin
partikiil filtreleme etkinliginin yiikseltilmesi (motor verimliligini diislirmeden)
amagclanmustir.

Daha oOnceki agiklamalarda da belirtildigi iizere; ignesel kristallerin, kullanilan
malzeme tipinden farkli olarak, DPF partikiil filtreleme performansini ve motor
performansin1 yiikselttiginden bahsedilmisti. Su ana kadar, literatiirde ticari SiC
DPF’lerde ignesel tane gelisimi iizerine herhangi bir ¢alisma goriilmemistir. Bilimsel
Ozgiinlik ve inovatif yaklasim sergilemek agisindan, mevcut tez calismasinda bu
konuya odaklanilmistir. SiC-SisNs kompozit malzeme komposizyonlari olusturularak,
hem DPF duvan iretimi iizerine, hem de malzeme yiizeyinde ve gozenek kanallari

icerisinde ignesel tanelerin gelistirilmesi lizerine ugrasi verilmistir.

3.1. Materyal Ve Metodlar
Yapilan deneysel galismalara ait siire¢ akis semasi, Sekil 3.1. deki gibidir:
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Sekil 3.1. Deneysel ¢alismalar siire¢ akis semas.

Deneysel c¢alismalar hakkinda genel olarak bahsetmek gerekirse; poroz SiC

esaslt kompozit iiretimi i¢in malzemeler belirli bilesim oranlarina gore tartilarak eksenel
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degirmende hazirlanmistir. Degirmende gergeklestirilen alkollii 6giitme isleminden
hemen sonra ogiitiilmiis malzeme karigimi, doner Kkurutucuya aktarilarak alkol
buharlagtirma islemi gergeklestirilmistir. Elde edilen kuru tozlara yapilan eleme
stirecinin ardindan yapilan kuru presleme islemi neticesinde ham peletler elde
edilmistir. Ham peletlerin rediiktif (N2 atmosferi) ortamda belirli sinterleme rejimlerinde
kontrollii olarak sinterlenmesinden sonra Kkarakterizasyon siirecine gegilmistir.
Karakterizasyon islemi Sekil 3.1. den de goriilecegi lizere dort ana baslik altinda
gergeklestirilmistir. Bunlar; fiziksel 6zelliklerin belirlenmesi, faz analizi, mikroyap1 ve

elementel analiz, performans analizini (AP—Debi testi) igerir.

3.1.1. Komposizyon Tasarimi

Poroz SiC esasli kompozit iiretiminde ilk asama komposizyon tasarimidir.
Regeteler; a-12, a-24, B-12, B-24, a-24 G, a-24 S olarak kodlanmastir. Oncelikle a-12,
o-24, B-12, B-24 regeteleri hazirlanarak peletlerin tiretimi tamamlanmis olup, mikroyapi
ve fiziksel 6zellik bakimindan en iyi sonuglari veren komposizyon baz alinarak yeni
receteler meydana getirilmistir. Bunlar; a-24 G, a-24 S’dir. Regete adlandirmalarindaki
o tanimi komposizyonda o-SisNs kullanildigi, B tanimi ise komposizyonda B-SisNa
kullanildig1 anlamma gelmektedir. 12 ve 24 tanimlamalar1 ise komposizyonlarda
sirastyla 12 pm ve 24 pum ortalama partikiil boyutuna sahip SiC kullanildigini ifade
etmektedir. Poroziteler igerisinde ignesel tane olusumunu tesvik etmek amaciyla tim
recetelerde CaF, kullanilmistir (Calis Acikbas ve Mandal, 2016). Gozenek ¢eperlerinde
ignemsi tane gelisimini desteklemek amaciyla o-12, «-24, B-12, B-24
komposizyonlarinda Y203:Sm»03 ikili katyon sistemi; a-24 G, o-24 S
komposizyonlarinda Sm»O3 tekli katyon sistemi kullanilmistir. o-24 G, o-24 S
komposizyonlarinda AIN ve Al>Oz ilaveleri de kullanilmistir. Bununla beraber, a-24 G
komposizyonuna SiC tanelerini baglamak i¢in Grafit (C) katkisi, o-24 S
komposizyonuna 0,9 pum’lik diisiik ortalama partikiil boyutuna sahip SiC katkisi
yapilmistir.

Malzemeler, recetelerde belirtilen agirlik oranlarina gore hassas terazide
tartilarak, eksenel degirmen haznesi i¢ine alinmistir. Malzeme tartim isleminde;

OHAUS firmasmin PA214C modeli olan hassas terazi kullanilmistir.
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Tartim isleminden hemen sonra malzemeler, eksenel degirmen haznesine

aktartlmistir.

3.1.2. Kanstirma

Bu islemde amag, malzemelerin birbiriyle homojen olarak karismasini
saglamaktir. Izopropil alkol ortaminda eksenel degirmende, diisiik hizlarda, partikiil
boyutunu azaltmadan, homojen karisim elde edilmesi amaglanmistir.

Ogiitme ortamu olarak; FRITSCH firmasmin degirmen haznesi kullanilmistir.
Degirmen haznelerinin i¢i SisN4 kaplamalidir ve maksimum 250 ml hacime sahiptir.
Ogiitiicii eleman olarak esdeger capa sahip (gaplar1 yaklastk 8 mm) kiiresel SisNa
bilyalar kullanilmistir.

Ogiitme sivis1 olarak MERCK firmasinin iirettigi, 2-Propanol ticari isimli
“Izopropil Alkol — CH3CH(OH)CHz3” kullanilmistr.

Ogiitme islemi sirasinda FRITSCH marka, Pulverisette 5 model piilverizator
kullanilmastir.

Regetede belirtilen oranlarda tartilan toz halindeki malzemelerin Ggiitiilmesi
amaciyla degirmen haznesine aktarilmasinin ardindan; hazneye o6giitiicii eleman olarak
esdeger ¢apa sahip kiiresel sekilli SisN4 bilyalar ilave edilmistir. Sivi 6glitme teknigi
kullanildigindan dolayr &giitme sivist olarak izopropil alkol segilmistir. Bilya
ilavesinden hemen sonra degirmen haznesine izopropil alkol koyulmustur. Donme hizi
olarak 150 RPM ayarlanmistir. Karistirma islemi esnasinda degirmenler hem kendi
etrafinda hem de yatak ekseni etrafinda dairesel olarak donmektedir (degirmen yatagi

saat yoniinde, degirmenler ise saat tersi yoniinde donmektedir).

3.1.3. Kurutma

Receteye gore belirlenmis malzeme karigimmin kuru presleme yontemiyle
sekillendirilebilmesi i¢in kati-toz halinde bulunmasi gereklidir. Bu nedenden dolays;
ogiitme ¢amuru igerisinde bulunan izopropil alkoliin tamamiyla uzaklastirilmasi gerekli
olup, bu islem, kurutma siireciyle gerceklestirilmistir. Siiregte; doner kurutucuya alinan
oglitme ¢amurunun igerdigi izopropil alkoliin hizli olarak (en kisa siirede) damitilmasi
gerekmektedir. Bu nedenle; 6giitme ¢amuru, onceden belirlenmis buharlagsma noktasi
(°C) ve vakum basinci (mbar) sartlar altinda tutularak siireg sonunda kurutulmus kati-

toz haline dontistiirilmektedir.
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Kurutma isleminde; Heidolph marka, Hei-VAP Precision model “Doner
Kurutucu” kullanilmistir. Cihaz iireticisinin verdigi kullanim kilavuzunda belirtilen
“Coziicii Madde Tablosu”nda, izopropil alkoliin (2-propanol) ugurulabilmesi i¢in; 82,5
°C buharlasma sicakligi ve 137 mbar vakum basinci1 degerleri belirtilmistir. Bu sebeple;
su banyosu sicakligi 82,5 °C’ye, yogunlastirma tlipii ve tiipe bagli olan damitim
jojesinin vakum basinci1 137 mbar’a getirilmistir. Damitim jojesinin sabit doniis hiz1 50
RPM olarak belirlenmistir. Damitim jojesi sicak su banyosu igerisinde ve vakum basinci
altinda donmektedir. Buharlasma noktasina ulasildiginda 6gilitme ¢amuru igindeki
izopropil alkol hizla buharlagmaya Dbaglayarak yogunlastirma tlipli igerisine
ilerlemektedir. Ardindan burada, icerisinde stirekli su akisi bulunan helisel su kanalina
temas etmektedir. Helisel su kanali igierisinde siirekli olarak tesisat suyu akisi
oldugundan dolay1 ¢eperleri siirekli soguktur. Kanal ¢eperlerine temas eden alkol buhari
iIse hemen yogunlasarak sivi hale getirilmekte ve damlama suretiyle birikim jojesinde
biriktirilmektedir. Bu siire¢ 6giitme ¢amuru igerisindeki tiim alkol uzaklastirilincaya
kadar devam etmektedir. Kat1 toz karisimi igerisinde bulunabilecek eser miktardaki
kalint1 alkoliin uzaklastirilmasi amaciyla etiivde kurutma islemi gerceklestirilmistir. Bu
sebeple, etiivde 120°C sicaklikta yaklasik 6 saat bekletilmistir. Bu asamada; BINDER
marka, ED 52 model etiiv kullanilmistir.

3.1.4. Eleme

Buharlagtirma siirecinde aglomerasyona ugrayarak graniile olan tozun partikiil
boyut dagiliminin homojenitesini saglamak amaciyla eleme islemi yapilmigstir. Eleme
islemi sirasinda elek teline verilen, belirli genlige sahip titresim kuvvetlerinin meydana
getirdigi sarsintilarin etkisiyle graniil i¢i ve graniiller aras1 zayif baglar pargalanir.
Boylelikle; tiim graniiller, 6giitme sonrasi elde edilen boyutlara sahip olan partikiillere
ayrilirlar, bagka bir deyisle aglomerelerinden arindirilirlar. Eleme islemi sonunda;
graniillesmis toz karisimi, kuru presleme islemi i¢in hazir hale gelen toza
dontistiiriilmektedir. Bu islem sirasinda FRITSCH markali; 250 um. luk delik agikligina
sahip elek ve eleme tepsisi (set) kullanilmistir. Elek teli geliktir. Eleme isleminde
kuvvet kaynagi olarak FRITSCH marka, Analysette 3 model titresimli elek sarsagi
kullanilmistir. Otomatik genlik kontrollii olup 0,1 —3 mm. arasindaki genlik degerlerine
ayarlanabilmektedir. Elektromanyetik tahrikle salinim gergeklestirmektedir. Elek setini,
dikey yondeki salinimlarla calkalayarak titresim kuvvetleri meydana getirmektedir.
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Ayrica, zaman kontrollii olup; 100 pm’dan, 25 mm’ye kadar kuru eleme
yapabilmektedir. Titresim genligi 1 mm, eleme zamani 15 dakika, frekans zaman araligi
10 saniye olarak ayarlanmistir. Eleme isleminin sonunda, elek tepsisinde biriken tozun

tiimii, temiz ve hava sizdirmazlig1 bulunan cam saklama kabina alinmistir.

3.1.5. Presleme

Tozlarin sekillendirilebilmesi amaciyla tek yonde kuru presleme metodu
kullanilmistir. Kuru presleme metodu, toz tanelerinin bir arada tutulmasi suretiyle sekil
alabilmesini saglamaktadir. Toza basing uygulandigi andan itibaren, basingla birlikte
taneler arasinda zayif baglar meydana gelmektedir. Kalip  icerisine  alinan  belirli
miktardaki toza, presle tek yonde basing uygulanarak ve pisirilmeye hazir olan “ham
pelet” meydana getirilmistir. Kuru presleme esnasinda kalip seti kullanilmigtir. Kalip
seti; alt kalip, tist kalip ve kalip govdesi olmak iizere {i¢ par¢adan olusmaktadir. Kalip
govdesinin i¢ bosluk ¢ap1 16,6 mm’dir Kalip setindeki tiim pargalar g¢eliktir. Presleme
isleminden sonra ham peletin, alt kalibin ve tist kalibin ¢ikarilmasi amaciyla kullanilan
kalip ¢ikarici ise aliiminyumdur. Presleme esnasinda; ERMAK marka, 2009 model,
manuel kollu el presi kullanilmistir. Tek yonde basma 6zelligine sahiptir. Maksimum
600 bar’a kadar sikistirma basincina ulasabilmektedir. Presleme islemlerinde 100
bar’lik basing degeri kullanilmistir. Boyut ve et kalinligi dl¢timlerinde; KETOTEK
firmasina ait, Paquimetro model dijital kumpas kullanilmigtir. Coziiniirligii 0,1 mm
veya 0,01 ing, hassasiyeti £0,2 mm veya +0,01 ing. dir. Presleme islemleri bittikten
sonra; peletler, etiivde 120 °C’de yaklasik 4 saat bekletilmistir. Ardindan, hassas

teraziyle tartimi yapilarak agirliklar dl¢tilmistiir.

3.1.6. Sinterleme

Bir malzemede arzu edilen son ozelliklerin elde edilebilmesi amaciyla
sinterleme islemi gergeklestirilir. Sinterleme esnasinda, belirlenen kosullara bagl
olarak, taneler birbirlerine boyun vererek aralarinda kalici baglar meydana getirirler.
Boyun verme isleminin sonucunda, malzemenin gbézenek capi ve yiizey alani diiser,
yogunlugu artar. Bu da, ham peletin sinterleme sonrasinda yekpare kalmasini saglar.
Ham peletler; sinterleme sirasinda, belirli sicakliklarda ve siirelerde, belirli bir firin
atmosferinde pisirilerek istenen Ozelliklere sahip nihai peletlere doniistiiriiliir.

Sinterleme islemi sirasinda; MSE Furnace marka, ATM 1600 15 model atmosfer
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kontrollii kamara firin kullanilmis olup Sekil 3.2°de gosterilmistir. Maksimum 6300 W
giice sahip olup maksimum 1600 °C’ye ¢ikabilmektedir. Hacmi 15 litre olup, Mo-Si
1sitict eleman igermektedir. S tipi 1s1l ¢ift bulundurmaktadir. PID tipi kontrol sayesinde
30 adet sicaklik programi adimina sahiptir. Sinterleme islemi rediiktif ortam olusturmak
amactyla azot gazi atmosferinde gergeklestirilmistir. Bunun icin; HABAS marka N>
(azot) gazi tiipti kullanilmistir. %99,999 oraninda yiiksek safliga olup tiip hacmi 50
litredir.

Sinterleme islemi i¢in pelet ylizey kaplamasi olarak HENZE firmasinin irettigi
HeBoCoat® 21E Bor Nitriir sprey kullanilmistir. Pota olarak, kapakli grafit hazne
kullanilmis olup Sekil 3.4. de gdsterilmistir. Haznenin; et kalinligi 0,5 cm, i¢ ¢capt 9 cm
ve yiiksekligi 8cm’dir. Silindir sekline sahiptir. Grafit pota kapagin i¢ ylizeyine bor
nitriir sprey sikilarak ylizeyleri tamamiyla kaplanmistir. Ham peletlerin iizerine bor

nitriir sprey sikilarak iist ve yan ylizeyleri tamamiyla kaplanmigstir.

Sekil 3.2. MSE Furnace marka, ATM 1600 15 model atmosfer kontrollii kamara firin.
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ONDEN GORUNUM USTTEN GORUNUM

Sekil 3.3. Altlik olarak kullanilan grafit haznenin goriintimleri.

Sekil 3.4’de gosterilen sinterleme rejimleri  kullanilarak; sicaklik ve

programlama iinitesine, sicaklik (°C) ve 1sitma hiz1 (°C/dakika) adimlar1 kodlanmugtir.

1620
1520
1420
1320
1220
1120
1020
920
820
720
620
520
420
320
220
120
20

SICAKLIK (°C)

-l max. 1500 °C / 60 dak.
---4--- max. 1525 °C / 60 dak.

- -& - max. 1550 °C / 60 dak.
=3 = max. 1575 °C / 60 dak.

— ¥ — max. 1600 °C / 60 dak.

—@— max. 1600 °C /120 dak.

0 40 80 120 160 200 240 280 320 360 400 440 480
SURE (dakika)

Sekil 3.4. Calismada kullanilan sinterleme rejimleri.

Sinterleme islemi Oncesinde, firin igerisindeki oksijenli havanin tamamiyla
tahliye edilmesi icin siiplirme islemi gerceklestirilmistir. Stiplirme islemi sirasinda; -0,1

barlik vakum basincina ulasana kadar firin i¢indeki hava emilerek disar1 atilmas,
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ardindan, i¢ ortam 10 bar basinca ulagincaya kadar azot gazi beslemesi yapilmistir. Firin
icerisinde tamamen rediiktif atmosfer olusturmak amaciyla, her sinterlemeden 6nce iig
kez siipiirme islemi gergeklestirilmistir. N2 gazi akis debisi yaklasik 2,5 litre/dakika
olarak ayarlanmistir. Firin otomatik sicaklik kontrollii olup, kodlanan sinterleme

sicakliklarina ve 1sitma hizlarina gore sinterleme otomatik olarak gerceklestirilmektedir.
3.1.7. Karakterizasyon

3.1.7.1. Fiziksel 6zellikler

I. % Sinterleme sonrast_agwlik degisimi_: Sinterleme esnasinda malzemede

gerceklesen reaksiyonlar nedeniyle peletlerin kiitlesi azalabilir veya artabilir. Bunun
tespit edilebilmesi igin yapilan testtir. Presleme sonrasi “ham pelet agirligr” olgiiliir
(etiivde kurutularak nemi uzaklastirilmis). Ardindan, sinterleme sonrasi “nihai pelet
agirligr” olgiiliir (etiivde kurutularak nemi uzaklastirilmig). Bulunan agirlik degerleri,
Esitlik 3.3’de yerine koyularak, “% Sinterleme Sonras1 Agirlik Degisimi” hesaplanir.

Ham pelet agirligi—Nihai pelet agirligt
Ham pelet agirligt

%Sint.son.ag.deg. = *100 (3.3)

1. % Acik porozite ve bulk yogunluk: Sckil 2.33°den de goriilecegi iizere;

malzemenin dis yiizeyiyle baglantisi olan ve igerisinden akiskan gecirebilen gézenekler,
“acik porozite” olarak adlandirilmaktadir. Kapali poroziteler ise agik porozitelerin tam
tersine; malzemenin dis ylizeyine ulasamayan, bir baska deyisle icinde kalan ve
icerisinden akigkan gegiremeyen gozeneklerdir (Bkz. Sekil 2.33).

Acik poroziteler; normal sartlar altinda, igerisinde hava barindirmakta ve
malzeme hacminin artmasina neden olmaktadirlar. Acik porozite barindirmayan,
yalnizca malzemenin kendisinin ve kapali porozitelerinin hacmini igeren yogunluk tiirti
“bulk yogunluk™ adlandirilmaktadir.

% Acik porozite ve bulk yogunluk Ol¢iimlerinde ayni deney ekipmanlar1 ve
benzer deney prosediirleri kullanilmistir. Nihai pelet kaynatma isleminde beher ve hot
plate kullanilmistir.

Isitic1 olarak; HEIDOLPH marka, MR Hei Tec model hot plate kullanilmistir.
Maksimum 300°C’e kadar 1sitma kapasitesine sahip olup +%2 dogruluk degerine
sahiptir. Isitici kab1 olarak; ILMABOR TGI marka 1000 mililitre hacme sahip beher
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kullanilmistir. Beher, borosilikat camindan {iretilmistir. Isitict ortam olarak, saf su
kullanilmistir.

% Agik porozite ve bulk yogunluk oOl¢iimleri igin OHAUS marka 80850045
model numarali “yogunluk tayin kiti”, agirlik dl¢timlerinde ise “3.1.1. Komposizyon
Tasarim1” boliimiinde bahsedilen hassas terazi kullanilmistir. Yogunluk tayini kiti ve

hassas terazi ikilisi Sekil 3.5°de gosterilmistir.

KEFE

BEHER

SAF SU
SALINCAK
CELIK

TASIYICI KHTLE

(UC AYAKLI)

HASSAS
TERAZI

Sekil 3.5. Yogunluk tayin Kitine ait ekipmanlar.

Sinterleme sonrasi elde edilen nihai peletlerin, etiivdeki kurutma isleminden
sonra agirliklart Slgiiliir (Wiuru). Peletler saf su dolu 1000 mililitrelik beher igerisine

atilir ve birbirlerine temas etmemesi saglanir. I¢i peletle doldurulmus 1000 mililitrelik
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beher 1sitic1 lizerine koyulur ve 1siticiya ait sicaklik gostergesi 100°C’ye ayarlanarak saf
suyun kaynamasi beklenir. Kaynama siirecinin baslamasindan itibaren, saf su yaklasik
bir saat siiresince kaynatilir. Kaynama islemi bitince, saf suyun oda sicakligina kadar
diismesi amaciyla; beher, laboratuvar ortaminda bekletilir. Oda sicakligina diisiiriilmiis
saf su bulunan 1000 mililitrelik beher iginden bir adet pelet alinip, yogunluk &l¢iim
kitine ait saf su igerisindeki salincak {izerine yerlestirilerek agirlik 6l¢imii yapilir. Bu,
peletin saf su igerisindeki agirhigidir ve suyun kaldirma kuvvetinden yararlanilarak
olgiildiigiinden dolayr “arsimet agirligi” olarak da adlandirilabilir (Warsimet). Ardindan,
pelet su icerisinden ¢ikarilarak alt, {ist ve yanal yiizeyleri; Su emmeyen giideri bir bezle
hafifce silinerek ylizey nemi alinir. Hassas terazinin darasi alinir ve pelet kefe iizerine
koyularak agirligi olgiiliir. Bu da, peletin hava ortamindaki yas agirligidir (Wyag).
Olgiilen tiim degerler; Esitlik 3.4. ve Esitlik 3.5. de yerlerine koyularak; % agik porozite
ve bulk yogunlugu (gr/cm®) degerleri hesaplanur.

% Actk Porozite = My~ Whure_ 1) (3.4)

yas_Warsimet

Bulk Yogunluk () = ke (3.5)

Wyas_Warsimet

I11. Civa porozimetresi: Civa porozimeteresi, malzemenin sahip oldugu gézenek

boyutu ve boyut dagilimimin tespiti ig¢in kullanilmaktadir. Civa, malzemeyi 1slatmayan
ve malzemeyle reaksiyona girmeyen ozellige sahiptir. Uzerine uygulanan basing ile
birlikte, malzeme igerisindeki gozeneklerin igine niifuz edebilmektedir. Diisiik basingta
biliylik gozeneklere, daha yiliksek basinglarda ise ters orantili olarak daha kiiciik
gozeneklere dogru ilerler. Civa porozimetresi; bu prensibe dayanarak, farkli basing
seviyeleri kullanmak suretiyle gézenek boyutu ve gézenek boyut dagilimini karakterize
etmektedir. Deneysel ¢alismalarda; MICROMERITICS marka, AUTOPORE IV model
civa porozimetresinden yararlanilmig olup Sekil 3.6’da gosterilmistir. Teghizat; 0,05
psia artis kademeleriyle, 0,2 psia ila 50 psia arasinda Kontrollii basing iiretebilmekte

olup, ~0.003 um ile ~ 1100 um arasindaki gbzenekleri 6l¢ebilmektedir.
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Sekil 3.6. MICROMERITICS marka, AUTOPORE IV model civa porozimetresi.

3.1.7.2. Faz analizi

I. XRD (X tstnlart kirvnimi): Her malzemenin kendisine ait bir kristal yapisi ve

buna bagl olarak atomsal dizilimi mevcuttur. Kristalin bir faza belirli bir dalga
boyutunda X-1gin1 gonderildiginde, 151 kristal kafes iginde belirli agilarda kirmnima
ugrar. Her malzeme X-1sinin1 farkli agilarda kirinima ugratmakta oldugundan dolayi, bu
ozellik malzemenin kendisine ait bir parmak izi sayilmaktadir. Bu durum, malzemenin
faz yapisinin karakterize edilebilmesini saglamaktadir. XRD analizi esnasinda;
PANalytical marka, EMPYREAN model XRD cihazi kullanilmis olup, Sekil 3.7°de

gosterimi yapilmistir.
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Sekil 3.7. PANalytical marka, EMPYREAN model XRD cihazi.

3.1.7.3. Mikrovapi ve elementel analiz

|. SEM (taramali elektron mikroskobu) ve EDX (enerji dagilimli x isinlar

analizi): SEM’de bulunan elektron tabancasi vasitasiyla iiretilen elektronlar, malzeme
yiizeyine gonderilirler. Malzeme ylizeyinden geri sagilan elektronlar, dedektor
vasitastyla yakalanip islenir ve boylelikle goriintii alma islemi gergeklestirilir. Bu islem
elektronlarin gaz atomlarindan etkilenmemesi i¢in vakum ortaminda gergeklestirilir.
Elde edilen goriintii malzeme yiizeyinin onbinlerce kez biiyiitiilebilen topografik
resmidir.

EDX, SEM’den elde edilen bir goriintii lizerinde noktasal element analizi
yapabilen bir dlglim tiiriidiir. SEM goriintiisii tizerinde istenilen herhangi bir noktaya
elektron tabancasi vasitasiyla gonderilen yiiksek enerjili elektronlar malzemeye ait
atomun i¢ orbitallerinden elektron koparirlar. Dig orbitallerdeki yiiksek enerjili
elektronlar ise i¢ orbitallerdeki bu boslugu doldurmaya caligirlar. Bu siire¢ esnasinda,

elektronlarin sahip oldugu yiiksek enerji nedeniyle bir 1s51ma gergeklestirilir. Bu 1s1ma,
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her bir element icin farkli enerji seviyeleri ve dalga boylarinda meydana geldigi i¢in
parmak izi niteligi tagir. Bu sayede, elementel analiz gergeklestirilmis olur.

Karakterizasyon siirecinde; ZEISS marka, SUPRA 40VP model taramali
elektron mikroskobu kullanilmig olup Sekil 3.8’de gosterimi yapilmustir.

SUPRA a0vp

m

Sekil 3.8. ZEISS marka, SUPRA 40VP model taramali elektron mikroskobu.

3.1.7.4. AP-Debi testi

Bir DPF’nin en 6nemli performans 6zelliklerinden bir tanesi, €gzoz gazi akisi
esnasinda On ve arka yiizeyi arasindaki basing farkliligidir ki (AP), bu degerin igten
yanmal1 bir dizel motorun performansh olarak ¢alisabilmesi i¢in minimum degerde
olmasi gerekmektedir. Deneysel asamada tiretilen SiC kompozit plakalarin sahip oldugu
AP degeri de, filtreleme performansi agisindan anlam tasimaktadir. Bu nedenle; 2018-
01.BSEU.03-01 no.lu “Dizel Partikiil Filtresi Gelistirmek Uzere Uretilen Gozenekli SiC
Pargalarin Filtreleme Etkinligini Belirleyecek Test Sistemi Tasarimi ve Gelistirilmesi”
projesi kapsaminda, “AP-Debi Test Diizenegi” iiretilmis olup deneysel asamada
kullanimi saglanmistir. Sekil 3.9°da AP-Debi Test Diizenegi Sistemi’nin gosterimi
yapilmigtir. Sistem vakum pompasiyla caligmaktadir. Hava filtresinden gecerek
temizlenen hava molekiillerinin DPF plaka Kesitinden ilerlemesi ve manometre

vasitasiyla basing degeri (AP) 6lglimii yapilmasi, sistemin prensibidir. DPF plakanin
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hava sizdirmazligi, sivi conta kullanilarak saglanmigtir. Hava sizdirmazliginin yeteri
miktarda saglanabilirliginin teyidi i¢in de, sistemde bulunan debimetreden

yararlanilmaktadir. Hava vanast kademeli vakum basinci degisimi saglanabilmesi igin

kullanilmaktadir.
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Sekil 3.9. AP-Debi test diizenegi sistemi; istteki resim: test diizenegi fotografi, alttaki
resim: sistem ¢aligma prensibinin sematik olarak gosterimi.

Test diizeneginden elde edilen veriler, Esitlik 3.6’da yerlerine koyularak
numunenin deneysel ki darcy gegirgenligi hesaplanmistir. Elde edilen deneysel deger,

Esitlik 3.7°den hesaplanan teorik ki darcy gegirgenligiyle karsilastirilmistir.

Pi— P wu ,
2PL kO L
1 (Innocentini, vd. *den (2005)) (3.6)
edy
150 (1-¢) (Ergun, 1952; Innocentini, vd. den (2005)) (3.7)

(Pi: giris basinc1 (Pa), Po: ¢ikis basinct (Pa), P: mutlak basing (Pa), L: numune
kalinligi1 (mm), w: hava viskozitesi (Pa.sn), vs: hava akis hizi (m/sn), €: hacimsel bosluk

(gdzenek) oran1 (%), dp: esdeger gdozenek cap1 (um), Ki: darcy gecirgenligi (m?))



55

4. BULGULAR ve TARTISMA

Poroz SiC esasli kompozitlerin malzeme {iretim siireciyle ilgili deneysel
asamalar iki asamada gerceklestirilmistir. Bunlar:

1) o-12, a-24, B-12, B-24 komposizyonlarinin hazirlanarak 1600°C tepe
sicakliginda, 120 dakika siireyle sinterlenmesi asamasidir. Baslangic SisNs tozunun
ignesel tane gelisimine olan etkisini gozlemlemek amaciyla, regetelerde a-SisN4 ve
B-SisNs tozu ayr1 ayri kullanilmis olup, komposizyonlar sirasiyla o ve [ olarak
adlandirilmigtir. Bununla beraber; SiC partikiil boyutunun gozenek yapisina etkisini
gozlemlemek amaciyla, regetelerde 12 pm’luk SiC ve 24 um’luk SiC kullanilmis olup,
komposizyon adlandirmalari sirasiyla 12 ve 24 olarak numaralandirilmistir. Fiziksel
ozelliklerin tespiti, mikroyapinin incelenmesi, elementel ve faz analizlerin
gerceklestirilmesinden sonra arzu edilen sonuglarin elde edildigi malzeme
komposizyonu (a.-24) belirlenmistir.

2) l.asamada belirlenen malzeme komposizyonu (o-24) flizerinde o&zellik
iyilestirilmesine yonelik regete calismalari yapilarak; o-24 G, a-24 S regeteleri
meydana getirilmistir. Grafit ilavesinin ve SiC’deki ¢ift modlu tane boyutunun, gbzenek
yapisina ve ignesel tane yapisina etkilerini gézlemlemek amaciyla, regetelerde Grafit ve
0,9 um’luk SiC tozu ayr1 ayr1 kullanilmig olup, komposizyonlar sirasiyla G ve S olarak
adlandirilmistir. a-24 G ve a-24 S komposizyonlart a-24’le beraber; 1500°C’da 60
dakika, 1525°C’da 60 dakika, 1550°C’da 60 dakika, 1575°C’da 60 dakika, 1600°C’da
60 dakika sartlarinda sinterlenmis ve o-24’tin 1.asamadaki sinterleme sartlariyla
(1600°C tepe sicakliginda 120 dakika siire) olan farkliliklart karsilagtirilmastir.
Karakteristik iliskiler; fiziksel 6zelliklerin tespiti, mikroyapinin incelenmesi, elementel
ve faz analizleriyle belirlenmistir.

Deneysel siirecte elde edilen tiim veriler EK-1de, civa porozimetresiyle elde
edilen tim veriler ise EK-2 ve EK-3’de tablo halinde sunulmustur. Grafiklerin
ciziminde ve veri analizlerinde, MINITAB® Release 14.1 Istatiksel Yazilim1 ve Excel
programi kullanilmistir. Siitun grafiklerin tizerindeki ¢ember seklindeki semboller
aritmetik ortalama degeri, cemberin altindaki ve tstiindeki yatay ¢izgiler ise + standart

sapma degerini temsil etmektedir.
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Elde edilen verilerin birbiriyle arasinda iligski olup olmadigini, iliski var ise hangi
tipte oldugunu belirleyebilmek amaciyla, “Serpilme Diyagramlar’” ve “Matris
Diyagramlar”dan yararlanilmistir. Diyagramlardan elde edilen istatistiki analizlerin reel
bilgiler verebilmesi amaciyla; diyagramlar, deneysel ve karakterizasyon asamalarinin

tiimiinde elde edilen biitiin verilerin kullanilmasiyla olusturulmuslardir.
4.1.1600°C’de 120 Dakika Sinterleme Calismalari

4.1.1. Sinterleme sonrasi agirhk degisimi — agik porozite oran1 — bulk yogunluk
tayinleri

1600°C’de 120 dakika bekleme siiresiyle yapilan sinterleme islemi sonrasinda,
laboratuvar kosullar1 altinda; “% sinterleme sonrasi agirlik degisimi”, “% agik porozite
oran1”, “bulk yogunluk (gr/cm®)” tespiti i¢in deneysel testler gerceklestirilmistir.

“% Sinterleme sonrast agirhk degisimi” Olgiimii  sonrasinda; «-12
komposizyonunun %27,69 - %30,51 arasinda, a-24 komposizyonunun %28,06 -
%32,23 arasinda, [B-12 komposizyonunun 9%26,00 - %30,67 arasinda, [-24
komposizyonunun %27,48 - %30,85 arasinda agirlik kaybina ugradig tespit edilmistir.
a-12 komposizyonunun ortalama %29,28, a-24 komposizyonunun ortalama %30,88, 3-
12 komposizyonunun ortalama %27,46, (-24 komposizyonunun ortalama %28,77
agirlik kaybi degerine sahip oldugu gozlemlenmis olup ortalama degerlere ait grafik
Sekil 4.1°te sunulmustur.

Agirlik kaybina sebep olan birinci faktoriin, SisN4’iin ugradig: aktif oksidasyon
reaksiyonundan (Bkz. Esitlik 4.1) kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Esitlik 4.1°den de
goriilecegi tizere; SisNs’iin bir kismi, sicaklik artisiyla birlikte Oz gaziyla etkilesime
girip Si0 gaz1 ve N2 gazi seklinde malzeme biinyesinden uzaklagarak kiitle kaybina
neden olmaktadir (Bocanegra-Bernal, vd., 2012). Bilindigi lizere; sinterleme esnasinda
rediiktif ortam olusturmak amaciyla firin igine siirekli olarak N2 gazi akis1 saglanmistir.
Aktif oksidasyon reaksiyonunun gerekli girdisi olan O’nin, preslenmis toz tanelerinin
arasinda kalarak sinterleme oncesinde N> gaz akisiyla siipiirilemeyen havadan geldigi

tahmin edilmektedir.

SizN,(katr) + 1,50,(gaz) — 3Si0(gaz) + 2N,(gaz) 4.1)
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Agirlik  kaybma sebep olan ikinci faktoriin ise kompozit malzeme
komposizyonuna dahil edilen CaF:’den kaynaklandigi disiiniilmektedir. Ekstrom’a
(1993) gore ve Genson vd.’e (2007) gore; yapida bulunan F (Flor), SiFs gazi formunda
malzeme yapisindan buharlagarak kiitle kaybmna sebep olmaktadir (Calis Acikbas,
2009). CaF, miktarinin agirlik kaybiyla dogru orantili olmasinin nedeni, sinterleme
sicakliginin artisiyla beraber CaF2’nin par¢alanmasiyla agiga ¢ikan F (Flor) gazinin,
komposizyonda bulunan SisNs ve SiC’le kimyasal reaksiyona girerek SiFs buhari

formunda yapidan uzaklagmasi ve bunun da kiitle kaybina sebep olmasi olabilir.

Interval Plot of % SINTERLEME SONRASI AGIRLIK DEGISIM vs RECETE
95% CI for the Mean
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Sekil 4.1. 1600°C’de 120 dakika sinterleme islemi sonrasinda elde edilen,
komposizyonlara gore % sinterleme sonrasi agirlik degisim ortalamasi grafigi.

“% Acik porozite” Olglimii sonrasinda; o-12 komposizyonunun %40,79 -
%47,72 arasinda, o-24 komposizyonunun %48,07 - %51,46 arasinda, [-12
komposizyonunun %40,79 - %44,77 arasinda, B-24 komposizyonunun %37,03 -
%45,21 arasinda agik porozite igerdigi tespit edilmistir. a-12 komposizyonunun
ortalama %43,91, a-24 komposizyonunun ortalama %49,37, B-12 komposizyonunun
ortalama %43,35, 3-24 komposizyonunun ortalama %41,43 a¢ik porozite degerine sahip

oldugu gozlemlenmis olup ortalama degerlere ait grafik Sekil 4.2°’de sunulmustur.
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Sinterleme sonrasi o regetelerindeki agik porozite oranlarinin [3’lara gore daha fazla
gerceklestigi gozlemlenmektedir.

a-SiC, deneysel calismada {iretilen kompozit malzemenin matris (ana)
malzemesi olup Cizelge 2.4’ten de goriilecegi lizere dekomposizyon sicakligi yiiksektir
(1 atm’de yaklasik 2545°C). Deneysel ¢alismada 1600°C’ye kadar ¢ikilmis olup, bu
sicaklik, Sekil 4.3’den de goriilecegi lizere SiC tanelerinin yogunlasma ger¢eklesmeden
aralarinda acik gozenek olusturacak sekilde baglanabilmesine olanak tanimaktadir.
Komposizyonlarda SiC dekomposizyon sicakligini diistirebilecek veya tanelerin
birbirine boyun vererek yogunlagsmayi saglayacak herhangi bir malzeme
kullanilmamistir. SiC taneleri arasindaki baglanmanin yapisi, gbzenek yapisini agik
poroziteden (gozenek kanalindan) kapali poroziteye dogru degistirebilmektedir (Bkz.
Sekil 4.3). SiC tanelerinin birbirine baglanabilmesi amaciyla komposizyonlarda SizNa
ve ilaveleri kullanilmistir. SisNs4 taneleri ignemsi sekile sahip olup, SiC taneleri arasinda
kalan bosluklarmn etrafinda bulunmaktadir. ignemsi tanelerin gereginden fazla miktarda
olmasi, gozeneklerin birbirine baglanmasiyla olusan akiskan kanallari icerisinde
ttkanma durumu meydana getirebilir. Cilinkii; SisN4 miktarinin artmasiyla beraber agik
gozenek kanallari igerisindeki ignemsi taneler arasi kopriileme miktar: artacak ve bu da
dogal olarak gozenek kanallarinin tikanma egilimini yiikseltecektir. Bu durumdan
dolay1; agik porozitelerin bir kisminin, kapali porozitelere veya igerisinde akis
gerceklesmeyen miirekkep sisesi gozeneklerine doniisebilecegi tahmin edilmektedir.
Buradan yola ¢ikilarak, SisNs’iin komposizyonlarda gereginden fazla miktarda

kullanildig: diistintilmektedir.
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Interval Plot of % ACIK POROZITE vs RECETE
95% CI for the Mean
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Sekil 4.2. 1600°C’de 120 dakika sinterleme islemi sonrasinda elde edilen,
komposizyonlara gore % agik porozite ortalamas1 grafigi.

sek toz

Gev ilk asama

Sekil 4.3. Sinterlemeden once preslenmis gevsek toz tanelerinin (siyah renk) gortiniimii
(sol), sinterleme sirasinda toz tanelerinin birbirine baglanmaya baslayarak agik ve kapali
gbozenek yapisini (beyaz renk) meydana getirmeye baslamasi (sag) (German, 2014).

“Bulk yogunlugu” 6l¢iimii sonrasinda; a-12 komposizyonunun 1,7035 — 1,8479

gr/cm® arasinda, a-24 komposizyonunun 1,5232 — 1,6239 gr/cm® arasinda, B-12
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komposizyonunun 1,6185 — 1,6714 gr/cm?® arasinda, B-24 komposizyonunun 1,6179 —
1,6838 gr/cm?® arasinda bulk yogunlugu degerine sahip oldugu tespit edilmistir. a-12
komposizyonunun ortalama 1,7519 gr/cm®, a-24 komposizyonunun ortalama 1,5814
gricm®, B-12 komposizyonunun ortalama 1,6403 gr/cm® B-24 komposizyonunun
ortalama 1,6419 gr/cm® bulk yogunluk degerine sahip oldugu gozlemlenmis olup
ortalama degerlere ait grafik Sekil 4.4’de sunulmustur. Sinterleme sonrasi f3
recetelerindeki bulk yogunlugu degerlerinin birbirine yakin oldugu, a-12 regetesinin
B’lara gore yiiksek, a-24 recetesinin [’lara gore diisiik bulk yogunluguna sahip oldugu
gozlemlenmektedir. Sekil 4.5’de sunulan % agirhik degisimi, % agik porozite ve bulk
yogunlugu (gr/cm®) &zelliklerinin birbiriyle iliskilerini ortaya koyan matris diyagram
incelendiginde; bulk yogunlugunun % agirlik degisimiyle dogru orantili, bulk
yogunlugunun % acik poroziteyle ters orantili, % acgik porozitenin ise % agirlik

degisimiyle ters orantili iliskisi oldugu tespit edilmistir.

Interval Plot of BULK YOGUNLUK (gr/cm3) vs RECETE
95% CI for the Mean
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Sekil 4.4. 1600°C’de 120 dakika sinterleme islemi sonrasinda elde edilen,
komposizyonlara gore bulk yogunlugu grafigi.



61

Matrix Plot of %Agirhik degisimi; %Acik porozite; Bulk yog.(gr/cm3)
32 40 48
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Sekil 4.5. Sinterleme sonrasi; % agirhik degisimi, % agik porozite ve bulk yogunlugu
(gr/cm3) 6zelliklerinin birbiriyle iliskilerini ortaya koyan matris diyagram.

4.1.2. Civa porozimetresi ol¢iimleri (dso (ortalama por boyutu) — porozite boyut
dagilimm)

Civa porozimetresiyle yapilan olgiimlerde bulunan ortalama por boyutu (dso
veya bagka deyisle por medyani) degerleri; B-12 regetesi i¢cin 4,9054 um, B-24 regetesi
icin 4,8094 um, a-12 regetesi i¢in 4,40745 um, a-24 regetesi igin 5,0293 um olarak
tespit edilmis olup en biiylik dso degerinin o-24 komposizyonunda, en kiigiik dso
degerinin o-12 komposizyonunda oldugu; B-12 ve B-24 komposizyonlarinin ise
birbirine yakin dso degerlerine sahip oldugu gozlemlenmektedir.

Civa porozimetresiyle tespit edilen porozite boyut dagilimlarinin; B-12 recetesi
icin en kiigiik por ¢ap1 0,2835 pum ve en biyiik por ¢apt 89,5583 um olmak iizere
gozenek dagiliminin 89,2748 pum araliginda degistigi, 3-24 recetesi i¢in en kiigiik por
capt 0,2835 um ve en biiyiik por capt 89,571 um olmak iizere gozenek dagiliminin
89,2875 um araliginda degistigi, a-12 regetesi i¢in en kiiciik por ¢ap1 0,2274 um ve en
biiyiik por ¢apt 90,1122 pum olmak tizere gozenek dagiliminin 89,8848 pum araliginda
degistigi, a-24 regetesi icin en kiiglik por ¢ap1 0,3508 um ve en biiyilik por ¢ap1 89,6269
um olmak tizere gozenek dagilimimin 89,2761 um araliginda degistigi gézlemlenmistir.

Civa porozimetresiyle elde edilen Sekil 4.6’daki grafiktenden de goriilecegi iizere,
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komposizyonlarin  birbirine yakin porozite boyut dagilimlarina sahip oldugu
anlasilmaktadir. Bununla beraber; Sekil 4.7°deki grafiktenden de goriilecegi lizere,
ortalama gozenek boyutu (dso) arttikg¢a, porozite boyut dagiliminin da dogru orantili
olarak artig egilimine girmek suretiyle genisledigi tespit edilmistir.

Komposizyonlar arasindaki dso ve por boyut dagilimmi etkileyen temel
faktorlerin; a-SisN4 miktari, B-SisNs miktart oldugu tahmin edilmektedir.

SisN4, kompozit malzeme yapisinin matris kismini olugturan SiC tanelerini
birbirine baglamak ve ignemsi tane gelisimini saglamak amaciyla katilan takviye
malzemesidir. Sekil 4.8’deki SEM gorintiilerinden de anlagilacagi iizere; deneysel
caligmalarda kullanilan B-SisNs tozunun tane boyutunun o-SisNs’e gore daha yiiksek
oldugu gozlemlenmektedir. Ayrica buradaki goriintiiler tane sekli acisindan
degerlendirildiginde; B-SisN4 toz tanelerinin sahip oldugu prizmatik sekilli ve aspect
oraninin o-SisNs’a gore daha yiiksek oldugu, a-SisNs’un ise es eksenli ve kiiresele
yakin sekile sahip oldugu anlasilmaktadir. Image] yazilimiyla SEM goriintiileri
tizerinde gerceklestirilen, resimdeki pixel sayisi referans alinarak yapilan tane boyutu
Olgtimlerinde; o-SisN4 toz partikiil boyutunun yaklasik 0,2 um - 0,6 um arasinda, f-
SisNs toz partikiill boyutunun yaklastk 0,7 um — 1,3 um arasinda oldugu tespit
edilmistir. Yapilan bu gozleme gore; B-SisNg partikiil boyutunun, a-SizsNs’e gore ~%40
daha yiiksek oldugu degerlendirilmektedir. $-SisN4 miktarinin artmasiyla dogru orantili
olarak dso’nin yiikselme egilimi ve gozenek boyut dagilimmin genisleme egilimi
gostermesinin sebeplerinin biri de bu oldugu tahmin edilmektedir. Zira; bu durum
nedeniyle; B-SisN4, o-SisNs’e gore SiC taneleri arasinda daha yiiksek bosluk ve
baglanma mesafeleri olusturabilir. Deneysel ¢alismalarda ulasilan maksimum sinterleme
sicakligi 1600°C’dir. a-SisNs, 1410°C’in iizerindeki sicakliklarda [-SisNs kristal
yapisina doniismektedir (Mandal ve Thompson, 1993: Calis Agikbas’tan (2009)).
Sinterleme esnasinda, a-SisN4’iin SiC tanelerini, B-SisN4’e gore daha iyi baglamasinin
yattig1 distiniilmektedir. Ciinkii B-SisN4’iin reaktivitesi diigiiktiir. Bununla beraber o-
SisNs — B-SisNs4 doniisiimii sirasinda yogunlagsma gergeklesmektedir. Ayrica; faz
doniisimii gosteremeyen a-SisN4 tanelerinin, gerek B-SisNs’e gore daha diisiik tane
boyutuna sahip olmasi, gerekse B-SisNs gibi prizmatik degil eseksenli sekle sahip

olmasi sebebiyle SiC taneleri arasindaki baglanma mesafelerini azaltarak goézenek
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boyutlarin1 digiirdiigli diistiniilmektedir. Grafiklerin egilim yonlenmelerindeki anahtar
rol, a-SisNs — B-SisN4 faz doniisiimiine aittir. a-SisN4 — [B-SizsNs doniisiimii sirasinda
atomlar aras1 baglar kirilarak kristal yapisinin yeniden yapilanmasi sdzkonusu olup
dontigiimiin bagli oldugu kriterler; sinterleme katki malzemesinin tiird, sivi fazin
viskozitesi ve miktaridir (Mandal ve Thompson, 1993: Calis Agikbas’tan (2009)).
SizN4’le beraber; sinterleme katki malzemesi yeteri miktarda veya hi¢ kullanilmadigi
stirece, tanelerin yeniden diizenlenmesiyle yogun malzemelerin elde edilmesi miimkiin
degildir, ancak katki malzemesi miktar1 %7-15 arasinda ise sivi faz yogunlasma
saglayabilir (Motek, 1998: Calis Acikbas’tan (2009)). Gerek DPF’nin filtrasyon igin
gozenekli yapida olmasi, gerekse DPF gozenek kanallar1 iginde ignesel tane
olusturabilmek amaciyla sinterleme esnasinda yogunlagsma olmamasi1 gereklidir.
Sinterleme sonunda poroz malzeme elde edebilmek amaciyla; deneysel ¢alismalardaki
tim komposizyonlarda, sivi faz olusturucular1 olan CaF2+Y203+Sm203z toplami
%0,6’nin altinda kullanilmigtir. CaF2, Y203 ve Sm203; SisNs ve AIN gibi nitriir
tozlarmin yiizeyinde bulunan oksit tabakasi ile 6tektik reaksiyon gergeklestirerek diisiik
ergime sicakliklarina sahip sivi faz olusturmaktadirlar ve bu reaksiyon komposizyona
baglt olarak 1100°C - 1500°C arasinda meydana gelmektedir (Motek, 1998: Calis
Acikbag’tan (2009)).
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Sekil 4.6. Civa porozimetresiyle elde edilen gdzenek boyut dagilimi grafigi
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Scatterplot of d50-Ort.por capi(pm) vs Por gapi araligi(pm)
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Sekil 4.7. Ortalama gozenek boyutunun (dso), porozite boyut dagilimiyla beraber
iligkisini ortaya koyan serpilme diyagramu.

Sekil 4.8. Deneysel ¢alismalarda kullanilan; eseksenli tanelere sahip a-SizsN4 tozunun
10000 kez biiyiitmeli (solda) ve prizmatik tanelere sahip B-SisN4 tozunun 20000 kez
biiyilitmeli (sagda) SEM (taramal1 elektron mikroskop) goriintiileri.

Sekil 4.9’daki matris diyagramlardan goriilecegi lizere; ortalama gozenek boyutu
arttikca (dso) ve porozite boyut dagilimi (um) genisledikce, bulk yogunlugunun ters
orantili olarak azalma egilimi gosterdigi, agirlik kaybinin ise ters orantili olarak
yaklasik %32,62°den %13,86’ya kadar olan aralikta diisme egilimine girdigi

gozlemlenmistir. Bunun yaninda %13,86’dan %0’a kadar olan agirlik kayb1 degerlerinin
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ve %0’dan sonraki agirlik kazanimi degerlerinin, ortalama gbézenek boyutu (dso) ve
porozite boyut dagilimi (um) degerlerini hemen hemen etkilenmedigi tespit edilmistir.
Buradan yola ¢ikilarak; ortalama gdzenek boyutu (dso) ve porozite boyut dagilimi (um)
ozelliklerinin etkilenmesindeki ilk ve en 6nemli rolii bulk yogunlugunun, ikinci rolii ise
belirli bir degere kadar agirlik kaybinin (%32,6191°den %13,8539’a kadar) oynadigi

tespit edilmistir.

Matrix Plot of d50-Ortalama por boyutu & por gapi araligi vs %agirhk degisimi; % acik porozite; bulk yogunluk
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Sekil 4.9. Ortalama gozenek boyutu (dsg) ve porozite boyut dagilimi (um)
ozelliklerinin; % agirlik degisimi, % agik porozite ve bulk yogunlugu (gr/cm?)
ozellikleriyle birlikte iliskilerini ortaya koyan matris diyagram.

4.1.3. Taramal elektron mikroskobu (SEM) ile mikroyap1 karakterizasyonu
1600°C tepe sicakliginda 120 dakika boyunca sinterlenmis numunelerin 20000
kez biiyiitmeli taramal1 elektron mikroskop (SEM) goriintiileri; f-12 komposizyonu igin
Sekil 4.10’da, B-24 komposizyonu igin Sekil 4.11°de, a-12 komposizyonu i¢in Sekil
4.12°de, a-24 komposizyonu i¢in Sekil 4.13’de sunulmustur. “3. Deneysel Calismalar”
boliimiinde de bahsedildigi tizere; ignemsi kristallerin; DPF’nin gdzenek kanallari

icerisinde ylizey alanini artirarak partikiil temas oranini artirdigy, filtre yiizeyinde ise
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partikiil paketlenme yogunlugunu diisiirerek akis gecirgenligini ytikselttigi bildirilmistir
(Steawart, vd. (2010)). Yiiksek Lisans Tezi’nin 6zgiin ve inovatif yon sergileyebilmesi
amaciyla; ignemsi tanelerin gelisebilecegi B-12, B-24, a-12 ve a-24 komposizyonlari
meydana getirilmistir. Sekil 4.10, Sekil 4.11, Sekil 4.12 ve Sekil 4.13’de sunulan SEM
gorlintiilerinden anlasilacag1 iizere; B-12 ve [B-24 komposizyonlarinda ignemsi tane
gelisiminin olmadigl, a-12 ve a-24 komposizyonunda ise umut verici olarak ignemsi
tane gelisiminin gergeklestigi  goriilmektedir. Olusan ignemsi tanelerin  a-12
komposizyonunda az miktarda, a-24 komposizyonunda ise ¢ok miktarda gelistigi
gozlemlenmistir. ImageJ yazilimiyla SEM goriintiileri {izerinde gergeklestirilen,
resimdeki pixel sayisi referans alinarak yapilan ignemsi tanelerin boyut 6l¢iimlerinde;
a-12 komposizyonuna ait ignemsi tane boyunun ortalama 1,2 um ve ¢apinin ortalama
0,2 um, a-24 komposizyonuna ait ignemsi tane boyunun ise ortalama 1,4 pm ve ¢apinin
ise 0,2 pm oldugu tespit edilmistir. Yapilan bu tespite gore; komposizyonlarin ignesel
tane cap degerlerinin yaklasik olarak ayni oldugu, ignesel tane boyu degerlerinin ise
yaklasik olarak birbirine ¢ok yakin oldugu gozlemlenmektedir. Ignesel tane
olusumunun; SisNs’iin Y203 + Smx03 + CaF: dgliisiiyle arasindaki etkilesimler
sonucunda meydana gelen buharlasma — yogusma mekanizmasiyla gergeklestigi
diigiiniilmektedir. Sinterleme sonunda poroz malzeme elde edebilmek amaciyla;
deneysel caligmalardaki tiim komposizyonlarda, sivi faz olusturuculart olan
CaF2+Y203+Sm;03 toplami %0,6’nin altinda kullanilmistir. CaFz, Y203 ve Sm0s;
SisNs ve AIN gibi nitriir tozlarinin yiizeyinde bulunan oksit tabakasi ile Otektik
reaksiyon gerceklestirerek diisiik ergime sicakliklarina sahip sivi faz olusturmaktadirlar
(Motek, 1998: Calis Acikbas’tan (2009)). Sm,Os’in igerdigi Sm*® katyonunun iyon
boyutu, Y203’in icerdigi Y* katyonunun iyon boyutundan biiyiiktiir (Sun, vd. 1995:
Calis Acikbasg’tan (2009)). Bu sebeple; Sm20z’in SisNs’le olusturdugu oOtektik
reaksiyonun olusum sicakligi (1340°C), Y203’in SisNs’le olusturdugu oOtektik
reaksiyonun olugsum sicakligina gére (1500°C) diistiktiir (Sun, vd. 1995 — Izhevskiy, vd.
2000: Calis Agikbas’tan (2009)). Bu iki durum fiberimsi tane gelisimini tesvik
etmektedir (Calis Agikbas, 2009).

Sekil 4.10 ve Sekil 4.11°den de anlasilacagi flizere p-12 ve [-24

komposizyonlarinda ignesel tane olusumunun meydana gelmedigi gézlemlenmistir. o-
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12 ve a-24 komposizyonlarinda o-SisN4, B-12 ve B-24 komposizyonlarinda B-SisNa4
baslangic malzemesi olarak kullanilmistir. Sekil 4.8’deki SEM goriintiilerinden de
anlasilacagi tizere; deneysel ¢alismalarda kullanilan B-SisN4 tozunun tane boyutunun o-
SisNs’e gore daha yiiksek oldugu gézlemlenmektedir. Ayrica buradaki goriintiiler tane
sekli agisindan degerlendirildiginde; B-SisN4 toz tanelerinin sahip oldugu prizmatik
sekilli ve aspect oraninin o-SisNs’e gore daha yiiksek oldugu, a-SizN4’lin ise es eksenli
ve kiiresele yakin sekile sahip oldugu anlasilmaktadir. ImageJ yazilimiyla SEM
goriintiileri lizerinde gergeklestirilen, resimdeki pixel sayisi referans alinarak yapilan
tane boyutu Ol¢iimlerinde; o-SisNs toz tane boyutunun yaklagik 0,2 um - 0,6 um
arasinda, -SisNs toz tane boyutunun yaklasik 0,7 um — 1,3 um arasinda oldugu tespit
edilmistir. Yapilan bu gézleme gore; [-SisNs tane boyutunun, o-SisNs’e gore ~ %40
daha yiiksek (daha kaba) oldugu degerlendirilmektedir. Emoto ve Mitomo’ya (1997)
gore; SisN4 tanelerinin ¢oziiniirliigii tane boyutuna, tane sekline ve kristal yapisina bagli
olup o-SisNs tanelerinin sivi faz igerisindeki ¢oziintirligii yiiksek, B-SisN4 tozu ise
yiiksek sicakliklarda kararli oldugundan ¢oziiniirliigii disiiktir (Emoto ve Mitomo
1997: Calis Agikbas (2009)). B-SisN4 tozu kaba ve kararli olmasi1 nedeniyle sivi fazda
¢oziinmemekte, c¢ekirdekleyici roliinii stlenerek ignemsi tane gelisimini bloke
etmektedir (Calis Agikbas, 2009). Bu sebeple; 3-12 ve 3-24 komposizyonlarinda ignesel
tane olusumunun meydana gelmemesinin nedeninin, bu kompozisyonlarda baglangi¢
malzemesi olarak kullanilan B-SisN4 tozunun kaba boyutlu, prizmatik sekilli ve kararli

olmasindan kaynaklandig: diistiniilmektedir.
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Mag= 2000KX - WD = 83 mm E .00 kv Signal A = AsB Date :9 May 2017 Time :13:54:50
SUPRA 40VP-41-14 Noise Reduction = Line Int. Done Chamber Status = Pumping (HV)

Sekil 4.10. 1600°C tepe sicakliginda 120 dakika boyunca sinterlenmis [-12
komposizyonunun 20 000 kez biiyiitmeli taramali elektron mikroskop (SEM) goriintiisii.

Sekil 4.11. 1600°C tepe sicakliginda 120 dakika boyunca sinterlenmis [-24
komposizyonunun 20 000 kez biiyiitmeli taramal1 elektron mikroskop (SEM) goriintiisii.
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Mag = 2000KX 1 pn WD = 8.8 mm EHT = 20.00 kv Signal A= AsB Date :21 /-\lr 27 Time

SUPRA 40VP-41-14— Noise Reduction = Line Int. Done Chamber Status = Pumping (HY)

[ T
Sekil 4.12. 1600°C tepe sicakliginda 120 dakika boyunca sinterlenmis o-12
komposizyonunun 20 000 kez biiyiitmeli taramali elektron mikroskop (SEM) goriintiisii.

Mag= 2000KX qum* EHT = 15.00 kv Signal A = AsB Date :9 May 2017 Time :13:25:01
SUPRA 40VP-41-14 Noise Reduction = Line Int. Done Chamber Status = Pumping (HV)

Sekil 4.13. 1600°C tepe sicakliginda 120 dakika boyunca sinterlenmis o-24
komposizyonunun 20 000 kez biiyiitmeli taramali elektron mikroskop (SEM) goriintiisii.
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4.1.4. Enerji sacimmh X-isinlar1 (EDX) teknigiyle elementel analiz ve X-isinlari
difraksiyonu teknigiyle (XRD) faz analizi

a-12 ve a-24 komposizyonlarinda meydana gelen ignesel tanenin EDX
teknigiyle gergeklestirilen elementel analizine ait grafikler sirastyla Sekil 4.14 ve Sekil
4.15’de sunulmustur. a-12 komposizyonundaki ignesel tanenin elementel analizinde Si,
N, O, Pt elementlerine ait pikler gozlemlenmistir. Si ve N pikinin SisN4’ten
gelebilecegi, O pikinin Y203 ve/veya Sm20O3’ten gelebilecegi, Pt piki, analiz dncesinde
yapilan kaplamadan gelmektedir. a-24 komposizyonundaki ignesel tanenin elementel
analizinde ise Si, N, O, Sm elementlerine ait pikler gdzlemlenmistir. ignesel tanelerin
SizN4 kompozisyonunda oldugu goriilmektedir.

o-12, a-24, B-12, B-24 komposizyonlar1 igin XRD ile elde edilen faz analizi
grafigi Sekil 4.16’da, faz oranlarmin dagilimini ifade eden tablo ise Cizelge 4.1°de
sunulmustur. Analiz grafigi ve tablodan anlasilacag iizere, biiylik faz oranindan kiigiige
dogru sirasiyla; a-12 komposizyonunun SiC, B-SizNs, o-SisN4 fazlarma sahip oldugu;
a-24 komposizyonunun SiC, B-SisNs, a-SisNs4 fazlarina sahip oldugu; [B-12
komposizyonunun SiC, B-SisNs, o-SisNa4, CaSiz, SiO. fazlarina sahip oldugu; B-24
komposizyonunun SiC, 3-SisNs ve CaSi» fazlarina sahip oldugu gézlemlenmektedir.

a-12 ve a-24’ te baslangic malzemesi olarak kullanilan a-SizN4’{in sinterleme
sonunda tamamiyla B-SizNs’e doniismedigi tespit edilmistir. Daha 6nce de bildirildigi
tizere; Clarke (1982), ilk SizNs tozunun safsizlik olarak Cl/ F igermesi durumunda o-
SisNs’den B-SisNs’e faz doniisiimiiniin 6nemli derecede azaldigimi belirtmistir (Calis

Acikbas ve Mandal (2016)).
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Sekil 4.14. o-12 komposizyonundaki ignemsi taneye ait, EDX teknigiyle elde edilen
elementel analiz grafigi.
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Sekil 4.15. a-24 komposizyonundaki ignemsi taneye ait, EDX teknigiyle elde edilen
elementel analiz grafigi.
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B-12, B-24 komposizyonlarina ait, XRD teknigiyle elde edilen
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Cizelge 4.1. a-12, a-24, B-12, B-24 komposizyonlarina ait, XRD ile elde edilen faz
dagilimlar tablosu

S — —
N N - -

g E_|& |5 |3

8 AR | Z2XR|Z2ZR| SRR
AL

S (]
a-12 + + + - -
o-24 + + + - -
B-]_Z + - + + +
B-24 + - + - +

4.2. a-24 i¢in Sinterleme Rejimine Bagh Olarak Ozelliklerde Degisim

4.2.1. Sinterleme sonrasi agirhk degisimi — acik porozite oran1 — bulk yogunluk
tayinleri

Gerek DPF performansi agisindan kritik 6nemdeki 6zelliklerden biri olan “%
acik porozite” orani en yiiksek komposizyon olmasi (%49,37), gerekse yapilan
morfolojik degerlendirmelerde, diger komposizyonlarla karsilastirildiginda en ytiksek
miktarda ignesel taneye sahip olmasi sebebiyle a-24 komposizyonu segilmis ve bu
komposizyon iizerinde 6zellik iyilestirilmesine yonelik recete ¢alismalar1 yapilarak; o-
24 G, a-24 S komposizyonlari olusturulmustur. Grafit ilavesinin ve SiC’deki ¢ift modlu
tane boyutunun; gozenek yapisina, ignesel tane yapisina ve SiC tanelerinin baglanmasi
tizerine etkilerini gozlemlemek amaciyla, regetelerde Grafit ve 0,9 um’luk SiC tozu ayri
ayr1 kullanilmis olup, komposizyonlar sirastyla G ve S olarak adlandirilmistir. a-24 G
ve a-24 S komposizyonlart o-24’le beraber; 1500°C’da 60 dakika, 1525°C’da 60
dakika, 1550°C’da 60 dakika, 1575°C’da 60 dakika, 1600°C’da 60 dakika sartlarinda
sinterlenmis ve o-24’iin l.asamadaki sinterleme sartlariyla (1600°C tepe sicakliginda
120 dakika siire) olan farkliliklar1 karsilagtirilmistir.

Sekil 4.17°de; a-24, a-24 G, a-24 S komposizyonlarinin; 1500°C’de 60 dakika,
1525°C’de 60 dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60
dakika, 1600°C’de 120 dakika sinterleme islemi sonrasinda elde edilen % sinterleme

sonras1 agirlik degisim ortalamasi grafigi sunulmustur. “% Sinterleme sonrasi agirhik
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degisimi” ol¢limii sonrasinda o-24, a-24 G, a-24 S komposizyonlarinda goriilen agirlik
degisimleri asagidaki gibi gerceklesmistir:

e a-24 komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 1,66 -
% 2,47 arasinda ortalama % 1,99 agirlik kazanimina, 1525°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde % 5,80 - % 8,50 arasinda ortalama % 6,62 agirlik kaybina, 1550°C’de 60
dakika sinterleme rejiminde % 1,22 - % 2,25 arasinda ortalama % 1,63 agirlik kaybina,
1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 2,55 - % 4,68 arasinda ortalama % 3,33
agirlik kaybina, 1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 18,76 - % 19,98 arasinda
ortalama % 19,55 agirlik kaybina, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde % 28,06
- % 32,23 arasinda ortalama % 30,89 agirlik kaybina ugradig tespit edilmistir.

e a-24 G komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 2,64 -
% 2,81 arasinda ortalama % 2,73 agirlik kaybina, 1525°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde % 4,38 - % 7,85 arasinda ortalama % 5,68 agirlik kaybina, 1550°C’de 60
dakika sinterleme rejiminde % 4,36 - % 7,01 arasinda ortalama % 5,82 agirlik kaybina,
1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 11,59 - % 12,15 arasinda ortalama %
11,87 agirlik kaybina, 1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 18,90 - % 25,28
arasinda ortalama % 22,50 agirlik kaybina, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde
% 22,82 - % 31,38 arasinda ortalama % 26,06 agirlik kaybina ugradig tespit edilmistir.

e a-24 S komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 2,37 -
% 2,54 arasinda ortalama % 2,46 agirlik kazanimina, 1525°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde % 9,67 - % 11,00 arasinda ortalama % 10,13 agirlik kaybina, 1550°C’de 60
dakika sinterleme rejiminde % 1,26 - % 2,10 arasinda ortalama % 1,57 agirlik
kazanimina, 1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 3,11 - % 5,16 arasinda
ortalama % 3,89 agirlik kaybina, 1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 12,54 -
% 13,86 arasinda ortalama % 13,24 agirlik kaybina, 1600°C’de 120 dakika sinterleme
rejiminde % 20,97 - % 32,62 arasinda ortalama % 26,23 agirlik kaybina ugradig tespit
edilmistir.

Sinterleme sonrasi1 agirlik degisim grafikleri genel olarak degerlendirildiginde;
a-24 komposizyonunun 1550°C’den itibaren, a-24 G komposizyonunun 1500°C’den
itibaren, a-24 S komposizyonunun 1550°C’den itibaren sicaklik artisina bagli olarak
agirlik kaybir miktarinda artis egilimi gézlemlenmistir. Ayrica; a-24’tin 1500°C’de, a-
24 S’nin 1500°C ve 1550°C’de (diisiik sinterleme sicaklarinda), agirlik kazanimina
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ugradign tespit edilmistir. Agirhk kayiplarimin  SisNg’iin - aktif oksidasyonu ve
komposizyondaki CaF;’tan, agirlik kazanimlarinin ise SisN4’iin pasif oksidasyonundan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir.

Agirlik kaybina sebep olan birinci faktoriin, SisN4’iin ugradig: aktif oksidasyon
reaksiyonundan (Bkz. Esitlik 4.3) kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Esitlik 4.3’den de
goriilecegi tizere; SizsNa’iin bir kismi, sicaklik artistyla birlikte Oz gaziyla etkilesime
girip SiO gaz1 ve N2 gazi seklinde malzeme bilinyesinden uzaklasarak kiitle kaybina
neden olmaktadir (Bocanegra-Bernal, vd., 2012). Bilindigi tizere; sinterleme esnasinda
rediiktif ortam olusturmak amaciyla firin igine siirekli olarak N2 gazi akigi saglanmistir.
Aktif oksidasyon reaksiyonunun gerekli girdisi olan Oz’nin, laboratuvar firininda
yasanan sizdirmazlik problemleri nedeniyle sinterleme atmosferine giris yapan ortam

havasindan kaynaklandigi tahmin edilmektedir.
SizN,(katt) + 1,50,(gaz) —» 3Si0(gaz) + 2N,(gaz) (4.3)

Agirlik kazanimina veya bir bagka deyisle kiitle kazanimina sebep olan pasif oksidasyon
reaksiyonu yaklagik 800°C dolaylarinda baglamakta olup, yiizeyde koruyucu tabaka
olusumu sirasinda “Po, > Psio + Pn,” meydana geldigi takdirde gergeklesmektedir; pasif
oksidasyon reaksiyonu, Esitlik 4.4 ve Esitlik 4.5’te sunulmustur (Chan, vd., 1994: Calis
Acikbag’tan (2009)), (Taguchi ve Riberio, 2004: Calis Agikbas’tan (2009)):

SizN, + 30, — 2Si,N,0 + N, (4.4)
SisN, + 30, —3Si0, + 2N, (4.5)

Sekil 4.18°deki serpilme diyagramlarindan da goriilecegi iizere; a-24 S, a-24 G
baslangi¢c komposizyonlarina ilave edilen AIN, Al,O3 ve Grafit’in % agirlik degisimi

tizerine yaklasik olarak etkisinin olmadig1 gézlemlenmektedir.
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Interval Plot of % SINT. SONRASI vs RECETE; PISIRIM KURU
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Sekil 4.17. a-24, a-24G, a-24S komposizyonlarinin; 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de
60 dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika,
1600°C’de 120 dakika sinterleme islemi sonrasinda elde edilen % sinterleme sonrasi
agirlik degisim ortalamasi grafigi.

Scatterplot of %Agirhik degisimi vs AIN; Al203; C (Grafit)
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Sekil 4.18. a-24 S, a-24 G baslangig komposizyonlarina ilave edilen AIN, Al>O3 ve
Grafit miktarlarinin (% mol) % agirlik degisimi iizerine etkisini gosteren serpilme

diyagramlari.
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Sekil 4.19°da; a-24, a-24 G, a-24 S komposizyonlarinin; 1500°C’de 60 dakika,
1525°C’de 60 dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60
dakika, 1600°C’de 120 dakika sinterleme islemi sonrasinda elde edilen % agik porozite
ortalamasi grafigi sunulmustur. “% agik porozite” 6l¢iimii sonrasinda a-24, a-24 G, a-
24 S komposizyonlarinda goriilen agirlik degisimleri asagidaki gibi gerceklesmistir:

e a-24 komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 35,8209
- % 37,4298 arasinda ortalama % 36,5251 agik porozite oranina, 1525°C’de 60 dakika
sinterleme rejiminde % 42,2887 - % 43,8801 arasinda ortalama % 43,0477 agik porozite
oranina, 1550°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 37,2914 - % 37,4259 arasinda
ortalama % 37,3433 agik porozite oranina, 1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde %
40,3780 - % 41,4819 arasinda ortalama % 40,7618 agik porozite oranina, 1600°C’de 60
dakika sinterleme rejiminde % 40,0352 - % 41,7162 arasinda ortalama % 40,6426 agik
porozite oranina, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde % 48,0742 - % 51,4626
arasinda ortalama % 49,3684 agik porozite oranina sahip oldugu tespit edilmistir.

e a-24 G komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde %
40,8678 - % 41,1828 arasinda ortalama % 41,0253 agik porozite oranina, 1525°C’de 60
dakika sinterleme rejiminde % 40,8082 - % 42,2159 arasinda ortalama % 41,2637 agik
porozite oranina, 1550°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 38,6372 - % 39,9761
arasinda ortalama % 39,4844 agik porozite oranina, 1575°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde % 46,8719 - % 48,4963 arasinda ortalama % 47,5464 agik porozite oranina,
1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 37,0486 - % 43,5771 arasinda ortalama %
40,7789 agik porozite oranina, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde % 48,0398 -
% 50,6632 arasinda ortalama % 49,2615 agik porozite oranina sahip oldugu tespit
edilmistir.

e a-24 S komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde %
36,4358 - % 36,5977 arasinda ortalama % 36,5168 agik porozite oranina, 1525°C’de 60
dakika sinterleme rejiminde % 46,2357 - % 47,6007 arasinda ortalama % 46,8443 agik
porozite oranina, 1550°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 34,9138 - % 35,6637
arasinda ortalama % 35,1882 agik porozite oranina, 1575°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde % 39,4789 - % 42,0291 arasinda ortalama % 40,9311 agik porozite oranina,
1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde % 34,4994 - % 36,3793 arasinda ortalama %
35,6487 agik porozite oranina, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde % 39,9111 -
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% 45,5094 arasinda ortalama % 43,5306 agik porozite oranmna sahip oldugu tespit
edilmistir.

% Acgik porozite grafikleri genel olarak degerlendirildiginde; «-24
komposizyonunda 1550°C’den sonra sicaklik artisina bagli olarak “acik porozite”
miktar1 artis egilimi gosterdigi tespit edilmistir. a-24 G ve a-24 S komposizyonu i¢in
egilim yonlenmeleri diizensizlik arz ettiginden dolayr gézlem yapmak giigtiir. 1600
°C’deki bekleme siiresinin 60 dakikadan 120 dakikaya ¢ikarilmasiyla beraber, tim
komposizyonlarin agik porozite egilimlerinde diisiis oldugu gozlemlenmistir.

a-24 S komposizyonunda kullanilan 0,9 um’luk SiC miktarinin; o-24, a-24 G,
o-24 S komposizyonlarinda kullanilan 24 pm’luk SiC miktarinin, toplam SiC
miktarinin, agik porozite oranini etkileyen kriterler oldugu diisiiniilmektedir (Bkz. Sekil
4.20). Agik porozite oraninin; Sekil 4.20°deki grafikte de goriindiigii iizere; toplam SiC
miktar1 ve 0,9 um’luk SiC miktar artisiyla ters orantili olarak azalma egilimi gosterdigi,
24 pm’luk SiC miktarindaki degisimin agik porozite oranmi yaklagik olarak
etkilemedigi goze carpmaktadir.

o-SiC, deneysel c¢alismada {iretilen kompozit malzemenin matris (ana)
malzemesi olup Cizelge 2.4’ten de goriilecegi lizere dekomposizyon sicakligi yiiksektir
(1 atm’de yaklasik 2545°C). Deneysel calismada 1600°C’ye kadar ¢ikilmis olup, bu
sicaklik, Sekil 4.3’den de goriilecegi lizere SiC tanelerinin yogunlagsma gerceklesmeden
aralarinda acik gozenek olusturacak sekilde baglanabilmesine olanak tanimaktadir.
Komposizyonlarda SiC dekomposizyon sicakligini diisiirebilecek veya tanelerin
birbirine boyun vererek yogunlasmayr saglayacak herhangi bir malzeme
kullanilmamustir. SiC taneleri arasindaki baglanma miktarinin artisi ve baglanmanin
yapisi, gdzenek yapisini agik poroziteden (gozenek kanalindan) kapali poroziteye dogru
degistirebilmektedir (Bkz. Sekil 4.3). Baglanma miktarinin, agik gozenek kanallarini
tikama egilimi gostermesi; acik gozenegi, miirekkep sisesi tipindeki gdzenekten kapali
gozenek tipine kadar degistirerek (Bkz. Sekil 2.33) herhangi bir akigkanin hareket
gosterebilecegi kanal yapisinin olusumuna izin vermemektedir. Bu da gecirgenlik
miktarin1 azaltmaktadir. Bu nedenle; Toplam SiC miktart artisiyla ve 0,9 um’luk SiC
miktar1 artistyla beraber acik porozite oraninin azalma sebebi; SiC tane miktarinin
artisiyla beraber SiC tanelerinin ylizey alaninin artmasi ve buna bagl olarak SiC

tanelerinin arasindaki baglanma sayisinin yiikselmesi ve baglanma tipinin agik
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poroziteyi tikama egilimi gostermesi olarak diisiiniilmektedir. Taneler aras1 baglanma
sayisinin yiikkselmesiyle beraber acik gozenek kanallart igerisindeki kopriileme miktar
artacak ve bu da dogal olarak gozenek kanallarinin tikanma egilimini yiikseltecektir. Bu
durumdan dolay1; agik porozitelerin bir kisminin, kapali porozitelere veya igerisinde
akis gerceklesmeyen miirekkep sisesi goOzeneklerine doniisebilecegi tahmin
edilmektedir.

Sekil 4.21°deki serpilme diyagramlarindan da goriilecegi tizere; a-24 S, a-24 G
baslangi¢c komposizyonlarina ilave edilen AIN miktar1 (%mol), Al203 miktar1 (%mol)
ve Grafit miktarinin (%mol) artisiyla beraber dogru orantili olarak % agik porozite
oraninin yiikselme egilimine girdigi gézlemlenmektedir. SIAION yapici ilaveler olarak
kullanilan AIN ve AlO3’lin agik poroziteyi ¢ok az miktar yiikseltmesinden dolayi
neredeyse etkilemedigi gozlenmektedir (SiAION olusumuyla ilgili hususlar XRD
analizlerinde bulunmaktadir). Bununla beraber, SisNs’le reaksiyona girerek ince SiC
tanelerini birbirine baglamak i¢in gerceklestirilen Grafit ilavesinin artisiyla beraber %

acik porozite oraninin yiikselme egilimine girdigi tespit edilmistir.



Interval Plot of % AGCIK POROZITE vs RECETE; PISIRIM KURU

95% CI for the Mean
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Sekil 4.19. a-24, a-24G, a-24S komposizyonlarinin; 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de
60 dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika,
1600°C’de 120 dakika sinterleme islemi sonrasinda elde edilen % acik porozite

ortalamasi grafigi.

Matrix Plot of %Acik porozite vs SiC-0,9um; SiC-24um; X SiC
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Sekil 4.20. Baslangigc malzemesi olarak kullanilan 0,9 um’luk SiC’lin, 24 um’luk
SiC’iin ve bunlarin toplam degerini ifade eden X SiC miktarinin (% mol) % agik

porozite iizerine etkisini ifade eden serpilme diyagrami.
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Scatterplot of %Acik porozite vs AIN; Al203; C (Grafit)

AIN Al203
v v
@ 7
whed
5 4 i
[=]
t ™
=] T T T T T T T T T T
:' 0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 0,00 0,06 0,12 0,18 0,24
o C (Grafit) -
< . Fits
X 50 § — Regress
———- Lowess
454
7
40+ §
7
7
354
T T T T T
0 6 12 18 24

Sekil 4.21. a-24 S, a-24G baslangic komposizyonlarina ilave edilen AIN, Al,O3 ve
Grafit miktarlarinin (% mol) % agik porozite iizerine etkisini gdsteren serpilme
diyagramlari.

Sekil 4.22°de; a-24, a-24G, a-24S komposizyonlarinin; 1500°C’de 60 dakika,
1525°C’de 60 dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60
dakika, 1600°C’de 120 dakika sinterleme iglemi sonrasinda elde edilen bulk yogunluk
ortalamasi grafigi sunulmustur. “Bulk yogunlugu” dl¢limii sonrasinda a-24, a-24 G, o-
24 S komposizyonlarinda goriilen yogunluk degerleri asagidaki gibi elde edilmistir:

e a-24 komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 1,9673 —
2,0115 gr/cm? arasinda ortalama 1,9839 gr/cm?® bulk yogunluguna, 1525°C’de 60 dakika
sinterleme rejiminde 1,8205 — 1,8759 gr/cm® arasinda ortalama 1,8552 gr/cm® bulk
yogunluguna, 1550°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 1,9645 — 1,9901 gr/cm®
arasinda ortalama 1,9751 gr/cm® bulk yogunluguna, 1575°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde 1,8738 — 1,9145 gr/cm3 arasinda ortalama 1,8931 gr/cm3 bulk yogunluguna,
1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 1,8153 — 1,8548 gr/cm® arasinda ortalama
1,8364 gr/cm? bulk yogunluguna, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde 1,5232 —
1,6239 gr/cm® arasinda ortalama 1,5814 gr/cm? bulk yogunluguna sahip oldugu tespit

edilmistir.
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e a-24 G komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 1,8113
— 1,8152 gr/cm?® arasinda ortalama 1,8133 gr/cm® bulk yogunluguna, 1525°C’de 60
dakika sinterleme rejiminde 1,8333 — 1,8897 gr/cm® arasinda ortalama 1,8682 gr/cm?
bulk yogunluguna, 1550°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 1,8132 — 1,8334 gr/cm®
arasinda ortalama 1,8232 gr/cm® bulk yogunluguna, 1575°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde 1,6223 — 1,6874 gr/cm?® arasinda ortalama 1,6644 gr/cm® bulk yogunluguna,
1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 1,6349 — 1,7424 gr/cm® arasinda ortalama
1,6727 gr/cm?® bulk yogunluguna, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde 1,4696 —
1,5822 gr/cm® arasinda ortalama 1,5508 gr/cm? bulk yogunluguna sahip oldugu tespit
edilmistir.

e a-24 S komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 1,9573 —
1,9717 gr/cm?® arasinda ortalama 1,9645 gr/cm?® bulk yogunluguna, 1525°C’de 60 dakika
sinterleme rejiminde 1,6764 — 1,7091 gr/cm® arasinda ortalama 1,6904 gr/cm® bulk
yogunluguna, 1550°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 1,9797 — 2,0057 gr/cm?
arasinda ortalama 1,9909 gr/cm® bulk yogunluguna, 1575°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde 1,8475 — 1,9357 gr/cm?® arasinda ortalama 1,8873 gr/cm® bulk yogunluguna,
1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 1,9222 — 1,9845 gr/cm?® arasinda ortalama
1,9497 gr/cm?® bulk yogunluguna, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde 1,6996 —
1,7892 gr/cm® arasinda ortalama 1,7379 gr/cm?® bulk yogunluguna sahip oldugu tespit
edilmistir.

Bulk  yogunluk grafikleri genel olarak degerlendirildiginde; «-24
komposizyonunda 1550°C’den sonra, a-24 G komposizyonunda 1525°C’den sonra, o-
24 S komposizyonunda 1575°C’den sonra sicaklik artisina bagli olarak “bulk yogunluk”
degerlerinde diisme egilimi oldugu gozlemlenmektedir. Sekil 4.5°’de sunulan % agirlik
degisimi, % acik porozite ve bulk yogunlugu (gr/cm®) &zelliklerinin birbiriyle
iligkilerini ortaya koyan matris diyagram incelendiginde; bulk yogunlugunun % agirlik
degisimiyle dogru orantili, bulk yogunlugunun % agik poroziteyle ters orantili, % agik
porozitenin ise % agirlik degisimiyle ters orantili iligkisi oldugu tespit edilmistir. Bu
noktadan hareketle, bulk yogunlugundaki degisim sebeplerinin altinda temel olarak %
acik porozite oranmi ve % agirhk degisimini etkileyen faktorlerin yattig1

diistiniilmektedir.
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Interval Plot of BULK YOGUNLUK (gr/cm3) vs REGETE; PISIRIM KURU
95% CI for the Mean
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Sekil 4.22. a-24, a-24G, a-24S komposizyonlarinin; 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de
60 dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika,
1600°C’de 120 dakika sinterleme islemi sonrasinda elde edilen bulk yogunluk
ortalamasi grafigi.

Scatterplot of Bulk yod.(gr/cm3) vs AIN; Al203; C (Grafit)
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Sekil 4.23. a-24 S, a-24 G baslangi¢ komposizyonlarina ilave edilen AIN, Al>O3 ve
Grafit miktarlarinin (%mol) bulk yogunlugu iizerine etkisini gosteren serpilme
diyagramlari.
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4.2.2. Civa porozimetresi olciimleri (dso (ortalama por boyutu) — porozite boyut
dagilim

Civa porozimetresiyle yapilan Ol¢limlerde bulunan ortalama por boyutu (dso
veya baska deyisle por medyani) degerleri asagidaki gibi tespit edilmistir:

e a-24 regetesi icin; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 4,9643 um,
1525°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 0,75435 pum, 1575°C’de 60 dakika
sinterleme rejiminde 0,9455 pum, 1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 0,39185
um, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde 5,0293 um olarak tespit edilmis olup
en biiylik dso degerinin 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde, en kiiclik dso
degerinin 1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde gergeklestigi gézlemlenmektedir.

e 0-24 G regetesi igin; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 2,0844 um,
1525°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 0,6778 um, 1550°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde 2,75435 pum, 1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 0,5533 pm,
1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 0,61705 pum olarak tespit edilmis olup en
biiylik dso degerinin 1550°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde, en kii¢lik dso degerinin
1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde gergeklestigi gdzlemlenmektedir.

e a-24 S regetesi i¢in; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 0,35 um,
1525°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 0,6786 um, 1550°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde 0,49325 pm, 1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 0,61525 pm,
1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde 1,6256 um olarak tespit edilmis olup en
biiyiik dso degerinin 1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde, en kii¢iik dso degerinin
1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde gergeklestigi gdzlemlenmektedir.

Civa porozimetresiyle tespit edilen porozite boyut dagilimlar1 asagidaki gibi
tespit edilmistir:

e 0-24 regetesi icin; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiigiik por
capt 0,2839 um ve en biiyiik por ¢apt 90,0621 um olmak tizere gézenek dagiliminin
89,7782 um araliginda degistigi, 1525°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiigiik
por ¢ap1 0,0954 um ve en biiyiik por ¢apt 4,94 um olmak tizere gozenek dagiliminin
4,8446 um araliginda degistigi, 1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kii¢lik por
capt 0,1836 um ve en biiyiik por capt 4,9279 um olmak {iizere gézenek dagiliminin

PR

4,7443 pm araliginda degistigi, 1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kii¢iik por
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capt 0,0625 um ve en biiyiik por capt 1,177 um olmak iizere gozenek dagiliminin

e

1,1145 pm araliginda degistigi, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde en kii¢lik
por ¢ap1 0,3508 um ve en biiyiik por ¢ap1 89,6269 um olmak tlizere gézenek dagiliminin

PR

89,2761 um araliginda degistigi gézlemlenmektedir.

e a-24 G regetesi i¢in; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiigiik por
cap1 0,0504 um ve en biiyiik por ¢ap1 90,1863 um olmak lizere gdzenek dagiliminin
90,1359 um araliginda degistigi, 1525°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiigiik
por ¢ap1 0,0953 pum ve en biiyiik por ¢ap1 5,0506 um olmak iizere gozenek dagiliminin

oo

4,9553 um araliginda degistigi, 1550°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiiciik por
capt 1,3259 um ve en biiyiikk por c¢apt 4,8968 um olmak iizere gozenek dagiliminin

3,5709 um araliginda degistigi, 1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiiciik por
capt 0,0625 um ve en biiyiik por capt 4,9886 um olmak iizere gozenek dagiliminin

4,9261 um araliginda degistigi, 1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiiciik por
capt 0,0772 um ve en biiyiik por capt 4,9502 um olmak tizere gozenek dagiliminin

PR

4,873 um araliginda degistigi gézlemlenmektedir.

e a-24 S regetesi i¢in; 1500°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiiclik por
capt 0,0403 um ve en biiyiikk por ¢apt 4,9616 um olmak iizere gozenek dagiliminin
4,9213 um araliginda degistigi, 1525°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiiciik por
capt 4,8124 um ve en biiyiikk por ¢apt 0,0954 um olmak iizere gozenek dagiliminin
4,717 pm araliginda degistigi, 1550°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiiciik por
capt 0,0503 um ve en biiyiik por capt 4,9383 um olmak iizere gézenek dagiliminin
4,888 um araliginda degistigi, 1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kiiciik por
capt 0,0956 um ve en biiyiik por capt 3,8691 um olmak iizere gézenek dagiliminin
3,7735 um araliginda degistigi, 1600°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde en kii¢iik por
capt 0,5538 um ve en biiyiikk por cap1 4,8685 um olmak iizere gozenek dagiliminin
4,3147 um araliginda degistigi gozlemlenmektedir.

Civa porozimetresiyle elde edilen Sekil 4.24°deki grafikte; a-24, a-24 G, a-24 S
komposizyonlarina ve tiim sinterleme rejimlerine ait porozite boyut dagilim grafikleri
goriilmektedir. Bununla beraber; Sekil 4.7’deki grafiktenden de goriilecegi iizere,
ortalama gozenek boyutu (dso) arttikg¢a, porozite boyut dagiliminin da dogru orantili

olarak artis egilimine girmek suretiyle genisledigi tespit edilmistir.
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Sekil 4.25’deki matris diyagramdan goriilecegi iizere; 24 pum’luk SiC miktarinin
(% mol) ve 0,9 um’luk SiC miktariin (% mol) artmasiyla beraber ters orantili olarak
dso ortalama por ¢apinin diisme ve por boyut dagilimimnin daralma egilimine girdigi,
toplam SiC miktarinin (24 um’luk SiC + 0,9 um’luk SiC) (% mol) artmasiyla beraber
dogru orantili olarak dsp ortalama por capmin yiikselme ve por boyut dagiliminin
genisleme egilimine girdigi tespit edilmistir. Cift modlu tane boyut dagilimi, SiC’ilin
sinterleme mekanizmasi zorunlu degildir, ancak; homojen bir gozenek dagilimi
meydana getirerek tane boyut dagiliminin degistirilmesi yoluyla, arzu edilen herhangi
bir gézenek biiylikligiinii ayarlamak miimkiindiir (Kriegesmann, 2014). Buradan yola
cikilarak; toplam SiC miktarinin (24 pm’luk SiC + 0,9 um’luk SiC) (% mol) artmasiyla
beraber dogru orantili olarak dso ortalama por ¢apinin yiikselme egilimini olusturan
sebebin, a-24 S baslangic komposizyonunda meydana getirilen ¢ift modlu SiC tane
boyut dagilimi oldugu diistiniilmektedir.

Sekil 4.26’dan goriilecegi lizere; maksimum sicaklik siiresi (dakika) arttikca;
dogru orantili olarak dsp ortalama por ¢apinin (um) yilikselme ve por boyut dagiliminin

genigleme egiliminde oldugu gézlemlenmektedir.
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Sekil 4.24. o-24, a-24 G ve a-24 S komposizyonlarinin; 1500°C’de 60 dakika,
1525°C’de 60 dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60
dakika, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejimlerine ait; civa porozimetresiyle elde
edilen porozite boyut dagilimi grafigi.
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Sekil 4.25. 24 pm’luk SiC miktariin (% mol), 0,9 um’luk SiC miktarmin (% mol) ve
toplam SiC miktarinin (% mol); dso ortalama por ¢ap1 ve por boyut dagilimina etkisini
gOsteren matris diyagram.
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Sekil 4.26. Maksimum sicaklik siiresinin (dakika); dso ortalama por ¢api ve por boyut
dagilimina etkisini gosteren matris diyagram.

4.2.3. X-1s1nlan difraksiyonu teknigiyle (XRD) faz analizi

a-24, a-24 G ve a-24 S komposizyonlariin; 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de
60 dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika,
1600°C’de 120 dakika sinterleme rejimlerine ait; XRD ile elde edilen faz analizi grafigi
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Sekil 4.27°de, faz oranlarinin dagilimini ifade eden tablo ise Cizelge 4.2°de
sunulmustur.

Analiz grafigi ve faz dagilimi tablosundan da anlasilacagi iizere; tiim
komposizyonlari, tim sinterleme rejimlerinde sahip oldugu fazlarin tipi ve miktarlar
biiyiik faz oranindan kiigiige dogru sirastyla asagidaki gibidir:

e a-24 komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakikalik sinterleme rejiminde SiC, 3-
Si3N4, a-SisNs fazlaria sahip oldugu; 1525°C’de 60 dakikalik sinterleme rejiminde
SIiC, a-Si3N4, B-SisN4, SiO2 fazlarina sahip oldugu; 1550°C’de 60 dakikalik sinterleme
rejiminde SiC, SIAION, B-SisNs fazlarma sahip oldugu; 1575°C’de 60 dakikalik
sinterleme rejiminde SiC, B-SisNas, a-kristobalit fazlarma sahip oldugu; 1600°C’de 60
dakikalik sinterleme rejiminde B-SisN4, SiC, SiO: fazlarina sahip oldugu; 1600°C’de
120 dakikalik sinterleme rejiminde SiC, B-SisNs, «-SisN4 fazlarma sahip oldugu
gbzlemlenmektedir.

e 0-24 G komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakikalik sinterleme rejiminde SiC,
Grafit, fazlarina sahip oldugu; 1525°C’de 60 dakikalik sinterleme rejiminde SiC-Grafit
fazlarina sahip oldugu; 1550°C’de 60 dakikalik sinterleme rejiminde SiC, Grafit,
fazlarina sahip oldugu; 1575°C’de 60 dakikalik sinterleme rejiminde SiC, C fazlarina
sahip oldugu; 1600°C’de 60 dakikalik sinterleme rejiminde SiC, C, Grafit fazlarina
sahip oldugu gozlemlenmektedir.

e a-24 S komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakikalik sinterleme rejiminde SiC,
o-SisNs, a-kristobalit fazlarina sahip oldugu; 1525°C’de 60 dakikalik sinterleme
rejiminde SiC, a-SisN4 fazlarina sahip oldugu; 1550°C’de 60 dakikalik sinterleme
rejiminde SiC, SiO; fazlarmma sahip oldugu; 1575°C’de 60 dakikalik sinterleme
rejiminde SiC, B-SisNs,fazlarina sahip oldugu; 1600°C’de 60 dakikalik sinterleme
rejiminde SiC, SiOz, a-kristobalit fazlarina sahip oldugu gézlemlenmektedir.

a-24 komposizyonunda 1500°C’de 60 dakikalik, 1525°C’de 60 dakikalik,
1600°C’de 120 dakikalik sinterleme rejimlerinde; a-24 S komposizyonunda 1500°C’de
60 dakikalik, 1525°C’de 60 dakikalik, 1550°C’de 600 dakikalik sinterleme rejimlerinde;
baslangi¢ malzemesi olarak kullanilan o-SisN4’iin sinterleme sonunda tamamiyla
B-SisNs’e doniismedigi tespit edilmistir. Daha 6nce de bildirildigi tizere; Clarke (1982),

ilk SizN4 tozunun safsizlik olarak Cl / F igermesi durumunda o-SisN4’den B-SisN4’e faz
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dontigiimiiniin  6nemli derecede azaldigini belirtmistir (Calis Acikbas ve Mandal
(2016)). Bu olgu; CaFz’tan gelen F etkisiyle, a-SisNg’iin bir kisminin [-SizsN4’e
doniisememesine sebep oldugunu ortaya koymaktadir.

a-24 G komposizyonuna ait faz yapist genel olarak degerlendirildiginde; tiim
sinterleme rejimlerinde fazlarin iki gruba ayrildigi gozlemlenmektedir. 1.grupta SiC
yapili fazlar, 2.grupta ise Grafit ve C yapili fazlar bulunmakta olup SizNs yapili
herhangi bir faz XRD analizlerinde tespit edilmemistir. a-24 G komposizyonuna diger
recetelerden farkli olarak baslangic malzemesi olarak Grafit kullanilmistir. Grafit’in
temel amaci; Esitlik 4.6’da belirtilen reaksiyon yoluyla ignemsi ince SiC taneleri
meydana getirmek ve kaba SiC tanelerini olusan ignemsi ince SiC taneleriyle birbirine
baglamaktir (Hayama, 2011). Esitlik 4.6’daki reaksiyona gore, Grafit, SisN4’le kimyasal
etkilesime girmekte, bunun sonucunda; SizNa’teki Si atomlari ile Grafit’teki C atomlari
aralarinda bag olusturarak SiC’ii meydana getirmekte, SisN4’teki N atomlar1 ise N2 gazi
seklinde yapidan uzaklagmaktadir (Hayama, 2011). XRD analizlerinde o-24 G
komposizyonunda SisNs yapili herhangi bir faz tespit edilmemesinin sebebinin de bu

oldugu diistiniilmektedir.
SizN, + 3C —3SiC + 2N, (4.6)

Esitlik 4.6’daki reaksiyon yoluyla meydana gelen ignemsi ince SiC tanelerinin,
kaba SiC taneleri arasindaki baglanma yapisini degistirerek, bunun son 6zelliklere olan
etkisinin tespit edilmesi hedeflenmistir.

o-24 G ve a-24 S komposizyonlarinda, a-24’ten farkli olarak; Al2Os ve AIN,
sinterleme esnasinda ignemsi S1AION tanelerin meydana getirilmesi amaciyla baslangig
malzemesi olarak kullanilmistir. Al203, SisN4’lin yiizeyindeki Silika tabakasiyla dtektik
reaksiyona girmek suretiyle sivi faz olusturarak ignemsi B-SIAION tanelerinin
gelistirilmesi amaciyla kullanilmaktadir (Calis Agikbas, 2009). AIN ise oksijensiz Al
kaynagi olup, a-SiAION olusumunu meydana getirmek amaciyla kullanilmaktadir
(Calis Agikbas, 2009). Cizelge 4.2 ve Sekil 4.27°den de goriilecegi lizere, XRD ile
yapilan analizlere gore o-24 G ve a-24 S komposizyonlar: i¢in SiAION gelisimi
saglanamadig gozlemlenmektedir. o-24 G komposizyonunda yukarida da bahsedildigi

tizere genel olarak SiC fazlari ve Grafit fazinin, a-24 S komposizyonunda ise genel
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olarak a-SisNs ve B-SisNs fazlarinin meydana geldigi tespit edilmistir. o-24 S
komposizyonunda 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de 60 dakika, 1550°C’de 60 dakika
sinterleme rejimlerinde a-SisN4 fazinin stabil oldugu; 1575°C’de 60 dakika sinterleme
rejiminde ise B-SisNs4 fazinin stabil oldugu tespit edilmistir. Bu durum; o-24 S
komposizyonu i¢in o-SisNa4’den B-SisNs’e doniisiimiin 1575°C’de gergeklestigini ortaya
koymaktadir.

Cizelge 4.2. a-24, a-24 G ve a-24 S komposizyonlarinin; 1500°C’de 60 dakika,
1525°C’de 60 dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60
dakika, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejimlerine ait, XRD ile elde edilen faz
dagilimlar tablosu.

Komposizyon
Sinterleme rejimi
SiC-fazi (%)
a-SizN, fazi (%)
B-Si3N, fazi (%)
Si0; fazi (%)
a-kristobalit fazi (%)
SiAION fazi (%)
Grafit fazi (%)

max. 1500 °C / 60 dak.
max. 1525 °C f 60 dak.
max. 1550 °C / 60 dak.
max. 1575 °C / 60 dak.
max. 1600 °C f 60 dak.
max. 1600 °C f 120 dak.
max. 1500 °C / 60 dak.
max. 1525 °C / 60 dak.
max. 1550 °C / 60 dak.
max. 1575 °C / 60 dak.
max. 1600 °C / 60 dak.
max. 1500 °C f 60 dak.
max. 1525 °C / 60 dak.
max. 1550 °C / 60 dak.
max. 1575 °C / 60 dak.
max. 1600 °C f 60 dak.
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Sekil 4.27. o-24, a-24 G ve a-24 S komposizyonlariin; 1500°C’de 60 dakika,

1525°C’de 60 dakika, 1550°C’de 60 dakika,

1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60

dakika, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejimlerine ait, XRD ile elde edilen faz analizi

grafikleri.
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4.2.4. Taramah elektron mikroskobuyla (SEM) mikroyap1 karakterizasyonu ve
enerji sacimmmh X-1sinlar1 (EDX) teknigiyle elementel analiz

Sekil 4.29°da, a-24 komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de 60
dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika, 1600°C’de
120 dakika sinterlenmesinden sonra elde edilen 30000 kez biiylitmeli SEM goriintiileri
sunulmustur.  Cizelge 4.2.°den  goériilecegi  lizere, XRD analiziyle; «-24
komposizyonunun tiim sinterleme rejimlerinde “SiC” fazlariyla birlikte genel olarak “o.-
SizN4” ve “B-Si3sN4” fazlara sahip oldugu gozlemlenmistir. Bununla beraber; 1500°C -
1525°C arasinda o-SisN4’iin kismen B-SisNs’e doniistiigii, 1525°C - 1600°C arasinda
ise o-SiaNg’tin tamamuyla B-SisN4’e doniistiigli ve sicaklik artisiyla beraber 3-SisNg faz
oraninin arttig1 tespit edilmistir. XRD analizleriyle elde edilen bu verilerle beraber Sekil
4.29’daki 30000 kez biiyiitmeli SEM gorintiilerinde; SisN4’lin belirli sicakliklardaki faz
yapilarina ve faz oranlarina paralel olarak birtakim degisikliklerin gergeklestigi
goriilmektedir. 1500°C - 1525°C arasinda fiberimsi B-SisNs tanelerinin olusmaya
basladigi, 1550°C’te a-SisN4’lin tamamiyla [-SisNs’e donlismek suretiyle [-SisNa
fiberlerin aspect oraninin radikal olarak yiikseldigi, 1575°C’ten itibaren [-SisNa4
fiberlerinin hacminin biiyiimeye basladigi, 1600°C’in ilk 60 dakikasina kadar [3-SisNa
fiberlerinin hacim biiylimesinin devam ettigi, 1600°C’nin ilk 60 dakikasindan sonraki
son 60 dakikalik siirede buharlagsma - yogusma mekanizmasiyla ignemsi [-SizNg
tanelerinin olustugu gozlemlenmektedir. ImageJ yazilimiyla a-24 komposizyonunu ait
SEM gortintiileri {lizerinde gergeklestirilen, resimdeki pixel sayisi referans alinarak
yapilan fiberimsi ve ignemsi tanelerin boyut 6l¢iimlerinde; 1550°C’te meydana gelen
aspect orani yiiksek -SizsNg4 fiberlerinin uzunlugu yaklasik 3 um ve ¢ap1 yaklasik 0,4
um olarak; 1600°C’te meydana gelen ignemsi [3-SisN4 tanelerinin uzunlugu yaklasik 2
um ve capt yaklasik 0,28 um olarak ol¢lilmiistiir. Gergeklestirilen dlglimlere gore [3-
Si3Ny fiberlerine ait uzunluk ve ¢ap degerlerinin, ignemsi B-SisN4 tanelerine gore daha
yiksek oldugu gozlemlenmistir. [3-SisN4 fiberlerinin ve ignemsi B-SisN4 tanelerinin
olusum mekanizmalarina 4.2.1, 4.2.2, 4.2.3, 4.1.1, 4.1.2, 4.1.3, 4.1.4 boliimlerinde
detayli olarak deginilmistir.

a-24 komposizyonunun 1550°C’de 60 dakika sinterlenmesinden sonra elde

edilen B-SisN4 fiberlerinin EDX teknigiyle gergeklestirilen elementel analizine ait grafik
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Sekil 4.28’de sunulmustur. B-SisN4 fiberlerinin elementel analizinde Si, N, O
elementlerine ait pikler gozlemlenmistir. Si ve N pikinin SisNs’ten gelebilecegi, O
pikinin Y203 ve/veya Sm>03’ten gelebilecegi diisiiniilmektedir. o-24 komposizyonunun
1600°C’de 120 dakika sinterlenmesinden sonra elde edilen ignesel B-SisN4 tanelerinin
EDX teknigiyle gerceklestirilen elementel analizine ait grafik Sekil 4.15°de
sunulmustur. ignesel tanenin elementel analizinde Si, N, O, Pt elementlerine ait pikler
gozlemlenmistir. Si ve N pikinin SisNs’ten gelebilecegi, O pikinin Y203 ve/veya
Sm203’ten gelebilecegi, Pt pikinin SEM numune hazirlama siirecinde numuneye

uygulanan Pt kaplamadan gelebilecek safsizlik oldugu diistiniilmektedir.

cps/eV

Sekil 4.28. a-24 komposizyonunun 1550°C’de 60 dakika sinterlenmesinden sonra elde
edilen B-SisN4 fiberlerinin EDX elementel analizi.
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Sekil 4.29. o-24 komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de 60 dakika,
1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika, 1600°C’de 120
dakika sinterlenmesinden sonra elde edilen 30000 biiyiitmeli SEM goriintiileri.

Sekil 4.30’da, a-24 G komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de 60
dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika
sinterlenmesinden sonra elde edilen 15000 kez biyiitmeli SEM goriintiileri
sunulmustur.  Cizelge 4.2.den  goriilecegi iizere, XRD analiziyle; a-24

komposizyonunun tiim sinterleme rejimlerinde, SiC faziyla birlikte genel olarak Grafit
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fazina sahip oldugu gézlemlenmistir. Bununla beraber; 1500°C ve 1525°C’de arasinda
Grafit fazinin sicaklik artigiyla beraber azalan miktarda stabil kaldigi, 1550°C’de Grafit
faz oraninin minimuma distiigii ve Grafit faz oraninin artmaya basladigi; 1575°C’de
Grafit fazinin olmadigi ve SiC fazinin miktarinda artis oldugu goriilmektedir. XRD
analizleriyle elde edilen bu verilerle beraber Sekil 4.30°daki 15000 kez biiylitmeli SEM
goriintiilerinde; belirli sicakliklardaki faz yapilarina ve faz oranlarina paralel olarak
birtakim degisikliklerin gerceklestigi goriilmektedir. 1500°C ve 1525°C’de ignesel tane
olusumuyla ilgili herhangi bir ilerlemenin olmadigi, 1550°C’de ignesel SiC tanelerinin
olusmaya basladigi, 1575°C’de ise ignesel SiC tanelerinin aspect oranmin radikal
bicimde yiikselerek olusumunu tamamladigi, 1600°C’de ignesel SiC tanelerinin
birbiriyle kaynasmaya basladigi gortilmektedir. Image] yazilimiyla «o-24 G
komposizyonuna ait SEM goriintiileri lizerinde gerceklestirilen, resimdeki pixel sayisi
referans alinarak yapilan fiberimsi ve ignemsi tanelerin boyut dl¢iimlerinde; 1575°C’te
meydana gelen aspect orani yiiksek ignesel SiC tanelerinin uzunlugu yaklasik 0,8 um ve
cap1 yaklasik 0,18 pum olarak dlgiilmiistiir. Gergeklestirilen dlgiimlere gore; ignemsi SiC
tanelerine ait uzunluk ve ¢ap degerlerinin, a-24 komposizyonunda meydana gelen -
SisNg  fiberlerine ve ignemsi [-SisNs tanelerine gore daha disik oldugu
gozlemlenmistir. Grafit ilavesiyle birlikte meydana gelen ignemsi SiC tanelerinin
olusum mekanizmalarina 4.2.3 boliimiinde detayli olarak deginilmistir.

a-24 G komposizyonunun 1550°C’de 60 dakika sinterlenmesinden sonra elde
edilen ignemsi SiC fiberlerinin EDX teknigiyle gerceklestirilen elementel analizine ait
grafik Sekil 4.31°de sunulmustur. Ignemsi SiC tanelerinin elementel analizinde Si, N,
O, Ca, C, Al, Sm elementlerine ait pikler gdzlemlenmistir. Si pikinin SisN4’ten ve/veya
SiC’den gelebilecegi, N pikinin SisNs’ten ve/veya AIN’den gelebilecegi, C pikinin
Grafit ve/veya SiC’den gelebilecegi, O pikinin Al.O3 ve/veya Sm203’ten gelebilecegi,
Al pikinin Al203 ve/veya AIN’den gelebilecegi, Sm pikinin Sm203’ten gelebilecegi, Ca

pikinin CaF,’tan gelebilecegi diistiniilmektedir.
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Sekil 4.30. a-24 G komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de 60 dakika,
1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika sinterlenmesinden
sonra elde edilen 15000 biiyilitmeli SEM goriintiileri.
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Sekil 4.31. a-24G komposizyonunun 1575°C’de 60 dakika sinterlenmesinden sonra
elde edilen ignemsi SiC fiberlerinin EDX elementel analizi.

Sekil 4.32°de, a-24 S komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de 60
dakika, 1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika, 1600°C’de
120 dakika sinterlenmesinden sonra elde edilen 30000 kez biiylitmeli SEM goriintiileri
sunulmustur.  Cizelge 4.2.den  goriilecegi iizere, XRD analiziyle; a-24
komposizyonunun tiim sinterleme rejimlerinde, SiC ve SisNs fazlarina sahip oldugu
gozlemlenmistir. Bununla beraber; 1500°C, 1525°C ve 1550°C’de «-SisN4’iin stabil
kaldigi, 1575°C’de ise a-SisNs’iin tamamiyla B-SisNs’e doniistiigi tespit edilmistir.
XRD analizleriyle elde edilen bu verilerle beraber Sekil 4.32°deki 30000 kez biiyilitmeli
SEM goriintiilerinde; SisN4’iin belirli sicakliklardaki faz yapilarina ve faz oranlarina
paralel olarak birtakim degisikliklerin gerceklestigi goriilmektedir. 1500°C’de ignemsi
o-SisNs  tanelerinin  olusmaya  basladigi, 1525°C’de buharlasma yogusma
mekanizmasiyla ignemsi o-SisNs tanelerinin olgunlastigi, 1550°C’de ignemsi o-SisNa4
tanelerin goriilmedigi ve tane sekillerinin B-SisN4’e benzeyen prizmatik forma dogru
degistigi, 1575°C’de a-SisNs’iin tamamiyla B-SisNs’e doniismek suretiyle B-SisN4
fiberlerinin meydana geldigi gozlemlenmektedir. Image] yazilimiyla «o-24 S
komposizyonunu ait SEM goriintiileri tizerinde gergeklestirilen, resimdeki pixel sayisi

referans alinarak yapilan fiberimsi ve ignemsi tanelerin boyut dl¢iimlerinde; 1525°C’de
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meydana gelen ignemsi a-SisN4 tanelerinin uzunlugu yaklasik 3 um ve capi yaklasik
0,15 um olarak, 1575°C’de meydana gelen ignemsi o-SisNs4 tanelerinin uzunlugu
yaklasik 1 um ve gap1 yaklasik 0,3 um olarak o6l¢iilmiistiir. Gergeklestirilen 6l¢iimlere
gore B-SisNa fiberlerine ait uzunluk degerlerinin ignemsi a-SizN4 tanelerine gére daha
diisiik, ¢ap degerlerinin daha yiiksek oldugu gézlemlenmistir. B-SisN4 fiberlerinin ve
ignemsi a-SizNs tanelerinin olusum mekanizmalarina 4.1.1., 4.1.2., 4.1.3, 4.2.1, 4.2.2,
4.2.3 boliimlerinde detayl olarak deginilmistir.

a-24 komposizyonunun 1525°C’de 60 dakika sinterlenmesinden sonra elde
edilen ignesel a-SisN4 tanelerinin EDX teknigiyle gerceklestirilen elementel analizine
ait grafik Sekil 4.33’de sunulmustur. o-SisNa4 fiberlerinin elementel analizinde Ca, O, N,
C, Al, Sm, Si elementlerine ait pikler gozlemlenmistir. Si pikinin SisNs’ten ve/veya
SiC’den gelebilecegi, N pikinin SisNs’ten ve/veya AIN’den gelebilecegi, C pikinin
SiC’den gelebilecegi, O pikinin Al2O3 velveya Sm2Os’ten gelebilecegi, Al pikinin
Al>03 ve/veya AIN’den gelebilecegi, Sm pikinin Sm203’ten gelebilecegi, Ca pikinin
CaF>’tan gelebilecegi diistiniilmektedir.

Sekil 4.34’de, fiberimsi ve ignemsi tane boyutlarinin; % agik porozite, dso
ortalama porcapt ve por boyut dagilimina etkilerini gosteren matris diyagram
sunulmustur. Matris diyagramdan elde edilen bilgilere gore; ignesel tane uzunlugu
arttikca dogru orantili olarak % acik porozite yiikselme egilimi gostermekte, bununla
beraber, dso ortalama porgapi azalma egilimi gostermekte ve por boyut dagilimi
daralmaktadir. ignesel tane gapi arttikga, dogru orantili olarak; % agik porozite Ve dso
ortalama porcapi yiikselme egilimi gostermekte, bununla beraber, por boyut dagilimi
geniglemektedir. Fiberimsi tane uzunlugu arttikga ters orantili olarak % agik porozite ve
dso ortalama porgapt azalma egilimi gostermekte, bununla beraber, por boyut
dagiliminda yaklasik olarak herhangi bir degisim gozlenmemektedir. Fiberimsi tane
capi arttikga ters orantili olarak % acik porozite ve dso ortalama porgapr azalma egilimi
gostermekte, bununla beraber, por boyut dagiliminda yaklasik olarak herhangi bir
degisim gozlenmemektedir.

Ignesel tanelerin gelisimi agisindan sicaklik kriterlerinin de énemli rol {istlendigi
diistiniilmektedir. Sekil 4.35’de; sicaklik kriterlerinin, fiberimsi ve ignesel tanelerin
uzunluguna ve c¢apma etkilerini gosteren matris diyagram sunulmustur. Matris

diyagrama gore sicaklik (°C) arttikca; ters orantili olarak ignesel tane uzunlugunun,
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fiberimsi tane uzunlugunun ve fiberimsi tane ¢apimin azalma egilimi, dogru orantilt

olarak ignesel tane ¢apinin yiikselme egilimi gosterdigi tespit edilmistir.

-24 §)1550°C,
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Sekil 4.32. a-24 S komposizyonunun; 1500°C’de 60 dakika, 1525°C’de 60 dakika,
1550°C’de 60 dakika, 1575°C’de 60 dakika, 1600°C’de 60 dakika sinterlenmesinden
sonra elde edilen 30000 biiytitmeli SEM goriintiileri.
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Sekil 4.33. a-24S komposizyonunun 1525°C’de 60 dakika sinterlenmesinden sonra elde
edilen ignemsi Si3N4 fiberlerinin EDX elementel analizi.

Matrix Plot of %Acik porozi; ... vs Fiber uzunlu; ...
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Sekil 4.34. Fiberimsi ve ignemsi tane boyutlarinin; % agik porozite, dso ortalama
porcap1 ve por boyut dagilimina etkilerini gosteren matris diyagram.
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Matrix Plot of Fiber uzunluy; ... vs max.T(°C); ...
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Sekil 4.35. Sicaklik kriterlerinin; fiberimsi ve ignesel tanelerin uzunluguna ve ¢apina
etkilerini gosteren matris diyagram.

4.3. AP-Debi Analizleri

Gerek % agik porozite oraninin yiikksek olmasi (%49,37), gerek filtreleme
performansini artirmast beklenen ignesel kristalleri yapisinda stabil olarak tutmasi,
gerekse por medyani1 bakimindan en yiiksek degere sahip olmasi nedeniyle (dso: 5,03
um), a-24 komposizyonu (1600°C sinterleme sicakligi ve 120 dakika tepe sicaklik
bekleme siiresi) segilmis olup biiyiik ebath test plakasi iiretilerek AP—Debi testlerine
devam edilmistir. Test plakasinin ebatlar1 49,4 mm * 104,6 mm boyutlarinda 6lglilmiis
olup, et kalinligi ise 4 mm olarak tespit edilmistir. Bununla beraber elde edilen
sonuclarin referans karsilastirmasi yapilarak degerlendirilebilmesi amaciyla ticari
DPF’ten 34 mm * 64 mm, 32,6 mm * 33,2 mm, 33,2 mm * 16,8 mm, 16,8 mm * 10,4
mm ebatlarinda plakalar kesilerek teste tabi tutulmustur. Plakalarin et kalinligi; Sekil

4.36°den da goriilecegi lizere, SEM’de yaklagik 300 um olarak dl¢iilmiistiir.
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Sekil 4.36. Ticari DPF'nin SEM'de 100 kez biyiitiilmiis goriintiisii ve filtreye ait duvar
kalinlig1 ve kanal boyutu dlgtimleri (Giirlek, 2016).

Gozenekli malzemelerin yapis1 genellikle gozenekliligin (kapali gozeneklilik,
kor gozenekler ve bosluk gozenekleri), gozenek seklinin, yiizey alaninin ve izotropinin
dogasi nedeniyle ¢ok karmasiktir (Mullens, vd. , 2005). Filtre ortami; akiskan veya gaz
akis ozellikleri, bariyer 6zellikleri ve islemin etkinligi gibi uygulamalar i¢in gézenek
yapisinin tiim yonlerinin kombinasyonu ile yonetilir (Mullens, vd. , 2005).

Basing farki; gozeneklerin ag sistemiyle birbiriyle baglanmasiyla ortaya ¢ikan
kanal yapisina ve akiskanin sikistirilabilirligine baglidir (Innocentini, vd., 2005).
Sivilarin aksine, gazlar ve buharlar akis yolu boyunca genisler ve bdylece gozenekli
ortamin ¢ikisindaki akiskan hizi giristen daha fazla olur ve bu basing diismesi profilini
etkiler (Innocentini, vd., 2005).

Cizelge 4.3, akiskanin sikistirilabilirligine gore “Darcy Gegirgenlik Denklemi’ni

sunmaktadir (Innocentini, vd., 2005).
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Cizelge 4.3. Akiskan sikistirilabilirligine gore uyarlanmis gecirgenlik denklemleri
(Innocentini, vd., 2005).

Sikistinlamaz akiskanlar Sikistinlabilir akigkanlar
Darcy A—P - £ v L_ Pg - 4 v
! Lk 2PL kK

akiskan viskozitesi (Pa.s), v, = akiskan hizi (m/sn), k; = darcy gecirgenligi (m?)

Sikistirilabilirlik etkisi; kayalar, tuglalar, fayanslar, beton ve dokme refrakterler
gibi diisiik gézenekli malzemeler i¢in daha belirgindir, ancak, numunenin kalinligina ve
basing veya hiza bagli olarak yiiksek gozenekli ortam igin de uygulamalarda 6nemli
olabilir (Innocentini, vd., 2005). Bu nedenle, gaz akis1 deneyleriyle gegirgenlik
degerlendirmesinin, eger sikistirma etkisi ihmal edilirse hata iiretme olasiligi daha
yiiksektir (Innocentini, vd., 2005).

Basing farkliligi testlerinde akiskan olarak hava kullanilmistir. Hava, gaz halinde
oldugundan dolayr sikistirilabilir 6zelliktedir. Bu sebeple; Darcy gegirgenlik
hesaplamalarinda, Cizelge 4.3’den elde edilen, sikistirilabilir akigkanlar i¢in uygun olan

asagidaki formiil kullanilmistir:

1 4.7)

Gazlarin viskozitesi belirtildigi iizere Sutherland Esitligi’ne gore hesaplanir.

(Bkz. Esitlik 4.8) (Innocentini, vd., 2005).

1.5
— (T ;;73) (Ti?;ic ) (Sutherland equation) .

Akigkan viskozitesini hesaplama esnasinda po ve Cn degerleri, Cizelge 4.4’den
(farkl1 sicaklik ve basinglarda su ve ortak gazlarin yogunlugu ve viskozitesini tahmin

etmek i¢in faydali denklemler) alinir (Innocentini, vd., 2005).
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Cizelge 4.4. Farkli sicaklik ve basinglarda su ve ortak gazlarin yogunlugu ve
viskozitesini tahmin etmek i¢in faydali denklemler (Innocentini, vd., 2005).

Gas M/kg mol™  4o/107°Pas  C, Temperature range/°C
Ammonia (NH3) 0.017 0.831 503 20-300
Carbon dioxide (CO,) 0.044 1.38 254 20-280
Carbon monoxide (CO) 0.028 1.66 101 20-280
Chlorine (Cly) 0.071 1.23 350 20-500
Ethane (C,Hg) 0.030 0.861 252 25-300
Ethylene (C,H,) 0.028 0.839 225 20-300
Hydrogen (H) 0.002 0.848 138 20-825
Methane (CHy) 0.016 1.00 164 20-500
Nitrogen (N,) 0.028 1.66 105 20-825
Nitrogen dioxide (NO,) 0.046 1.78 128 20-250
Nitrogen monoxide (NO) 0.030 1.36 260 20-280
Oxygen (0,) 0.032 1.92 125 15-830
Propane (CsHg) 0.044 0.75 290 20-300
Standard air 0.029 1.73 125 15-800

AP-Debi testinde akiskan olarak hava kullanilmistir. Cizelge 4.4’e gore standart
havaya ait po degeri 1,73.10° Pa.s, Cn katsayis1 ise 125 olarak kabul edilmektedir.
Deney laboratuvar ortaminda gergeklestirilmistir. Oda sicaklig1 ise 20°C olarak kabul
edilmistir. Sutherland esitligine gore (Bkz. Esitlik 4.8), akiskan viskozitesi asagidaki
gibi hesaplanmaktadir:

20°C+273)1'5 . ( 273+125

u=173.10Pas + ( 2734125
273 20°C+273+125

) —1,83.10"%Pa.s

Ergun (1952); hem viskoz hem de atalet rejimlerinde toplanan deneysel
sonuglarla; kiireler, silindirler, tabletler, nodiiller, yuvarlak kum ve ezilmis malzemeler
(cam, kok, komiir vb.) i¢in gecirgenlik denklemi gelistirmis olup; denklemde verilen dp
esdeger tane ¢api, € hacimsel bosluk oranidir (Ergun, 1952; Innocentini, vd. ’den
(2005)).

3 42
Sdp

k. =
b150 (1- ) (4.9)

a-24 komposizyonu (1600°C — 120 dakika) igin, Sekil 4.2’de belirtildigi tizere

acik porozite orani ortalama ~%49,37 olarak olgiilmiistiir. Bu nedenle; hacimsel bosluk
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orani g, yaklasik olarak 0,4937 olarak kabul edilmektedir. Boliim 4.1.2°de belirtildigi
tizere; o-24 komposizyonu (1600°C — 120 dakika) igin, porozite medyanini (ortalama
gozenek boyutu) ifade eden dso degeri, civa porozimetresiyle 5,03 um (~5 pum) olarak
dlciilmiistiir. Bu sebeple; dp esdeger tane capi, yaklasik 5 um (veya 5.10° m) olarak
kabul edilmektedir. Gegirgenlik denklemine gore (Bkz. Esitlik 4.9), teorik ki
gecirgenlik degeri asagidaki gibi hesaplanmaktadir:

k. = (0,4937)3 .(5.107°m)?
1™ 150.(1-0,4937)2

= 7,82.10"1* m?

Test plakasi ve ticari DPF plakasina ait detaylar, AP—debi test diizeneginden elde
edilen veriler ve yukarida verilen formiiller dogrultusunda yapilan hesaplamalar,
deneyesel ve teorik olarak bulunan darcy gegirgenlik degerleri Cizelge 4.5°te

verilmistir:
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Cizelge 4.5. Basing farklilig: test {initesiyle elde edilen deneysel degerler ve gecirgenlik

hesaplamalar1 tablosu.
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AP-Debi test tinitesiyle ve beraberinde hesaplamalar yoluyla elde edilen
deneysel degerler dogrultusunda; darcy gegirgenligi (ki (m?)) - basing farki (AP (Pa))
grafigi, hava debisi (m3/saniye) - basing farki grafigi (AP (Pa)) olusturularak sirasiyla
Sekil 4.37°de ve Sekil 4.38’de sunulmustur. Deneysel sartlarda, Sekil 4.37°den
goriilecegi lizere; a-24 test plakasi i¢in 10000 Pa’dan 50000 Pa’a kadar basing farki,
ticari DPF i¢in 8000 Pa’dan 32000 Pa’a kadar basing farki meydana gelmistir. ki
deneysel darcy gecirgenligi agisindan degerlendirme yapildiginda; a-24 test plakasinin
Esitlik 4.10°da belirtilen egilim ¢izgisi denklemiyle 3,45.10%* m? ile 1,01.10%% m?
arasinda ortalama 6,57.10% m?, ticari DPF plakasinin ise Esitlik 4.11°de belirtilen
egilim ¢izgisi denklemiyle 5,46.10"° m? ile 7,68.10"*® m? arasinda ortalama 3,91.1012
m? ki deneysel darcy gecirgenligine sahip oldugu tespit edilmistir. Karsilastirma
yapildiginda; ticari DPF’nin sahip oldugu ortalama ki deneysel darcy gegirgenliginin,

a-24 test plakasina gore yaklasik 8,3 kat daha yiiksek oldugu gézlemlenmistir.
y=(-3.101%x + 8.10* (4.10)
y =(-9.10)x + 8.101 (4.11)

Ticari DPF’nin daha diisiik AP basing farki ve daha yiiksek ki deneysel darcy
gecirgenligine sahip olmasmin nedeninin, a-24 test plakasina ait dso ortalama por
boyutu ve acik porozite oraninin ticari DPF’e gore diisiik olmasindan kaynaklandigi
diistiniilmektedir. AP Basing diislisii mekanik bir etki olup DPF’te kullanilan malzeme
tipinden (SiC, vb.) bagimsizdir ve DPF duvari igerisindeki agik porozitelerin birbiriyle
baglanmasindan olusan ag bi¢imli egzoz gazi akis kanahnin yapisina baghidir (Murtagh
ve Johnson, 2014). Kriegesmann vd. (2009), kilcal akis porometrisi kullanarak SiC
yapili ticari bir DPF’nin gozenek biiyiikliiklerini ve gézenek oranini tespit etmis, ticari
bir DPF duvarinin sahip oldugu gozeneklerin %90’na ait por boyutunun 10 pm — 11
um arasinda oldugunu goézlemlemis (Bkz. Sekil 2.41) ve ideal bir motor performansi
icin acik porozite oraninin %50 - %60 arasinda olmasi gerektigini belirtmislerdir
(Kriegesmann vd., 2009: Kriegesmann’dan (2014)). Ayrica; filtreleme verimi ve basing
diislisii arasindaki uzlasma igin, ortalama 10 um gozenek biiyiikliigiiniin (dso) yeterli
goriindiiglinii ifade etmislerdir (Kriegesmann vd., 2009: Kriegesmann’dan (2014)).

Daha o6nce de belirtildigi lizere, a-24 test plakasinin acik porozite oran1 %49,3684,
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ortalama goézenek boyutu (dsp) degeri 5,0293 um’dur. a-24 test plakasina ait agik
porozite orani ve ortalama gozenek boyutu (dso) degerinin, ticari bir DPF’nin sahip
oldugu ideal degerlerin altinda kalmasi sebebiyle; o-24 test plakasinin, ticari DPF
plakasma gore yiiksek basing farkliligina ve diisiik darcy gecirgenligine sahip oldugu

distiniilmektedir.

a-24 test plakasinin teorik darcy gecigenlik degeri 7,91.10% m? olarak
hesaplanmis olup, ortalama deneysel darcy gegirgenliginin teorik degere yaklasik %83
yakinlikta oldugu gozlemlenmistir. Teorik darcy gecirgenlik degerinin deneysel degere
yakin olmasi; gerek yeni olusturulan AP-Debi test iinitesiyle, gerekse deney metoduyla
giivenilir sinirlarda analiz gerceklestirdigini ifade etmekte olup, bu durum gelecekte

yapilabilecek deneysel ¢alismalar agisindan umut vericidir.
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5. SONUC

Gergeklestirilen tez ¢aligmasinda;

Reaksiyon baglamali kismi sinterleme teknigiyle farkli tiirde baglayici fazlar
kullanilarak, SiC yapil1 DPF duvarini simule eden parcalar tiretilmistir.

Gozenek kanallari igerisinde ignesel ve fiberimsi taneler gelistirilmistir. Gelisim
saglayan tanelere ait komposizyonlar, sinterleme rejimleri, faz yapilari, tespit edilen
tane uzunluklar1 ve ¢aplar1 asagidaki gibidir:

a) a-12 komposizyonunda, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde, ortalama
1,2 um uzunluga ve ortalama 0,2 um ¢apa sahip SisNs ignemsi taneleri.

b) «-24 komposizyonunda, 1600°C’de 120 dakika sinterleme rejiminde,
ortalama 1,4 pm uzunluga ve ortalama 0,2 ¢apa um sahip SizNs ignemsi taneleri.

C) a-24 komposizyonunda, 1550°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde, ortalama
3 um uzunluga ve ortalama 0,4 um ¢apa sahip SisN4 fiberimsi taneleri.

d) «o-24G komposizyonunda, 1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde,
ortalama 1 pm uzunluga ve ortalama 0,3 pm ¢apa sahip SiC ignemsi taneleri.

e) a-24S komposizyonunda, 1525°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde, ortalama
3 um uzunluga ve ortalama 0,15 pm capa sahip SizN4 ignemsi taneleri.

f) a-24S komposizyonunda, 1575°C’de 60 dakika sinterleme rejiminde, ortalama
1 pm uzunluga ve ortalama 0,3 um ¢apa sahip SizsNs4 fiberimsi taneleri.

ignesel ve fiberimsi tanelerin uzunluk ve cap degerleri ile DPF’nin filtreleme
performansi ve AP basing farki karakteristiklerini yakindan ilgilendiren; % agik porozite,
dso ortalama gozenek boyutu ve porozite boyut dagilimini asagidaki gibi etkiledigi tespit
edilmistir:

a) ignesel tane uzunlugu arttikga dogru orantili olarak % agik porozite yiikselme
egilimi gostermekte, bununla beraber, dso ortalama porgapr azalma egilimi gostermekte
ve por boyut dagilimi1 daralmaktadir.

b) Ignesel tane ¢ap1 arttik¢a, dogru orantili olarak; % acik porozite ve dso
ortalama porgap1 yiikkselme egilimi gostermekte, bununla beraber, por boyut dagilimi
genislemektedir.

c) Fiberimsi tane uzunlugu arttik¢a ters orantili olarak % agik porozite ve dso
ortalama porcap1 azalma egilimi gostermekte, bununla beraber, por boyut dagiliminda

yaklasik olarak herhangi bir degisim gozlenmemektedir.
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d) Fiberimsi tane ¢ap arttikga ters orantili olarak % agik porozite ve dso ortalama
porcapt azalma egilimi gdstermekte, bununla beraber, por boyut dagiliminda yaklasik
olarak herhangi bir degisim gézlenmemektedir.

% Agirlik degisimi, % acik porozite ve bulk yogunlugu (gr/cm®) dzelliklerinin
birbiriyle iliskileri ele alindiginda; bulk yogunlugunun % agirlik degisimiyle dogru
orantili, bulk yogunlugunun % agik poroziteyle ters orantili, % agik porozitenin ise %
agirlik degisimiyle ters orantili iligkisi oldugu tespit edilmistir.

dso ortalama por boyutunun, por boyut dagilimiyla birlikte dogru orantili iligkisi
oldugu tespit edilmistir.

Tiim komposizyonlar ve tiim sinterleme rejimlerinde elde edilen 6zellikler genel
olarak degerlendirildiginde; a-24 komposizyonunun, 1600°C ve 120 dakika sinterleme
rejiminde elde edilen, DPF duvarimin gegirgenligi ve DPF duvarinin filtreleme verimi
acisindan en onemli karakteristikler olan agik porozite orani (%49,3684) ve ortalama
gozenek boyutu (dso) degeriyle (5,0293 um), ticari DPF’lere en yakin o6zelliklere
(~%50-60, 10-11 um) sahip oldugu tespit edilmistir. Bununla beraber; «-24
komposizyonunun DPF performansini artirmasi beklenen ignesel kristalleri yapisinda
stabil olarak da tutmaktadir. Bu yiizden; 1600°C ve 120 dakika sinterleme rejimindeki
a-24 komposizyonunun, diger komposizyon ve rejimlere gore bir adim 6ne ¢iktigi
gozlemlenmektedir. Buradan yola ¢ikilarak, basing farkliligi testlerinin yapilip, elde
edilen verilerin ticari DPF’le karsilastirilmasi igin a-24 komposizyonundan test plakasi
tretilmistir.

ki deneysel darcy gegirgenligi agisindan degerlendirme yapildiginda; a-24 test
plakasmin “y = (-3.10°)x + 8.10*” egilim cizgisi denklemiyle 3,45.10°%* m? ile
1,01.10'2 m? arasinda ortalama 6,57.10* m?, ticari DPF plakasinin “y =
(-9.108)x + 8.101% egilim ¢izgisi denklemiyle 5,46.10°13 m? ile 7,68.10® m? arasinda
ortalama 3,91.10*2 m? k; deneysel darcy gecirgenligine sahip oldugu tespit edilmistir.
Karsilastirma yapildiginda; ticari DPF’nin sahip oldugu ortalama ki deneysel darcy
gecirgenliginin, a-24 test plakasina gore yaklasik 8,3 kat daha yiiksek oldugu
gozlemlenmistir.

a-24 test plakasinin teorik darcy gecigenlik degeri 7,91.10* m? olarak
hesaplanmis olup, ortalama deneysel darcy gegirgenliginin teorik degere yaklasik %83

yakinlikta oldugu gozlemlenmistir. Teorik darcy gegirgenlik degerinin deneysel degere
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yakin olmasi; gerek yeni olusturulan AP-Debi test {initesiyle, gerekse deney metoduyla
giivenilir sinirlarda analiz gerceklestirdigini ifade etmekte olup, bu durum gelecekte

yapilabilecek deneysel ¢aligsmalar agisindan umut vericidir.
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B-12 14 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,658 1,2269 0,8094 1,5639 -26,00120627 | 44,66534129 | 1,626110007
B-12 15 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,6544 1,2183 0,7867 1,5156 -26,36000967 | 40,787488 1,671422692
B-12 16 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,6572 1,2096 0,8001 1,5416 -27,00941347 | 44,77410654 | 1,63128793
B-12 17 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,6558 1,1966 0,7883 1,5276 -27,73281797 | 44,7720817 | 1,618558095
B-12 18 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,6568 1,1486 0,7515 1,4509 -30,67358764 | 43,22276237 | 1,642264798
B-24 19 max. 1600 °C / 120 dak. 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,6541 1,1438 0,7212 1,4039 -30,85061363 | 38,09872565 | 1,675406474
B-24 20 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,6567 1,2014 0,7744 1,5144 -27,48234442 | 42,2972973 1,623513514
B-24 21 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,6567 1,1956 0,7725 1,5037 -27,83243798 | 42,13621444 | 1,63512035
B-24 22 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,6582 1,196 0,7807 1,5199 -27,87359788 | 43,81764069 | 1,617965368
B-24 23 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,6557 1,1928 0,7467 1,4551 -27,9579634 | 37,02710333 | 1,683794466
B-24 24 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 1,6551 1,1491 0,7655 1,4656 -30,57217087 | 45,20782745 | 1,641336952
a-24 1 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0744 1,4249 0,9655 1,8709 -31,31025839 | 49,25999558 | 1,573779545
a-24 2 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,074 1,4296 0,9685 1,8711 -31,07039537 | 48,91424773 | 1,583868823
a-24 4 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0677 1,4876 1,0144 1,9584 -28,05532718 | 49,87288136 | 1,575847458
a-24 5 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0593 1,3956 0,9509 1,8671 -32,22939834 | 51,46256276 | 1,523248199
a-24 G 1 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,091 1,5094 1,0137 1,9677 -27,81444285 | 48,03983229 | 1,582180294
a-24 G 2 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0967 1,5509 1,0424 2,0407 -26,03138265 | 49,06340779 | 1,55354102
a-24 G 3 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0874 1,5786 1,0642 2,0789 -24,37482035 | 49,30521336 | 1,555730758
a-24 G 4 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0956 1,5973 1,0783 2,1034 -23,77839282 | 49,37079309 | 1,558189445
a-24 G 5 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0919 1,6076 1,0917 2,111 -23,15120226 | 49,3868341 1,577160797
a-24 G 6 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0843 1,6048 1,0834 2,1089 -23,00532553 | 49,15650902 | 1,564895173
a-24 G 7 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0898 1,5891 1,0717 2,0944 -23,95923055 | 49,40842867 | 1,553828102
a-24 G 8 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0948 1,494 1,0049 1,9547 -28,6805423 | 48,50494841 | 1,572962729
a-24 G 9 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0932 1,5208 1,0252 1,9981 -27,34569081 | 49,0595128 | 1,563161682
a-24 G 10 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0991 1,6202 1,0952 2,1441 -22,81453956 | 49,94756411 | 1,54466584
a-24S 1 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,1005 1,6601 1,1291 2,0832 -20,96643656 | 44,34545645 | 1,739964364
a-24S 2 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0845 1,6331 1,1095 2,0704 -21,65507316 | 45,50941825 | 1,699552503
a-24S 3 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0865 1,618 1,1021 2,0439 -22,45387012 | 45,22191548 | 1,717986834
a-24S 4 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0974 1,6058 1,0892 2,0205 -23,43854296 | 44,5291528 | 1,724256416
a-24S 5 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0903 1,5621 1,0558 1,9502 -25,26910013 | 43,39221825 | 1,746533989
a-24S 6 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0954 1,4119 0,9475 1,7566 -32,61907034 | 42,6028921 1,745025337
a-24S 7 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0979 1,5192 1,0278 1,9192 -27,58472758 | 44,87323312 | 1,704285394
a-24S 8 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0929 1,5288 1,0346 1,9114 -26,95303168 | 43,63594891 | 1,743613139
a-24S 9 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0995 1,5365 1,0385 1,9249 -26,81590855 | 43,81768953 | 1,733416065
a-24S 10 max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,0947 1,447 0,9741 1,8035 -30,92089559 | 42,98287919 | 1,744634676
a-12 1 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,089 2,1215 1,4466 2,5109 1,55576831 | 36,58742836 | 1,993328949
a-12 2 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,0897 2,1282 1,4578 2,5429 1,842369718 | 38,21767579 | 1,96129389
a-24 1 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,0842 2,1356 1,4564 2,5419 2,466174072 | 37,42975587 1,9673883
a-24 2 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,095 2,1298 1,4614 2,5202 1,661097852 | 36,87193049 | 2,011522478
a-12 1 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,0702 2,1056 1,4266 2,4994 1,709979712 | 36,70768084 | 1,962714392
a-12 2 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,0885 2,1293 1,4421 2,5112 1,953555183 | 35,72163502 | 1,991675241
a-24 1 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,0819 2,1229 1,4362 2,5088 1,969354916 | 35,97799739 | 1,979209398
a-24 2 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,0807 2,1198 1,4318 2,5038 1,879175278 | 35,82089552 | 1,977425373
a-24S 1 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,0946 2,1442 1,4547 2,5422 2,367993889 | 36,59770115 | 1,971678161
a-24S 2 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,0918 2,145 1,4484 2,5443 2,543264174 | 36,43580619 | 1,957295374
a-24 G 1 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,0875 2,0289 1,3715 2,4892 -2,807185629 | 41,18278608 | 1,815245594
a-24G 2 max. 1500 °C / 60 dak. 1500 60 148 119 327 10 12,44 2,0882 2,033 1,3693 2,4917 -2,643424959 | 40,86778332 | 1,81129722




a-24 max. 1600°C /120 dak. | 1600 | 120 | 218 | 139 | 477 7,25 11,37 20896 | 14167 | 09637 18361  [-32,20233538 | 48,07427785 | 1,62391105
a-24 max. 1600 °C /120 dak. | 1600 | 120 | 218 | 139 | 477 7,25 11,37 20041 | 14572 | 09915 1,898 |-30,41402034 | 48,62658577 | 1,607501379
a-24S max. 1600 °C / 120 dak. | 1600 120 218 139 477 7,25 11,37 2,091 1,5248 1,0201 1,8835 -27,07795313 | 41,54505444 | 1,766041232
24 max. 1600°C/ 120 dak. | 1600 | 120 | 218 | 139 | 477 7,25 11,37 2,098 | 14888 | 09888 18209  [-29,05746688 | 39,91106838 | 1,789208028
246 max. 1600°C /120 dak. | 1600 | 120 | 218 | 139 | 477 7,25 11,37 20991 | 14625 | 09715 19667  |-30,32728312 | 50,66318328 | 1,469553859
246G max. 1600 °C /120 dak. | 1600 | 120 | 218 | 139 | 477 7,25 11,37 20982 | 14397 0957 1,9078  |-31,38404347 | 49,23222549 | 1,51419857
24 max. 1600°C/60dak. | 1600 | 60 | 218 | 139 | 417 7,25 11,37 21032 | 16845 | 1,399 2,0481 | -19,9077596 | 40,03523453 | 1,854767672
a-24 max. 1600 °C / 60 dak. 1600 60 218 139 417 7,25 11,37 2,0013 1,6259 1,097 1,9811 -18,75780743 | 40,17645063 | 1,839045357
a-24 max. 1600°C/60dak. | 1600 | 60 | 218 | 139 | 417 7,25 11,37 20991 | 16797 | 121404 2,0657 | -19,97999142 | 41,71620015 | 1,815303145
o245 max. 1600°C/60dak. | 1600 | 60 | 218 | 139 | 417 7,25 11,37 21524 | 1,8826 | 12629 22322 |-12,53484482 | 3606726504 | 1,942226349
o245 max. 1600°C/60dak. | 1600 | 60 | 218 | 139 | 417 7,25 11,37 2,184 18932 | 1,2666 22515 | -13,31501832 | 36,37932785 | 1,922225607
245 max. 1600°C/60dak. | 1600 | 60 | 218 | 139 | 417 7,25 11,37 2,094 1,8039 | 1,085 21175 | -13,85386819 | 34,49944994 | 1,984488449
@246 max. 1600°C/60dak. | 1600 | 60 | 218 | 139 | 417 7,25 11,37 20953 | 16992 | 1,0955 21312 |-18,90421419 | 41,71092015 | 1,640629526
246G max. 1600°C/60dak. | 1600 | 60 | 218 | 139 | 417 7,25 11,37 2,085 1,568 1,0015 19014  [-2527996188 | 37,04856095 | 1,742415824
246G max. 1600°C/60dak. | 1600 | 60 | 218 | 139 | 417 7,25 11,37 21739 | 16673 | 10919 2,117 | -23,30373982| 4357717199 | 1,634928417
24 max. 1550°C/60dak. | 1550 | 60 | 153 | 129 | 342 10 11,86 20745 | 20279 | 13889 2,4079 | -2,246324416 | 37,29146222 | 1,990088322
a-24 max. 1550°C/60dak. | 1550 | 60 | 153 | 129 | 342 10 11,86 2,088 20625 | 14076 24542 |-1,221264368 | 37,4259507 | 1,970666921
a-24 max. 1550°C/60dak. | 1550 | 60 | 153 | 129 | 342 10 11,86 20984 | 20687 | 14086 24616  |-1,415364087 | 37,31244065 | 1,964577398
o245 max. 1550°C/60dak. | 1550 | 60 | 153 | 129 | 342 10 11,86 21107 | 2,551 | 14501 25345 | 2,103567537 | 34,98708963 | 1,987366286
245 max. 1550°C/60dak. | 1550 | 60 | 153 | 129 | 342 10 11,86 21139 | 2,405 | 14459 25131 1,25833767 | 34,9137931 | 2,005715892
24 max. 1550°C/60dak. | 1550 | 60 | 153 | 129 | 342 10 11,86 21237 | 21521 | 14527 25398 | 1,337288694 | 35,66369239 | 1,979670683
246 max. 1550°C/60dak. | 1550 | 60 | 153 | 129 | 342 10 11,86 2,041 | 19567 1,311 23843 |-7,005370467 | 39,83974658 | 1,823069039
246G max. 1550°C/60dak. | 1550 | 60 | 153 | 129 | 342 10 11,86 21022 | 19744 | 13208 24097 | -6,079345448 | 39,97612269 | 1,813205988
246 max. 1550°C/60dak. | 1550 | 60 | 153 | 129 | 342 10 11,86 21156 | 20233 | 13461 24497 | -4,362828512 | 38,63718739 | 1,833363538
a-24 max. 1525 °C / 60 dak. 1525 60 150,5 124 3345 10 12,14 2,0839 1,9551 1,3631 2,4053 -6,180718844 | 43,19708309 | 1,875935521
a-24 max. 1525°C/60dak. | 1525 | 60 |1505| 124 |3345 10 12,14 2,097 1,978 137 24334 | -5796066105 | 42,82490126 | 1,860071469
a-24 max. 1525°C/60dak. | 1525 | 60 |1505| 124 |3345 10 12,14 20831 | 19583 | 13521 2,4025 5991071 | 42,28865194 | 1,864337395
24 max. 1525°C/60dak. | 1525 | 60 |1505| 124 |3345 10 12,14 21115 | 19321 | 13365 23978 | -8,496329623 | 43,88014699 | 1,820503157
246G max. 1525°C/60dak. | 1525 | 60 |150,5| 124 |3345 10 12,14 20871 | 19956 | 13671 24315 | -4,384073595 | 40,95264938 | 1,874859076
@246 max. 1525°C/60dak. | 1525 | 60 |1505| 124 |3345 10 12,14 2,0899 1,986 13619 24211 | -4971529738 | 41,07817221 1875
246G max. 1525°C/60dak. | 1525 | 60 |1505| 124 |3345 10 12,14 20987 | 19829 | 13618 24111 |-5517701434 | 40,80815782 | 1,889736014
246G max. 1525°C/60dak. | 1525 | 60 |1505| 124 |3345 10 12,14 21008 | 19442 | 13314 23919 | -7,849085221 | 42,21593588 | 1,833286186
a-24S max. 1525 °C / 60 dak. 1525 60 150,5 124 3345 10 12,14 2,1119 1,8795 1,2931 2,4122 -11,00430892 | 47,6007506 | 1,679474578
24 max. 1525°C/60dak. | 1525 | 60 |1505| 124 |3345 10 12,14 20973 | 1,8893 | 12931 24201 | -9,917512993 | 47,09849157 | 1,676397516
245 max. 1525°C/60dak. | 1525 | 60 |1505| 124 |3345 10 12,14 20959 | 1,8933 | 12977 24055 | -9,666491722 | 4623578263 | 1,709063008
o245 max. 1525°C/60dak. | 1525 | 60 |1505| 124 |3345 10 12,14 20991 | 1,897 | 12938 2,4083 | -9,928064409 | 46,44235083 | 1,69645581
24 max. 1575°C/60dak. | 1575 | 60 |1555| 134 |3495 10 116 21012 | 2,0305 1,389 24726 | -3,364743956 | 40,79918789 | 1,873846438
a-24 max. 1575°C/60dak. | 1575 | 60 |1555| 134 |3495 10 116 21139 | 20601 | 14166 24959 | -2,545058896 | 40,37802279 | 1,908737144
a-24 max. 1575°C/60dak. | 1575 | 60 |1555| 134 |349,5 10 116 2,008 | 20525 | 14134 24855 | -2,715897241|40,38802351 | 1,914466934
a-24 max. 1575°C/60dak. | 1575 | 60 |1555| 134 |349,5 10 116 21029 | 20044 | 13789 24478 | -4,684007799 | 41,48189728 | 1,875198803
246 max. 1575°C/60dak. | 1575 | 60 |1555| 134 |349,5 10 116 20969 | 18421 | 12621 23538 | -12,15127092 | 46,87185124 | 1,687368325
a-24 G max. 1575 °C / 60 dak. 1575 60 155,5 134 349,5 10 11,6 2,1032 1,8595 1,277 2,3927 -11,58710536 | 47,79062472 | 1,666666667
@246 max. 1575°C/60dak. | 1575 | 60 |1555| 134 |3495 10 116 21103 | 158635 | 12764 23847 | -11,69501967 | 47,02697825 | 1,681403952
246G max. 1575°C/60dak. | 1575 | 60 |1555| 134 |349,5 10 116 20916 | 1,8395 | 12555 23894 | -12,0529738 | 48,49634007 | 1,622277097
o245 max. 1575°C/60dak. | 1575 | 60 |1555| 134 |349,5 10 116 20973 | 20093 | 13803 24475 | -4,195870882 | 41,06071964 | 1,882777361
a-24S max. 1575 °C / 60 dak. 1575 60 155,5 134 349,5 10 11,6 2,1053 2,0397 1,4023 2,4855 -3,115945471 | 41,15583456 | 1,883031758
24 max. 1575°C/60dak. | 1575 | 60 |1555| 134 |3495 10 116 2,085 | 20431 | 14043 24598 | -3,101731088 | 39,47891994 | 1,935670298
24 max. 1575°C/60dak. | 1575 | 60 |1555| 134 |349,5 10 116 21005 | 19922 | 13671 2,4454  |-5,155915258 | 42,02911991 | 1,847537791
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EK-2. CiVA POROZIMETRES

SONUCLARI (1600°C’DE 120 DAKIKA)

a—12 o—24 —12 p—24

dV/dlogD dv/dD dV/dlogD dv/dD dV/dlogD dv/dD dV/dlogD dv/dD

Basing | Porgapi Basing | Porgapi Basing | Porgap: Basing | Porgapi

(osin) | (mikrom | FPOThacmi | Por hacmi (psia) | (mikromy | POThacmi | Porhacmi (psia) | (mikrom) | POThacM Por hacmi (osin) | (mikromy | POThacmi Por hacmi
(mL/g) | (mL/g/mikron) (mL/g) | (mL/g/mikron) (mL/g) | (mL/g/mikron) (mL/g) (mL/g/mikron)
1,03 | 176,218 0 0 104 | 1739327 [ 0 104 | 173,839 [ 0 104 | 1736339 [ 0
2,01 90,1122 0,003468 0,00001173 2,02 89,6269 0,00171 0,000005842 2,02 89,5583 0,003587 0,00001226 2,02 89,571 0,006778 0,00002318
300 | 60,3201 [ 0,003535 | 0,00002068 300 | 60,2408 | 0,001598 | 0,000009386 3,00 60,198 | 0,00308 0,0000181 300 | 60,2035 | 0004676 0,00002747
400 | 452499 | 0003945 | 0,00003268 400 | 452314 | 0001583 | 0,00001313 400 | 452187 | 0,003207 0,0000266 4,00 45,198 0,004646 0,00003855
5,50 32,9137 0,004902 0,00005493 5,50 32,8903 0,00178 0,00001995 5,50 32,9111 0,002888 0,00003238 5,49 32,9152 0,004974 0,00005577
599 | 30,1739 | 0,005549 | 0,00007644 600 | 30,1454 [ 0 600 | 301535 | 0,003107 | 0,00004282 600 | 301494 | 0005591 0,00007705
749 | 24,1469 | 0,005856 | 0,00009403 749 | 24,1488 | 0,002148 0,0000345 749 | 241367 | 0003512 | 0,00005642 749 | 241367 | 0,005831 0,00009368
849 21,301 | 0,007013 0,0001342 849 | 21,3007 | 0,003073 0,0000588 849 | 21,2084 | 0,004075 0,000078 849 | 21,2062 | 0,005599 0,0001072
10,48 17,2535 0,007808 0,0001765 10,48 17,2507 0,002904 0,00006567 10,48 17,2503 0,00403 0,00009115 10,49 17,248 0,006983 0,0001579
12.97 | 13,9435 | 000919 0,0002568 12,97 1394 | 0,004364 0,000122 12,98 | 13,9373 | 0,005099 0,0001426 12,98 | 13,9386 | 0,008062 0,0002254
1596 | 11,3207 | 001107 0,0003818 1597 | 11,325 | 000579 0,0001998 15,96 1133 | 0005579 0,0001925 1597 | 11,3243 | 0,01029 0,0003552
2000 | 00417 | 001283 0,0005492 1095 | 00652 | 0007129 0,0003049 19,95 9,065 | 0006095 0,0002606 2002 | 09,0358 0,01459 0,0006253
24,98 7,2398 0,01557 0,0008342 24,99 7,237 0,01118 0,0005981 24,99 7,2375 0,008604 0,0004603 24,99 7,236 0,02257 0,001209
2097 | 60347 | 001792 0,001176 2998 | 60338 | 00209 0,001375 29,98 6,033 00127 0,0008332 2098 | 60328 0,03739 0,002454
3670 | 49277 | 0,00883 0.000702 359 | 50293 | 002014 0,001586 36,87 | 49054 | 002029 0,001617 3761 | 48094 0,03604 0,0029
4653 | 38872 | 0000681 0,0000584 4627 | 39087 | 0,02807 0,002742 4684 | 38617 | 0,03341 0,003326 4687 | 3,858 0,06558 0,006597
56,17 3,2198 0,02934 0,003596 56,26 3,2146 0,1214 0,01484 56,62 3,1941 0,0495 0,006112 56,57 3,1972 0,09147 0,01129
7125 | 255385 0,1339 0,02029 7155 | 25217 0,2259 0,03433 7153 | 25284 0.1263 001926 7186 | 25168 0,5245 0,0801
86,13 21 0,395 0.07428 87,08 | 20769 0,1084 0,02051 8656 | 2089 0,7356 01388 8692 | 2,0808 02713 0,05141
111,69 | 1,6103 02521 0.05022 111,07 | 1,6283 | 004704 0,01108 112,05 | 16142 0,2769 0,06531 111,75 | 16184 0,1469 0,03468
136,78 1,3223 0,08789 0,02604 136,82 1,3219 0,02086 0,006164 136,44 1,3256 0,1255 0,03721 137,28 1,3175 0,06774 0,02011
0,04042 0.01485 171,40 | 1,052 | 001267 0,004651 171,14 | 1,0568 | 005685 0,02081 17162 | 1,0539 0,03543 0,01303
0,02103 0,009725 217,03 | 08334 | 0007614 0,003518 21694 | 08337 0,0241 001112 217,01 | 08334 0,01922 0,008888
0,01245 0,007171 26618 | 06795 | 0004224 0,002433 267,39 | 06764 | 001174 0,006779 267,00 | 06774 0,01094 0,006311
0,007962 0,005635 326,45 0,554 0,002905 0,002053 327,73 0,5519 0,005657 0,004014 326,46 0,554 0,006866 0,004859
0,005373 0.004753 417,19 | 04335 | 0002326 0,002056 417,26 | 04335 | 0001648 0,00146 41835 | 04323 0,004496 0,003979
0.003738 0,004156 51556 | 03508 | 0,001257 0,001398 517,09 | 03498 | 0,001853 0,002063 517,32 | 0349 0,002444 0,002725
0,00265 0,003642 637,356 | 0,2838 0 0 63800 | 02835 | 000117 0,00161 63802 | 02835 0,002155 0,002967
0,002031 0,003465 796,06 0,2272 796,01 0,2272 0 0 796,92 0,227 0 0

0 985,92 0,1834

1197,05 0,1511

988,48 0,183
1197,57 0,151

987,55 0,1831
1194,72 0,1514

1495,34 0,121 149699 | 01208 149615 | 0,1209

1897,22 | 0,0953
2345,10 0,0771
2893,69 0,0625

1895,22 0,0954
2344,23 0,0772
2893,55 0,0625

1896,93 | 0,0953
2347,34 0,0771
2892,49 0,0625

3591,96 | 0,0504
448627 | 0,0403

3590,72 | 0,0504
4482,82 0,0403

359154 | 0,0504
4485,98 0,0403

5583,15 0,0324
6877,13 0,0263
8576,64 | 0,0211
10565,91 0,0171
13162,97 0,0137
14756,31 0,0123
16359,15 | 0,0111
18165,51 0,01

19952,57 0,0091
22479,22 0,008
24987,97 | 0,0072
27488,43 0,0066
29991,53 0,006

5583,63 0,0324
6876,27 0,0263
857295 | 0,0211
10567,81 0,0171
13166,64 0,0137
14735,60 0,0123
16356,83 | 0,0111
18158,63 0,01
19954,03 0,0091
22475,55 0,008
2498841 | 0,0072
27479,75 0,0066
29989,89 0,006

5581,02 0,0324
6877,53 0,0263
8573,68 | 0,0211
10570,16 0,0171
13158,20 0,0137
14762,50 0,0123
16345,86 | 0,0111
18157,93 0,01

19962,43 0,0091
22476,93 0,008
24989,16 | 0,0072
27463,72 0,0066
29991,33 0,006

32492,57 0,0056
34991,94 | 0,0052
37492,60 0,0048
39960,99 0,0045
4248211 | 0,0043

32492,08 0,0056
34992,79 | 0,0052
37491,22 0,0048
39983,51 0,0045
42468,76 0,0043

32492,76 0,0056
34992,59 | 0,0052
37492,23 0,0048
39992,37 0,0045
42484,75 | 0,0043

39992,28 0,0045
42490,38 0,0043

44970,83 | 0,004

47465,83 0,0038
49951,13 0,0036
52465,60 0,0034
54953,39 | 0,0033
57455,66 0,0031

4495892 | 0,004
47459,38 0,0038
49953,94 0,0036
52426,71 | 0,0034
54949,11 0,0033
57446,58 0,0031

4495302 | 0,004
47464,48 0,0038
49956,86 0,0036
52448,80 | 0,0034
54953,48 0,0033
57452,35 0,0031

44946,61 | 0,004
47466,35 0,0038
49945,82 0,0036
52454,82 | 0,0034
54950,99 0,0033
57453,20 0,0031

olololololo|o|ole|e|ole|e|olele|olole|o|olole|olo|e|olo|e|o|o
ololole|ololelo|olelo|o|elo|o|e|e|o|o|e|o|o|e|o|e|ole]o|ole|o|o|e
olololo|o|ole|o|o|e|o|o|e|o|o|ole|o|o|e|o|o|e|o|o|o|e|o|o|e|o|e
ololole|o|olelo|o|ele|o|ele|o|olelo|o|e|o|o|o|e|o|ole|o|o|e|o|e

2lolole|olole|elole|elolele|ololo|e|ololo|olo|e|olo|e|o|o|e|o|o|o|e
lololo|o|o|olo|o|ole|o|o|e|o|o|e|e|o|ole|ololelo|o|elo|o|e|o|o|o|o|o
Rlolololo|o|ole|o|ole|o|o|o|o|o|o|e|o|ole|o|o|elo]o|elo|o|ole|o]ole
slolololo|o|ole|o|ole|o|o|o|o|o|o|e|o|ole|o|o|olo]o|ole|o|olo|o]ole

59954,34 0,003 0 59949,71 0,003 0 59954,82 0,003 0 59958,67 0,003 0
46104,89 | 0,0039 0,02394 3,014 46092,84 | 0,0039 0,01698 2137 46096,72 | 0,0039 0,02594 3,265 46107,38 | 0,0039 0,02733 3441
35507,71 0,0051 0 0 35506,77 0,0051 0 0 35504,35 0,0051 0 0 35504,95 0,0051 0 0
27323,87 0,0066 0 0 27318,34 0,0066 0 0 27312,84 0,0066 0 0 27316,75 0,0066 0 0
21013,15 0,0086 0 0 21024,98 0,0086 0 0 21028,00 0,0086 0 0 21016,41 0,0086 0 0
16035,05 | 0,0113 0 0 16024,50 | 0,0113 0 0 16039,55 | 0,0113 [ 0 16027,07 | 0,0113 0 0
12435,36 0,0145 0 [ 12435,78 0,0145 0 0 12420,43 0,0146 0 0 12434,60 0,0145 0 0
9627,78 0,0188 0 0 9627,24 0,0188 0 0 9618,84 0,0188 0 0 9609,37 0,0188 0 0
7319,12 0,0247 0 0 7317,16 0,0247 0 0 7325,90 0,0247 0 0 7312,80 0,0247 0 0
571540 | 0,0316 0 0 571528 | 0,0316 0 0 572150 | 0,0316 [ [ 5701,98 | 0,0317 [ [
4315,85 0,0419 0 0 4317,56 0,0419 0 0 4303,37 0,042 0 0 4303,43 0,042 0 0
3313,46 0,0546 0 0 3309,09 0,0547 0 0 3309,62 0,0546 0 0 3308,93 0,0547 0 0
2602,87 0,0695 0 0 2610,47 0,0693 0 0 2610,22 0,0693 0 0 2609,55 0,0693 0 0
200642 | 0,0901 0 0 2006,10 | 0,0902 0 0 200826 | 0,0901 0 [ 2009,16 0,09 0 [
1506,73 0,12 0 0 1506,97 0,12 0 0 1504,76 0,1202 0 0 1505,18 0,1202 0 0
1203,58 0,1503 0 0 1203,86 0,1502 0 0 1202,69 0,1504 0 0 1203,24 0,1503 0 0
904,27 02 0 0 901,51 0,2006 0 0 902,51 0,2004 0 0 903,14 0,2003 0 0
704,49 0,2567 0 0 703,27 0,2572 0 0 704,91 0,2566 [ [ 704,12 0,2569 [ [
0,3588 0 0 503,35 0,3593 0 0 502,98 0,3596 0 0 501,27 0,3608 0 0
403,46 0,4483 0 0 403,72 0,448 0 0 402,73 0,4491 0 0 402,75 0,4491 0 0
302,69 0,5975 0 0 302,82 0,5973 0 0 303,05 0,5968 0 0 302,31 0,5983 0 0
243,22 0,7436 0 0 242,93 0,7445 0 0 243,07 0,7441 0 0 242,97 0,7444 [ 0
192,73 0,9384 0 0 192,82 0,938 0 0 192,68 0,9387 0 0 193,44 0,935 0 0
147,81 1,2236 0 0 147,86 1,2232 0 0 148,00 1,222 0 0 148,06 1,2216 0 0
11316 1,5983 0 0 113,66 1,5912 0 [ 113,65 1,5913 [ [ 113,49 1,5936 0 0
88,34 2,0473 0 0 88,77 2,0375 0 0 88,41 2,0456 0 0 88,17 2,0513 0 0
68,40 2,6443 0 0 68,82 2,628 0 0 68,21 2,6515 0 0 68,33 2,647 0 0
53,26 3,3956 0 0 52,69 3,4326 0 0 53,83 3,3597 0 0 53,60 3,3742 0 0
33,22 5,444 0,008428 0,0008435 33,60 5,383 [ 0 33,52 5,3953 [ 0 33,72 5,3642 0 0

18,09 9,9991 0,3315 0,01922 18,52 9,7649 0,01024 0,0006043 18,97 9,5345 0,04267 0,002549 18,79 9,6247 0,003688 0,0002197
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EK-3. CiVA POROZIMETRESI SONUCLARI (1500°C’DE 60 DAKIKA,
1525°C’DE 60 DAKIKA, 1550°C’DE 60 DAKIKA, 1575°C’DE 60 DAKIKA,
1600°C’DE 60 DAKIKA)

a-24, 1500°C-60dk., d50 (medyan): 4,9643 um a-24, 1525°C-60dk., d50 (medyan): 0,75435 pm
O O dv/dD K';'\';/";:'f Kimiilatif gasmg | porgap | €V/dlo80 dv/dD K';'\'/‘)::'f Kiimiilatif
! ! Porhacmi | Porhacmi | Porhacmi(%) | dv/dD por ! ! Porhacmi | Porhacmi | Porhacmi(%) | dv/dD por
(psia) | (mikron) | = o) | (mi/g/mikron) | o7 Macmi hacmi (%) (psia) | (mikeon) | o) | (mig/mikrony | P07 PaCmi hacmi (%)
(mL/g) (mL/g)
108 | 175002 0 0 0 0,00 0,00 1,03 | 176,0459 0 0 0 0,00 0,00
201 | 900621 | 0,005 0,00001897 0,0056 018 018 2,01 | 90,0476 0 0 0 0,00 0,00
300 | 60,304 | 0,005152 | 000003016 0,010752 0,16 0,34 3 60,2639 0 0 0 0,00 0,00
400 | 452307 | 000612 | 0,00005072 0,016872 0,19 0,53 4 45,2055 0 0 0 0,00 0,00
550 | 32913 | 0,006982 | 0,00007826 0,023854 0,22 0.75 55 | 32,8959 0 0 0 0,00 0,00
6,00 | 30,1503 | 000876 0,0001207 0,032614 0,28 1,03 6 30,1505 0 0 0 0,00 0,00
749 | 24,1383 | 0,008592 0,000138 0,041206 0,27 1,30 7,49 | 24,1361 0 0 o 0,00 0,00
849 | 21,2085 | 0,008561 | 0,0001639 0,049767 0,07 157 849 | 21,3005 0 0 0 0,00 0,00
1048 | 17,0548 | 001163 0,000263 0,061397 0,37 1,03 1048 | 17,054 0 0 0 0,00 0,00
1297 | 13,0412 | 001184 0,000831 0,073237 0,37 2,31 12,07 | 13,0807 0 0 0 0,00 0,00
1597 | 11,3279 | o,01401 0,0004834 0,087247 0,44 2.75 1597 | 11,3276 0 0 0 0,00 0,00
2000 | 90424 | 001664 0,0007126 0,103887 0,52 3,07 20,01 | 90,0409 0 0 0 0,00 0,00
2498 | 72804 | 001007 0,001082 0123157 0,61 3,88 2499 | 7.0385 0 0 0 0,00 0,00
2098 | 60834 | 00231 0,001516 0,146257 073 4,61 20,07 | 60339 0 0 0 0,00 0,00
3643 | 49643 | 003216 0,002548 0178417 1,01 5,62 36,61 4,94 0,0105 0,0008336 0,0105 027 0,27
4634 | 39026 | 00416 0,004095 0,220017 1,31 6,93 4612 | 30214 | 0,01395 0,001374 0,02445 036 0,63
56,06 | 32064 | 01342 0,0164 0,354217 4,23 11,16 5652 | 31000 | 0003785 | 00004632 0,028285 0,10 0,73
7117 | 25414 | 06875 0,104 1,041717 21,66 32,82 721 | 25086 | 0,007817 0,001119 0,035552 019 0,91
86,61 | 20883 1513 02848 2,554717 47,66 80,48 8707 | 20772 | 0,00449 0,004653 0,060042 063 154
111,76 | 16183 | 0,363 0,08158 2,901017 10,91 91,39 111,86 | 1,6169 | 006744 0,01504 0,127482 173 3,08
13599 | 1,33 0,1411 00417 3042117 4,44 95,83 136,07 | 1,3292 | 0,3433 01015 0,470782 5,82 12,09
17186 | 1,054 | 006763 0,02477 3109747 213 97,96 172,36 | 1,0493 | 0,022 0,3384 1,392982 23,69 35,79
21644 | 0835 | 003137 00145 3441117 0,99 98,95 21731 | 08323 | 09516 04412 2,344582 24,45 60,23
26643 | 06788 | 001446 0,008323 3,155577 0,46 99,41 267,37 | 06764 | 06351 0,3669 2,979682 16,32 76,55
32617 | 05545 | 0,009936 0,007021 3165513 0,31 99,72 32635 | 05542 | 03975 0,2815 3,377182 10,01 86,76
41606 | 04347 | 0004596 0,004056 3,170109 014 99,86 41605 | 04347 | 02384 0,2104 3,615582 6,12 92,89
51590 | 0,3506 | 0,002527 0,002806 3172636 0,08 99,94 51621 | 03504 | 0,1319 0,1465 3,747482 3,39 96,27
63711 | 0,839 | 0,001762 0,002421 3174398 0,06 100,00 63753 | 02837 | 007733 0,1063 3,824812 1,99 98,06
79643 | 0,0071 0 0 3174398 0,00 100,00 79847 | 002265 | 003823 0,06536 3,863042 098 99,04
987,04 | 0,1832 0 0 3174398 0,00 100,00 98813 | 0183 | 001236 0,02632 3,875402 032 99,56
119920 | 0,1508 0 0 3174398 0,00 100,00 119476 | 01514 | 00154 0,04011 3,890802 0,40 99,96
149553 | 0,1200 0 0 3174398 0,00 100,00 14972 | 0,1208 0 0 3,890802 0,00 99,96
189751 | 0,0953 ) 0 3174398 0,00 100,00 189644 | 00954 | 000168 0,00678 3,892482 0,04 100,00
234222 | 00772 0 0 3174398 0,00 100,00 234488 | 00771 0 0 3,892482 0,00 100,00
289170 | 0,0625 0 0 3174398 0,00 100,00 280448 | 0,625 0 0 3,892482 0,00 100,00
350094 | 0,0504 0 0 3174398 0,00 100,00 350078 | 0,504 0 0 3,892482 0,00 100,00
448415 | 0,0403 ) 0 3174398 0,00 100,00 448356 | 0,403 0 0 3,892482 0,00 100,00
5582,37 | 0,0824 0 0 3174398 0,00 100,00 556205 | 00824 0 0 3,892482 0,00 100,00
6877.25 | 00263 0 0 3174398 0,00 100,00 6879,08 | 0,263 0 0 3,892482 0,00 100,00
857247 | 00211 0 0 3174398 0,00 100,00 857075 | 00211 0 0 3,892482 0,00 100,00
10568,84 | 0,0171 ) 0 3174398 0,00 100,00 10565,18 | 0,0171 0 0 3,892482 0,00 100,00
1315721 | 00137 ) 0 3174398 0,00 100,00 1315429 | 0,0137 0 0 3,892482 0,00 100,00
1475058 | 0,0123 0 0 3174398 0,00 100,00 1476128 | 0,0123 0 0 3,892482 0,00 100,00
16357,24 | 0,0111 ) 0 3174398 0,00 100,00 1634529 | 0,0111 0 0 3,892482 0,00 100,00
1815060 | 0,01 ) 0 3174398 0,00 100,00 18150.88 | 0,01 0 0 3,892482 0,00 100,00
19956,55 | 0,0091 0 0 3174398 0,00 100,00 19964,66_| 0,0091 0 0 3,892482 0,00 100,00
2247947 | 0,008 0 0 3174398 0,00 100,00 2248058 | 0,008 0 0 3,892482 0,00 100,00
2498623 | 0,0072 ) 0 3174398 0,00 100,00 24986,61 | 0,0072 0 0 3,892482 0,00 100,00
2748921 | 0,0066 ) 0 3174398 0,00 100,00 27488,86 | 0,0066 0 0 3,892482 0,00 100,00
29990,16 | 0,006 0 0 3174398 0,00 100,00 299903 | 0,006 0 0 3,892482 0,00 100,00
32491,02 | 0,0056 0 0 3174398 0,00 100,00 3249132 | 0,0056 0 0 3,892482 0,00 100,00
3499225 | 0,0052 ) 0 3174398 0,00 100,00 34992,35 | 0,0052 0 0 3,892482 0,00 100,00
3749163 | 0,0048 ) 0 3174398 0,00 100,00 3749313 | 0,0048 0 0 3,892482 0,00 100,00
3999136 | 0,0045 0 0 3174398 0,00 100,00 3998005 | 0,0045 0 0 3,892482 0,00 100,00
4247273 | 00043 0 0 3174398 0,00 100,00 4249063 | 0,0043 0 0 3,892482 0,00 100,00
4496461 | 0,004 0 0 3174398 0,00 100,00 4497827 | 0,004 0 0 3,892482 0,00 100,00
47461,06 | 0,008 0 0 3174398 0,00 100,00 4747059 | 0,008 0 0 3,892482 0,00 100,00
49949.65 | 0,0036 0 0 3174398 0,00 100,00 4997193 | 0,006 0 o 3,892482 0,00 100,00
52448,61 | 0,0034 0 0 3174398 0,00 100,00 5244832 | 0,0034 0 0 3,892482 0,00 100,00
54957,89 | 0,0083 0 0 3174398 0,00 100,00 5494514 | 0,0083 0 0 3,892482 0,00 100,00
5745199 | 0,0081 0 0 3174398 0,00 100,00 57452,02 | 0,0081 0 0 3,892482 0,00 100,00
5995444 | 0,008 0 0 3174398 0,00 100,00 5095520 | 0,003 0 0 3,892482 0,00 100,00
4610484 | 00039 | 0,05982 7,53 3114578 4600946 | 00039 | 007348 9.25 3,819002
35505,82 | 0,0051 ) 0 3114578 3550499 | 0,005 0 0 3,819002
2730897 | 0,0066 0 0 3114578 273214 | 0,066 0 0 3,819002
2102221 | 0,0086 0 0 3114578 2101868 | 0,0086 0 0 3,819002
1601506 | 0,013 0 0 3114578 160424 | 00113 0 0 3,819002
1242011 | 0,0146 ) 0 3114578 12426,01 | 0,0146 0 0 3,819002
963648 | 00188 ) 0 3114578 963005 | 00188 0 0 3,819002
7307.36 | 00248 0 0 3114578 732072 | 00247 0 0 3,819002
570616 | 00817 0 0 3114578 571196 | 00317 0 0 3,819002
431224 | 00419 0 0 3114578 431327 | 00410 0 0 3,819002
331127 | 00546 0 0 3114578 331093 | 00546 0 0 3,819002
2612.64 | 00692 0 0 3114578 26118 | 00692 o 0 3,819002
2007.71_| 0,090 0 0 3114578 200021 | 009 0 0 3,819002
150538 | 01201 ) 0 3114578 150719 | o012 0 0 3,819002
120431 | 01502 0 0 3114578 120528 | 01501 0 0 3,819002
904,31 02 0 0 3114578 904,19 02 0 0 3,819002
703,89 | 0,569 ) 0 3114578 702,82 | 02573 0 0 3,819002
508,08 | 0,3595 0 0 3114578 50471 | 0,3584 0 0 3,819002
40271 | 04491 0 0 3114578 40315 | 04486 0 0 3,819002
30346 | 05% 0 0 3114578 30333 | 05963 0 0 3,819002
24337 | 0,7432 0 0 3114578 2429 | 07446 0 0 3,819002
193,09 | 0,9367 0 0 3114578 193,69 | 0,0338 0 0 3,819002
14838 | 1,189 0 0 3114578 148,04 | 1,0017 0 0 3,819002
11362 | 1,5919 0 0 3114578 112,97 | 1601 0 0 3,819002
88,63 | 20407 ) 0 3114578 88,7 2,039 0,4052 0,09716 3,413802
68,54 | 26889 ) 0 3114578 68,64 | 26351 2,603 0,4864 0,810802
53,90 | 3,3556 0 0 3114578 53,46 | 3,383 13 0,186 -0,489198
32,64 | 55407 | 002401 0,002413 3,090368 3347 | 54085 | 01653 0,01663 -0,654498
18,65 | 96960 0,485 0,02836 2,605368 19 05182 | 0007467 | 0,0004462 -0,661965
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a-24, 1575°C-60dk., d50 (medyan): 0,9455 ym

a-24, 1600°C-60dk., d50 (medyan): 0,39185 ym

dV/dlogD dv/dp Kumalatit Kiimiilatif dv/dlogD dv/dD Kimalatit Kimilatif
Basing | Porcapt . . dv/dD ) Basing Por capt g X dv/dp .
iy | (oeony | Porhaemi | por hacmi porhacmi | POThaCmi4) | dv/dDpor P (miony Por hacmi por hacmi pornacmi | POThaCmi(4) | dV/dDpor
(mi/g) | (mt/g/mikron) | "7 15 hacmi (%) (mi/g) | (mt/g/mikron) | "TT5 hacmi (%)
1,03 | 1756986 ) 0 0 0,00 0,00 1,03 176,1618 0 0 0 0,00 0,00
2,01 | 90,0528 o 0 o 0,00 0,00 2,01 90,1473 0 0 0 0,00 0,00
3 60,253 0 0 0 0,00 0,00 3,00 60,3059 0 ) 0 0,00 0.00
4 45,2201 ) 0 0 0,00 0,00 4,00 45,2212 0 0 0 0,00 0,00
55 | 32,9020 ) 0 0 0,00 0,00 5,49 32,0143 0 0 0 0,00 0,00
6 30,1576 o 0 o 0,00 0,00 6,00 30,1626 0 0 0 0,00 0,00
7,49 | 24,139 ) 0 o 0,00 0,00 7,49 24,1402 0 0 0 0,00 0,00
849 | 21,0074 ) 0 0 0,00 0,00 8,49 21,3023 0 0 0 0,00 0,00
1048 | 17,0501 ) 0 0 0,00 0,00 10,48 17,0504 0 0 0 0,00 0,00
12,07 | 13,9411 ) 0 0 0,00 0,00 12,07 13,0437 0 0 0 0,00 0,00
1507 | 11,3255 o 0 o 0,00 0,00 15,96 11,3295 0 0 0 0,00 0,00
2001 | 90406 ) 0 0 0,00 0,00 20,00 9,0451 0 ) 0 0,00 0,00
24,08 | 7,29 0 0 0 0,00 0,00 24,98 7,401 0 0 0 0,00 0,00
29,98 | 60336 ) 0 0 0,00 0,00 29,98 6,0337 0 0 0 0,00 0,00
36,7 | 49279 | oo1701 0,001424 0,01791 0,53 0,53 36,58 4,944 0,007583 0,000602 0007583 0.26 0.26
4708 | 3sa15 | o014 0,001109 0,02905 0,33 0,86 46,40 3,8077 0 0 0,007583 0,00 0,26
56,79 | 31847 | 001303 0,001616 0,04208 0,39 1,05 56,47 3,031 0 0 0,007583 0,00 0,26
71,83 | 25178 | 003109 0,004757 0,07317 0,92 218 71,98 25127 0 0 0,007583 0,00 0,26
8677 | 20844 | 005004 0,009472 0,12321 1,49 3,66 86,49 2,091 0,01945 0,00368 0027033 0,67 0.94
111,49 | 16222 | 007883 0,01857 0,20204 2,34 6,01 110,66 1,6344 0,03256 0,007629 0.059593 113 2,07
13642 | 13258 | 01704 0,05039 0,37244 5,07 11,08 136,55 1,3245 0,05071 0,01494 0,110303 1.76 383
171,00 | 10575 | 05444 0,1992 0,01684 16,10 27,07 171,95 1,0518 0,07326 0,02689 0,183563 2,54 6,37
216,99 | 08335 1,004 0,482 1,06084 31,05 58,32 215,98 0,8374 0,1242 0,05736 0,307763 231 10,67
267,23 | 0,6768 0,871 0,5027 2,83184 25,91 84,23 265,92 0,6801 0,3245 0,1864 0,632263 11,05 21,93
32705 | 0553 0,3285 0,2328 3,16034 0,77 94,00 325,10 0,5563 0,5447 0,3839 1,176963 18,89 40,82
41655 | 04342 | 01235 0,1092 3,08384 3,67 97.67 417,28 0,4334 0,5745 0,5068 1,751463 19,03 60,75
51559 | 03508 | 0,0426 0,04731 3,32644 127 98,94 516,24 0,3503 0,5179 0,5761 2,260363 17,9 78,71
63654 | 02841 | 002118 0,02908 3,34762 0,63 99,57 635,67 0,2845 0,3218 0,4419 2,501163 11,16 89,87
798,75 | 002264 | 0009631 0,01645 3,357251 0,29 99,86 797,08 0,2269 0,1599 0,2728 2,751063 5,55 95,41
98504 | 01836 | 0,004837 0,01028 3,362088 0,14 100,00 985,61 0,1835 0,0713 0,1515 2,822363 2,47 97,89
11976 | 0,51 ) 0 3,362088 0,00 100,00 1198,35 0,1509 0,03156 0,08224 2,853923 1,09 98,98
150181 | 0,204 ) 0 3,362088 0,00 100,00 1496,28 0,1209 0,01385 0,04444 2,867773 048 99,46
189459 | 0,955 0 0 3,362088 0,00 100,00 1898,86 0,0052 0,008183 0,03304 2,875056 0.28 9,75
23418 | 00772 ) 0 3,362088 0,00 100,00 2341,78 0,0772 0,004325 0,02186 2,880281 015 99,90
2894,98 | 00625 0 0 3,362088 0,00 100,00 2894,41 0,0625 0,00299 0,01865 2,883271 0,10 100,00
3502,67 | 0,0503 ) 0 3,362088 0,00 100,00 3591,52 0,0504 0 0 2,883271 0,00 100,00
448426 | 0,0403 o 0 3,362088 0,00 100,00 448713 0,0403 0 0 2,883271 0,00 100,00
5582,38 | 0,324 ) 0 3,362088 0,00 100,00 581,03 0,0324 0 0 2,883271 0,00 100,00
6878,5 | 0,0263 ) 0 3,362088 0,00 100,00 6878,36 0,0263 0 ) 2,883271 0,00 100,00
856113 | 0,0211 ) 0 3,362088 0,00 100,00 8574,21 0,0211 0 0 2883271 0,00 100,00
10565,89 | 0,0171 ) 0 3,362088 0,00 100,00 10571,49 0,0171 0 0 2,883271 0,00 100,00
13157,19 | 0,0137 ) 0 3,362088 0,00 100,00 13164,30 0,0137 0 0 2,883271 0,00 100,00
14762,11 | 00123 ) 0 3,362088 0,00 100,00 14764,85 0,0122 0 0 2,883271 0,00 100,00
16365,11 | 0,0111 ) 0 3,362088 0,00 100,00 16367,33 0,0111 0 0 2883271 0,00 100,00
18156,78 | 0,01 ) 0 3,362088 0,00 100,00 18156,86 0,01 0 0 2,883271 0,00 100,00
19961,03 | 0,0091 o 0 3,362088 0,00 100,00 19960,39 0,001 0 0 2,883271 0,00 100,00
224792 | 0008 ) 0 3,362088 0,00 100,00 22480,53 0,008 0 0 2,883271 0,00 100,00
24989,45 | 0,072 ) 0 3,362088 0,00 100,00 24987,13 0,0072 0 0 2,883271 0,00 100,00
27452,86 | 0,0066 ) 0 3,362088 0,00 100,00 27488,47 0,006 0 0 2,883271 0,00 100,00
29992,51 | 0,006 o 0 3,362088 0,00 100,00 29988,73 0,006 0 0 2,883271 0,00 100,00
3249320 | 0,0056 o 0 3,362088 0,00 100,00 32489,41 0,0056 0 0 2,883271 0,00 100,00
3499163 | 0,052 ) 0 3,362088 0,00 100,00 34989,50 0,0052 0 ) 2,883271 0,00 100,00
37493,31 | 0,0048 0 0 3,362088 0,00 100,00 37459,45 0,0048 0 0 2883271 0,00 100,00
39976,87 | 0,0045 ) 0 3,362088 0,00 100,00 3993,06 0,0045 0 0 2,883271 0,00 100,00
4248188 | 0,043 o 0 3,362088 0,00 100,00 42490,48 0,0043 0 0 2,883271 0,00 100,00
4494242 | 0,004 ) 0 3,362088 0,00 100,00 44968,46 0,004 0 0 2,883271 0,00 100,00
474249 | 0,0038 ) 0 3,362088 0,00 100,00 47456,35 0,0038 0 ) 2,883271 0,00 100,00
4994481 | 0,036 ) 0 3,362088 0,00 100,00 49043,66 0,0036 0 0 2,883271 0,00 100,00
52452,27 | 0,0034 ) 0 3,362088 0,00 100,00 52445,11 0,0034 0 0 2,883271 0,00 100,00
54941,26 | 0,0033 ) 0 3,362088 0,00 100,00 54946,02 0,0033 0 0 2,883271 0,00 100,00
57460,63 | 0,001 ) 0 3,362088 0,00 100,00 57455,60 0,0031 0 0 2,883271 0,00 100,00
5004112 | 0,003 ) 0 3,362088 0,00 100,00 5995618 0,003 0 0 2883271 0,00 100,00
4610232 | 00039 | 007571 9,53 3,086378 46102,79 0,0039 0,05224 6,576 2,831031
35507,34 | 0,0051 0 0 3,086378 35508,66 0,0051 0 0 2,831031
2732077 | 0,0066 ) 0 3,086378 2732167 0,0066 0 0 2,831031
2102023 | 0,086 ) 0 3,086378 21020,28 0,0086 0 0 2,831031
16032,48 | 0,013 ) 0 3,086378 16029,42 0,0113 0 0 2,831031
12427,81 | 00146 o 0 3,086378 12423,42 0,0146 0 0 2,831031
963028 | 0,018 0 0 3,086378 9632,93 0,0188 0 0 2,831031
73056 | 0,0248 ) 0 3,086378 7324,80 0,047 0 0 2,831081
5706,66 | 00817 ) 0 3,086378 5723,67 0,0316 0 0 2,831031
431282 | 0,019 ) 0 3,086378 4320,65 0,0419 0 0 2,831031
330919 | 0,0547 o 0 3,086378 331415 0,0546 0 0 2,831031
261025 | 0,0693 0 0 3,086378 2612,46 0,0692 0 0 2,831031
200871 | 009 ) 0 3,086378 2008,23 0,001 0 0 2,831031
150696 | 012 ) 0 3,086378 1506,19 0,1201 0 0 2,831031
120569 | 015 o 0 3,086378 1202,42 0,1504 0 0 2,831031
904,43 02 ) 0 3,086378 904,18 02 0 0 2,831031
703,32 | 02572 ) 0 3,086378 704,00 0,2569 0 0 2,831031
503,65 | 0,3591 ) 0 3,086378 504,33 0,3586 0 0 2,831031
40258 | 04493 ) 0 3,086378 403,73 0,448 0 0 2,831031
30292 | 05971 ) 0 3,086378 308,47 0,59 0 0 2,831031
242,59 | 0,7456 ) 0 3,086378 243,14 0,7439 0 0 2,831031
192,01 | 09375 ) 0 3,086378 192,74 0,9384 0 0 2,831031
1482 | 172004 ) 0 3,086378 148,31 1,195 0 0 2,831031
113,36 | 15954 o 0 3,086378 113,45 1,5042 0,08215 0,02551 2,748881
88,68 | 2,0395 | 008600 0,02068 3,00288 87,77 2,0607 0,6234 0,149 2125481
6827 | 26491 1,579 0,2942 1,621288 68,04 2,6235 1,003 0,2036 1,032481
53,20 | 33041 | 00428 0,1362 0,678488 53,77 3,3637 0,3267 0,04763 0,705781
3354 | 53025 | o407 0,01415 0,537788 33,70 5,3676 0,09548 0,00967 0,610301
1903 | 95032 | o,0241 0,001442 0,513688 18,60 90,7213 0,05338 0,003162 0,556921




125

a-24, 1600°C-120dk., d50 (medyan): 5,0293 ym

a-24 G, 1500°C-60dk., d50 (medyan): 2,0844 pm

gasme por cap dv/dlogd dv/dD K:'\'I'/";:" Kiimilatif gasnc Por sapt dV/dlogD dv/dD K';"'I'/"‘::'f Kiimiilatif
p (miceon) Por hacmi Por hacmi porhacmi | Porhacmi(%) | dv/dppor poi i Por hacmi Por hacmi porhagmi | POThacmi(%) | - dv/dD por
(mifg) | (mi/g/mikeon) | "0E hacmi (%) (mifg) | (mi/g/mikron) | "0 hacmi (%)
104 173,0327 0 0 0 0,00 0,00 1,03 1761871 0 0 ) 0,00 0,00
2.02 89,6269 0,00171 0,000005842 0,00171 026 026 2,01 90,1863 0,0478 0,0001616 0,0478 2,02 2.02
3,00 60,2408 0,001598 | 0,000009386 | 0,003308 024 0,50 3,00 60,3123 0,03786 0,0002215 0,08566 1,60 3.62
4,00 45,2314 0,001583 0,00001313 0,004891 0,24 073 4,00 45,2388 0,071 0,0003074 0,12276 157 519
5,50 32,8903 0,00178 0,00001995 0,006671 027 1,00 5,49 329224 0,0326 0,0003654 0,15536 1,38 6.5
6,00 30,1454 0 0 0,006671 0,00 1,00 6,00 30,1606 0,0352 0,0004849 0,19056 1,49 8,05
7,49 24,1488 0,002148 0,0000345 0,008819 032 132 7,49 24,1382 0,02852 0,0004581 0,21908 1,20 0,25
8,49 21,3007 0,003073 0,0000588 0,011892 046 178 8,49 21,3031 0,03061 0,0005858 0,24969 1,29 10,55
10,48 17,2507 0,002904 0,00006567 0,014796 044 222 1048 17,2527 0,03129 0,0007076 0,28098 1,32 11,87
12,07 13,94 0,004364 0,000122 0,01916 065 2.87 12,97 13,9428 0,04054 0,001133 0,32152 171 13,58
15,97 11,3265 0,00579 0,0001998 0,02495 0,87 3,74 15,97 11,3286 0.06535 0,002254 0,38687 2,76 16,34
19,95 9,0652 0,007129 0,0003049 0,032079 1,07 4,81 20,00 9.0431 0,1415 0,006059 0,52837 5,98 22,32
24,99 7,037 001118 0,0005981 0,043259 1,68 6.49 24,98 7,2398 01778 0,009521 0,70617 7,51 29,83
20,98 6,0338 0,02096 0,001375 0,064219 314 0,63 29,97 60343 0,1747 001146 0,88087 7,38 37.21
35,9 5,0293 0,02014 0,001586 0,084359 3,02 12,65 36,50 4,9554 0,08568 0,006809 0,96675 3,63 40,83
46,27 3,9087 0,02807 0,002742 0,112429 421 16,86 4637 39005 01312 0,01293 1,09795 5,54 46,38
56,26 3,2146 01214 0,01484 0,233829 18,20 35,06 56,08 3,2253 0,3499 004278 1,44785 14,78 61,16
7155 2.5217 0,259 0,03433 0,459729 33,87 68,92 70,90 2,5509 0,4158 0,06281 1,86365 17,56 78.72
87,08 2,0769 0,1084 0,02051 0,568129 16,25 85,17 86,77 2,0844 0,2165 0,0407 2,08015 9,14 87,86
111,07 16283 0,04704 0,01108 0,615169 7,05 92,23 111,04 1,6288 0,1102 0,02501 2,19035 4,65 92,52
136,62 13219 0,02086 0.006164 0,636029 313 95,35 137,31 13172 0,05228 0,01547 2,24263 2,21 04,73
171,40 10852 0,01267 0,004651 0,648699 1,90 97,25 17253 1,0483 0,029 0,01069 2,27163 1,22 95,95
217,03 0,8334 0,007614 0,003518 0,656313 1,14 98,39 216,51 0,8353 0,0184 0,008522 2,29003 0.78 96.73
266,18 0,6795 0,004224 0,002433 0,660537 063 99,03 266,53 0,6786 0,01248 0,007185 2,30251 0,53 97.25
326,45 0,554 0,002905 0,002053 0,663442 0,44 99,46 327,44 0,5523 0,01094 0007746 2,31345 0.46 97,72
417,19 0,4335 0,002326 0,002056 0,665768 035 90,81 416,28 04345 0,008156 0,007213 2,321606 0.34 96,06
515,56 0,3508 0,001257 0,001398 0,667025 019 100,00 516.78 0.35 0,00699 0,007769 2,328596 0.30 98,36
637,36 0,2838 0 0 0,667025 0,00 100,00 636,87 0,284 0,007683 0,01056 2,336279 0.32 98,68
796,06 0,2272 0 0 0,667025 0,00 100,00 797,18 0,2269 0,003816 0,006516 2,340095 0.16 98,84
985,92 0,1834 0 0 0,667025 0,00 100,00 985,97 0,1834 0,003369 0,007159 2,343464 0.14 98,98
1197,05 0,1511 0 0 0,667025 0,00 100,00 1198,76 0,1500 0,005521 0,01439 2,348985 0.23 99,22
1495,34 0.121 0 0 0.667025 0,00 100,00 1493,91 01211 0,005038 0,01616 2,354023 0.21 90,43
1897,22 0,0953 0 0 0,667025 0,00 100,00 1894,34 0,0955 0,003925 0,01582 2,357948 0.17 99,60
2345,10 0,0771 0 0 0,667025 0,00 100,00 2344,50 00771 0,004947 0,02498 2,362895 0.21 90,81
2893,69 0,0625 0 0 0,667025 0,00 100,00 289333 0,0625 0,002125 001327 2,36502 0,09 99,90
3591,96 0,0504 0 0 0,667025 0,00 100,00 350126 0,0504 0,002484 0,01919 2,367504 0.10 100,00
4486,27 0,0403 0 0 0,667025 0,00 100,00 4484,63 0,0403 0 0 2,367504 0,00 100,00
5583,15 0,0324 0 0 0,667025 0,00 100,00 5582,42 0,0324 0 0 2,367504 0,00 100,00
6877.13 0,0263 0 0 0,667025 0,00 100,00 6878,75 0,0263 0 0 2,367504 0,00 100,00
8576,64 0,0211 0 0 0,667025 0,00 100,00 8574,11 0,0211 0 0 2,367504 0,00 100,00
10565,91 0,0171 0 0 0,667025 0,00 100,00 10568,10 00171 0 0 2,367504 0,00 100,00
13162,97 0,0137 0 0 0.667025 0,00 100,00 13165,36 0,0137 0 0 2,367504 0,00 100,00
14756,31 0,0123 0 0 0.667025 0,00 100,00 14760,14 0,0123 0 0 2,367504 0,00 100,00
16359,15 0,0111 0 0 0,667025 0,00 100,00 16353,62 00111 0 0 2,367504 0,00 100,00
18165,51 0,01 0 0 0,667025 0,00 100,00 18156,26 0,01 0 0 2,367504 0,00 100,00
19952,57 0,0091 0 0 0,667025 0,00 100,00 19956,16 0,091 0 0 2,367504 0,00 100,00
22479,22 0,008 0 0 0.667025 0,00 100,00 22474,84 0,008 0 0 2,367504 0,00 100,00
24987,97 0,0072 0 0 0,667025 0,00 100,00 24987,98 00072 0 0 2,367504 0,00 100,00
27488,43 0,006 0 0 0.667025 0,00 100,00 27483,84 0,0066 0 0 2,367504 0,00 100,00
2999153 0,006 0 0 0,667025 0,00 100,00 29988,83 0,006 0 0 2,367504 0,00 100,00
32492,57 0,0056 0 0 0,667025 0,00 100,00 32490,97 0,0056 0 0 2,367504 0,00 100,00
34991,94 0,0052 0 0 0,667025 0,00 100,00 34990,24 0,0052 0 0 2,367504 0,00 100,00
37492,60 0,0048 0 0 0.667025 0.00 100,00 37493,32 0,0048 0 0 2,367504 0,00 100,00
39960,99 0,0045 0 0 0.667025 0.00 100,00 39979,72 0,0045 0 0 2,367504 0,00 100,00
42482,11 0,0043 0 0 0,667025 0,00 100,00 42491,22 0,0043 0 0 2,367504 0,00 100,00
44958,92 0,004 0 0 0.667025 0.00 100,00 44977,53 0,004 0 0 2,367504 0,00 100,00
4745938 0,0038 0 0 0,667025 0.00 100,00 47474,90 0,0038 0 0 2.367504 0,00 100,00
49953,94 0,0036 0 0 0,667025 0,00 100,00 49941,65 0,0036 0 0 2,367504 0,00 100,00
52426,71 0,0034 0 0 0,667025 0,00 100,00 52452,76 0,0034 0 0 2.367504 0,00 100,00
54949,11 0,0033 0 0 0,667025 0,00 100,00 54957,22 0,0033 0 0 2,367504 0,00 100,00
57446,58 0,0031 0 0 0,667025 0,00 100,00 57455,34 0,001 0 0 2,367504 0,00 100,00
59949, 71 0,003 0 0 0,667025 0,00 100,00 59058,82 0,003 0 0 2,367504 0,00 100,00
46092,84 0,0039 001698 2,137 0,650045 46104,91 0,0039 0,02305 2,901 2,344454
35506,77 0,005 0 0 0,650045 35506,75 0,0051 0 0 2,304054
27318,34 0,006 0 0 0,650045 27319,13 0,0066 0 0 2,344454
21024,98 0,0086 0 0 0,650045 21021,87 0,0086 0 0 2,344454
16024,50 0,0113 0 0 0,650045 16027,97 00113 0 0 2,344454
12435,78 0,0145 0 0 0,650045 12438,75 00145 0 0 2,344454
9627.24 0,0188 0 0 0,650045 9633,37 0,0188 0 0 2,344454
7317.16 0,047 0 0 0,650045 7317,32 00247 0 0 2,344454
5715,28 0,0316 0 0 0,650045 5718,80 00316 0 0 2,344454
431756 0,0419 0 0 0,650045 431147 00419 0 0 2,344454
3309,09 0,047 0 0 0,650045 331084 0,0546 0 0 2,344454
2610,47 0,0693 0 0 0,650045 261074 0,0693 0 0 2,344454
2006,10 0,0902 0 0 0,650045 200857 0,09 0 0 2,344454
1506,97 012 0 0 0,650045 1506,86 012 0 0 2,344454
1203,86 0,1502 0 0 0,650045 120227 01504 0 0 2,344454
901,51 0,2006 0 0 0,650045 904,36 0.2 0 0 2,344454
703,27 0,572 0 0 0,650045 703,33 02572 0 0 2,344454
503,35 0,3593 0 0 0,650045 503,10 0,3505 0 0 2,344454
403,72 0,448 0 0 0,650045 402,94 0,4489 0 0 2,344454
302,82 0,5973 0 0 0,650045 302,96 0,597 0 0 2,344454
242,93 0,745 0 0 0,650045 242,48 0,7459 0 0 2,344454
192,82 0,938 0 0 0,650045 192,65 09388 0 0 2,344454
147,86 1,032 0 0 0,650045 147,78 1,238 0 0 2,344454
113,66 15912 0 0 0,650045 113,05 1,5999 0 0 2,344454
88,77 2,0375 0 0 0,650045 88,01 2,055 0 0 2,344454
68,82 2,628 0 0 0,650045 68,54 2.6387 0 0 2,344454
52,69 3,4326 0 0 0,650045 53,70 33677 0 0 2,344454
33,60 5,383 0 0 0,650045 33,45 5,4062 0 0 2,344454
18,52 9,7649 001024 0,0006043 0,639805 18,82 9,6007 0 0 2,344454




126

a-24 G, 1525°C-60dk., d50 (medyan): 0,6778 um

a-24 G, 1550°C-60dk., d50 (medyan): 2,75435 um

gasme por cap dv/dlogd dv/dD K:'\'I'/";:" Kiimilatif gasnc Por sapt dV/dlogD dv/dD K';"'I'/"‘::'f Kiimiilatif
p (miceon) Por hacmi Por hacmi porhacmi | Porhacmi(%) | dv/dppor poi i Por hacmi Por hacmi porhagmi | POThacmi(%) | - dv/dD por
(mifg) | (mi/g/mikeon) | "0E hacmi (%) (mifg) | (mi/g/mikron) | "0 hacmi (%)
103 175,9953 0 0 0 0.00 0,00 1,03 1758748 0 0 ) 0,00 0,00
2,01 90,0999 0 0 ) 0,00 0,00 2,01 90,0865 0 0 ) 0,00 0,00
3,00 60,2636 0 0 ) 0,00 0,00 3,00 60,3239 0 0 ) 0,00 0,00
4,00 45,2446 0 ) ) 0,00 0,00 4,00 45,2205 0 0 0 0,00 0,00
5,50 32,909 0 0 ) 0,00 0,00 5,50 32,8998 0 0 ) 0,00 0,00
6,00 30,1552 0 ) ) 0,00 0,00 6,00 30,1547 0 0 ) 0,00 0,00
7,49 24,1461 0 0 ) 0,00 0,00 7,49 24,1365 0 0 0 0,00 0,00
8,49 21,3005 0 0 ) 0,00 0,00 8,49 21,3035 0 0 ) 0,00 0,00
10,48 17,0537 0 0 ) 0,00 0,00 1048 17,2545 0 0 ) 0,00 0,00
12,07 13,0422 0 0 ) 0,00 0,00 12,97 13,042 0 0 0 0,00 0,00
15,97 11,3284 0 0 ) 0,00 0,00 15,97 11,327 0 0 ) 0,00 0,00
20,00 0,0414 0 0 ) 0,00 0,00 20,00 9.0435 0 0 0 0,00 0,00
24,98 7,397 0 0 ) 0,00 0,00 24,98 7,2303 0 0 0 0,00 0,00
20,98 6,0332 0 0 ) 0,00 0,00 29,98 60336 0 0 0 0,00 0,00
35,81 5,0506 0,107 0,008411 0107 2,33 2,33 36,94 4,8968 0,07218 0,005757 0,07218 28,72 28,72
46,43 3,8955 0,229 0,02236 0,336 2,98 7,30 46,46 38925 0.1472 0,01461 0,21938 58,57 87,29
57,04 3,1707 0,6407 0,07903 09767 13,93 21,23 56,53 31997 0 0 0,21938 0,00 87,29
72,07 2,509 0,9193 01412 1,69 19,99 21,22 7156 2,525 0 0 0,21938 0,00 87,29
86,07 2,1014 0,7773 0,1468 2,6733 16,90 58,12 86,25 2,097 0 0 0,21938 0,00 87,29
111,03 16159 0,568 0,1215 31901 11,04 69,35 11101 1,6162 0,02752 0,006475 0,2469 10,05 98,24
136,78 13223 0378 0,121 3,5681 822 77,57 136,40 1,3250 0,004425 0,001311 0.251325 1,76 100,00
171,74 10531 0,2652 0,0974 3.8333 5,77 83,34 171,82 1,0527 0 0 0,251325 0,00 100,00
215,92 0,8376 0,1868 0,08617 4,0201 4,06 87,40 215,84 0,8379 0 0 0.251325 0,00 100,00
266,64 0,6778 0,1547 0,08899 41748 336 90,76 266,25 06793 0 0 0.251325 0,00 100,00
327,05 0,553 0114 0,08076 4,268 2,48 93,24 32692 0,5532 0 0 0.251325 0,00 100,00
417,51 0,4332 0,07965 0,0705 4,36845 173 94,97 417.23 04335 0 0 0.251325 0,00 100,00
515,53 0,3508 0,05619 0,06248 4,42264 1,02 96,10 516,75 0.35 0 0 0.251325 0,00 100,00
635,35 0,2847 0,04601 0,06311 4,47065 1,00 97,19 635,89 0,284 0 0 0.251325 0,00 100,00
797,05 0,2269 0,04366 0,07445 451431 095 98,14 798,30 0,2266 0 0 0.251325 0.00 100,00
988,05 0,1831 0,03886 0,08266 455317 084 98,99 987,02 0,1832 0 0 0.251325 0,00 100,00
1194,15 0,1515 0,02547 0,06633 457864 0,55 99,54 1194,61 0,1514 0 0 0.251325 0,00 100,00
1496,92 0,1208 001419 0,04547 450283 031 99,85 1496,16 0,1209 0 0 0.251325 0.00 100,00
1898,13 0,0953 0,007008 0,0283 4,509838 015 100,00 189,05 0,0952 0 0 0.251325 0,00 100,00
2345,48 0,0771 0 0 4599838 0,00 100,00 2345,67 00771 0 0 0.251325 0.00 100,00
289185 0,0625 0 0 4509838 0,00 100,00 2893,52 0,0625 0 0 0.251325 0,00 100,00
3502,11 0,0504 0 0 4509838 0,00 100,00 352,56 0,0503 0 0 0.251325 0,00 100,00
448533 0,0403 0 0 4599838 0,00 100,00 4485,29 0,0403 0 0 0.251325 0,00 100,00
5581,23 0,0324 0 0 4509838 0,00 100,00 5580,32 0,0324 0 0 0.251325 0,00 100,00
6876,40 0,0263 0 0 4509838 0,00 100,00 6875,50 0,0263 0 0 0.251325 0,00 100,00
8571,90 0,0211 0 0 4599838 0,00 100,00 8574,38 0,0211 0 0 0.251325 0,00 100,00
10564,73 0,0171 0 0 4509838 0,00 100,00 10569,08 00171 0 0 0.251325 0,00 100,00
13160,23 0,0137 0 0 4599838 0.00 100,00 13158,31 0,0137 0 0 0.251325 0,00 100,00
14750,76 0,0123 0 0 4599838 0,00 100,00 14762,39 00123 0 0 0.251325 0,00 100,00
16360,73 0,0111 0 0 4509838 0,00 100,00 16358,88 00111 0 0 0.251325 0,00 100,00
18154,70 0,01 0 0 4599838 0.00 100,00 18156,18 0,01 0 0 0.251325 0,00 100,00
19945,82 0,0091 0 0 4599838 0,00 100,00 19964,28 0,091 0 0 0.251325 0,00 100,00
22477,85 0,008 0 0 4599838 0,00 100,00 22478,42 0,008 0 0 0.251325 0,00 100,00
24976,17 0,0072 0 0 4599838 0,00 100,00 24985,22 00072 0 0 0.251325 0,00 100,00
27487,90 0,006 0 0 4599838 0,00 100,00 27488,83 0,0066 0 0 0.251325 0,00 100,00
29990,24 0,006 0 ) 4,599838 0,00 100,00 29991,98 0,006 0 0 0.251325 0,00 100,00
32491,73 0,0056 0 0 4599838 0,00 100,00 32493,47 0,0056 0 0 0.251325 0,00 100,00
34985,16 0,0052 0 0 4599838 0,00 100,00 34991,87 0,0052 0 0 0.251325 0,00 100,00
37492,47 0,0048 0 0 4599838 0.00 100,00 3749153 0,0048 0 0 0.251325 0,00 100,00
39995,32 0,0045 0 0 4599838 0.00 100,00 39901,38 0,0045 0 0 0,251325 0,00 100,00
4248939 0,0043 0 0 4,50838 0,00 100,00 42463,13 0,0043 0 0 0.251325 0,00 100,00
44944,46 0,004 0 0 4599838 0.00 100,00 44954,89 0,004 0 0 0.251325 0,00 100,00
47424,90 0,0038 0 0 4599838 0.00 100,00 4747411 0,0038 0 0 0,251325 0,00 100,00
49953,67 0,0036 0 0 4,599838 0,00 100,00 49044,77 0,0036 0 0 0,251325 0,00 100,00
52435,95 0,0034 0 0 4509838 0,00 100,00 52455,66 0,0034 0 0 0,251325 0,00 100,00
54948,39 0,0033 0 0 4,599838 0,00 100,00 54954,26 0,0033 0 0 0,251325 0,00 100,00
57457,84 0,0031 0 0 4,599838 0,00 100,00 57455,16 0,001 0 0 0,251325 0,00 100,00
5996189 0,003 0 0 4,599838 0,00 100,00 59954,89 0,003 0 0 0,251325 0,00 100,00
46105,08 0,0039 0,08245 10,38 4517388 46099,62 0,0039 0,1239 156 0,127425
35508,59 0,005 0 0 4517388 35506,80 0,0051 0 0 0,127425
27310,50 0,006 0 0 4517388 27312,00 0,0066 0 0 0,127425
2100768 0,0086 0 0 4517388 21019,37 0,0086 0 0 0,127425
1603188 0,0113 0 0 4517388 16024,18 00113 0 0 0,127425
12427,33 0,0146 0 0 4517388 1242025 00146 0 0 0,127425
963100 0,0188 0 0 4517388 9630,93 0,0188 0 0 0,127425
7317,10 0,047 0 0 4517388 731732 00247 0 0 0,127425
5716,99 0,0316 0 0 4517388 5703,00 00317 0 0 0,127425
314,81 0,0419 0 0 4517388 4316,78 00419 0 0 0,127425
3304,11 0,047 0 0 4517388 314,12 0,0546 0 0 0,127425
261187 0,0692 0 0 4517388 261201 0,0692 0 0 0,127425
2009,18 0,09 0 0 4517388 200973 0,09 0 0 0,127425
1507,04 012 0 0 4517388 1506,29 01201 0 0 0,127425
1203,74 0,1503 0 0 4517388 120514 0,1501 0 0 0,127425
902,01 0,2005 0 0 4517388 902,92 0,2008 0 0 0,127425
703,18 0,572 0 0 4517388 70395 0,2569 0 0 0,127425
503,79 0,359 0 0 4517388 503,50 0,3502 0 0 0,127425
403,48 0,4483 0 0 4517388 404,04 0,4476 0 0 0,127425
302,96 0,597 0 0 4517388 303,17 0,5966 0 0 0,127425
242,76 0,745 0 0 4517388 243,28 07434 0 0 0,127425
193,29 0,9357 0 0 4517388 192,68 09387 0 0 0,127425
148,22 1,2202 0 0 4517388 148,41 1,2186 0 0 0,127425
113,26 1,5969 0 0 4517388 113,01 1,6004 0 0 0,127425
88,85 2,0355 0 0 4517388 88,46 2,0447 0 0 0,127425
68,28 2,648 005146 0,009597 2,465928 68,87 2.626 0 0 0,127425
53,43 3,3848 01828 0,02645 4,283128 53,66 33708 0 0 0,127425
33,54 5,3918 04823 0,04859 3,800828 34,03 53143 0 0 0,127425
18,70 0,6717 1,06 0,06283 2,740828 18,87 9,5861 0,4352 0,0261 -0,307775
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a-24 G, 1575°C-60dk., d50 (medyan): 0,5533 um

a-24 G, 1600°C-60dk., d50 (medyan): 0,61705 um

gasme por cap dv/dlogd dv/dD K:'\'I'/";:" Kiimilatif gasnc Por sapt dV/dlogD dv/dD K';"'I'/"‘::'f Kiimiilatif
p (miceon) Por hacmi Por hacmi porhacmi | Porhacmi(%) | dv/dppor poi i Por hacmi Por hacmi porhagmi | POThacmi(%) | - dv/dD por
(mifg) | (mi/g/mikeon) | "0E hacmi (%) (mifg) | (mi/g/mikron) | "0 hacmi (%)
103 175,984 0 0 0 0.00 0,00 1,03 1758903 0 0 ) 0,00 0,00
2,01 90,105 0 0 ) 0,00 0,00 2,01 90,0915 0 0 ) 0,00 0,00
3,00 60,2759 0 0 ) 0,00 0,00 3,00 60,2571 0 0 ) 0,00 0,00
4,00 45,2299 0 ) ) 0,00 0,00 4,00 45,2131 0 0 0 0,00 0,00
5,49 32,9152 0 0 ) 0,00 0,00 5,50 32,8987 0 0 ) 0,00 0,00
6,00 30,1525 0 ) ) 0,00 0,00 6,00 30,1685 0 0 ) 0,00 0,00
7,49 24,1317 0 0 ) 0,00 0,00 7,49 24,1448 0 0 0 0,00 0,00
8,49 21,2971 0 0 ) 0,00 0,00 8,49 21,2984 0 0 ) 0,00 0,00
10,48 17,2566 0 0 ) 0,00 0,00 1048 17,2519 0 0 ) 0,00 0,00
12,07 13,0414 0 0 ) 0,00 0,00 12,97 13,9425 0 0 0 0,00 0,00
15,96 11,3327 0 0 ) 0,00 0,00 15,97 11,3275 0 0 ) 0,00 0,00
20,01 9,039 0 0 ) 0,00 0,00 20,00 9.0431 0 0 0 0,00 0,00
24,98 7,395 0 0 ) 0,00 0,00 24,98 7,2397 0 0 0 0,00 0,00
20,98 6,0338 0 0 ) 0,00 0,00 29,98 60336 0 0 0 0,00 0,00
36,26 4,9886 0,04003 0,003164 004003 0,89 0,89 36,54 4,9502 0.06086 0004828 0,06086 2,20 2,20
46,68 3,8748 0,02187 0,002154 0,0619 048 1,37 47,08 38442 0,09841 0,009771 0,15927 3,56 5,76
56,75 3,1868 0,03434 0,004237 0,09624 0.76 213 57,16 31644 0.2079 0,02585 0,36717 7,52 13.29
7158 2,568 0,04861 0,007423 0,14485 1,08 321 7134 25351 0,3016 0,04616 0,66877 10,91 24,20
86,78 2,0841 0,1194 0,02256 0,26425 2,64 5,85 86,78 2,0841 0,4043 0,07626 1,07307 14,63 38,83
111,02 1,616 0,2407 0,05681 050495 533 1118 111,90 1,6163 0,3737 0,08818 1,44677 1352 52,35
136,74 13227 0,454 0,1346 095895 10,05 21,23 136,82 1,3219 0,3143 0,09324 176107 11,37 63.73
172,11 1,0508 0,6436 0,236 1,60255 14,25 35,47 171,56 1,0542 0,252 0,0925 2,01307 0.12 72,84
215,73 0,8384 0,6612 0,3053 2,26375 14,64 50,11 21664 0,8349 0,1911 0,08825 2,20417 6.92 79.76
265,73 0,6806 0,5617 0,324 2,82545 12.43 62.55 266,08 0,6797 0.1525 008775 2,35667 5,52 8528
326,87 0,533 0,4646 0,3282 3,29005 10,28 72,83 326,22 0,5544 0,199 0,08467 2,47657 4,34 89,62
416,89 0,4338 0,3566 0,3153 3,64665 7,89 80,72 416,41 04343 0,09079 0,08015 2,56736 3.29 92,90
515,65 0,3507 0,2782 0,3092 3,92485 6,16 86,58 516,66 0,3501 0.06398 007112 2,63134 2,32 95,22
637,27 0,2838 0,206 0,283 413085 4,56 91,44 637,37 0,2838 0.04618 0,06352 2,67752 1,67 96,89
796,15 0,2272 0,137 0,2339 4,26785 3.03 94,47 796,93 0,227 0,03475 0,05934 2.71227 1,26 98,15
986,96 0,1833 0,1058 0,2248 4,37365 2,34 96,62 967,22 01832 0,02166 0,04605 2,73393 0.78 98,93
1195,32 0,1513 0,06707 0,1746 2,44072 1,48 98,30 1196,14 01512 0,0141 0,03674 2,74803 051 90,44
1498,73 0,1207 0,04043 0,1296 248115 0,89 99.20 1496,22 0,1200 0,008171 0,02619 2,756201 0.30 90,74
1893,83 0,0955 0,022 0,08878 450315 049 99.68 1899,79 0,0952 0,004842 0,01955 2,761043 0.18 99,91
234,90 0,0771 001077 0,0544 451392 0.24 99.92 2342,26 00772 0,002474 0,01251 2,763517 0,09 100,00
2894,33 0,0625 0,003544 0,02213 4517464 0,08 100,00 2893,34 0,0625 0 0 2,763517 0,00 100,00
359146 0,0504 0 0 4517464 0,00 100,00 3502,81 0,0503 0 0 2,763517 0,00 100,00
4484,56 0,0403 0 0 4517464 0,00 100,00 4485,38 0,0403 0 0 2,763517 0,00 100,00
5582,22 0,0324 0 0 4517464 0,00 100,00 5580,87 0,0324 0 0 2,763517 0,00 100,00
6878,01 0,0263 0 0 4,517464 0,00 100,00 6879,57 0,0263 0 0 2,763517 0,00 100,00
8571,59 0,0211 0 0 4517464 0,00 100,00 8570,63 0,0211 0 0 2,763517 0,00 100,00
10565,75 0,0171 0 0 4517464 0,00 100,00 10570,01 0,0171 0 0 2,763517 0,00 100,00
13163,62 0,0137 0 0 4517464 0.00 100,00 13157,20 0,0137 0 0 2,763517 0,00 100,00
14754,62 0,0123 0 0 4517464 0,00 100,00 14763,63 00123 0 0 2,763517 0,00 100,00
16361,21 0,0111 0 0 4517464 0,00 100,00 16358,58 00111 0 0 2,763517 0,00 100,00
18157,67 0,01 0 0 4517464 0.00 100,00 18150,00 0,01 0 0 2,763517 0,00 100,00
19961,39 0,0091 0 0 4,517464 0,00 100,00 19957,94 0,091 0 0 2,763517 0,00 100,00
22479,50 0,008 0 0 4517464 0,00 100,00 22478,34 0,008 0 0 2,763517 0,00 100,00
24986,40 0,0072 0 0 4517464 0,00 100,00 24970,20 0,0072 0 0 2.763517 0,00 100,00
2749121 0,006 0 0 4517464 0,00 100,00 27487,55 0,0066 0 0 2.763517 0,00 100,00
29990,34 0,006 0 0 4517464 0,00 100,00 29990,93 0,006 0 0 2.763517 0,00 100,00
3249153 0,0056 0 0 4,517464 0,00 100,00 32491,04 0,0056 0 0 2.763517 0,00 100,00
34991,95 0,0052 0 0 4517464 0,00 100,00 3499155 0,0052 0 0 2.763517 0,00 100,00
37488,00 0,0048 0 0 4517464 0.00 100,00 37487,60 0,0048 0 0 2.763517 0,00 100,00
39990,33 0,0045 0 0 4517464 0.00 100,00 39962,76 0,0045 0 0 2.763517 0,00 100,00
42468,27 0,0043 0 0 4517464 0,00 100,00 42493,93 0,0043 0 0 2.763517 0,00 100,00
4497925 0,004 0 0 4517464 0.00 100,00 44979,91 0,004 0 0 2.763517 0,00 100,00
47467,18 0,0038 0 0 4517464 0.00 100,00 47475,44 0,0038 0 0 2,763517 0,00 100,00
49928,36 0,0036 0 0 4,517464 0,00 100,00 49963,49 0,0036 0 0 2,763517 0,00 100,00
52450,06 0,0034 0 0 4517464 0,00 100,00 52458,96 0,0034 0 0 2,763517 0,00 100,00
54946,95 0,0033 0 0 4,517464 0,00 100,00 54968,89 0,0033 0 0 2,763517 0,00 100,00
57453,38 0,0031 0 0 4,517464 0,00 100,00 57453,55 0,001 0 0 2,763517 0,00 100,00
59955,55 0,003 0 0 4,517464 0,00 100,00 59953,89 0,003 0 0 2,763517 0,00 100,00
46117,25 0,0039 007782 9,798 4,439644 46099,32 0,0039 0,04284 5393 2.720677
35506,04 0,005 0 ) 4,439644 35506,68 0,0051 0 0 2.720677
27323,08 0,006 0 0 4,439644 27316,74 0,0066 0 0 2.720677
21008,12 0,0086 0 0 4,439644 21024,03 0,0086 0 0 2.720677
16026,99 0,0113 0 0 4,439644 16082,57 00113 0 0 2.720677
12428,74 0,0146 0 0 4,439644 1242492 00146 0 0 2.720677
9634,54 0,0188 0 0 4,439644 9624,87 0,0188 0 0 2.720677
7329,75 0,047 0 0 4,439644 732514 00247 0 0 2,720677
5727,64 0,0316 0 0 4,439644 5705,99 00317 0 0 2,720677
4308,21 0,042 0 0 4,439644 4318,37 00419 0 0 2,720677
3307,38 0,047 0 0 4,439644 3313,88 0,0546 0 0 2,720677
2610,71 0,0693 0 0 4,439644 261192 0,0692 0 0 2,720677
2009,31 0,09 0 0 4,439644 2008,80 0,09 0 0 2,720677
1505,54 0,1201 0 0 4,439644 1506,01 01201 0 0 2,720677
1204,49 0,1502 0 0 4,439644 120345 0,1508 0 0 2.720677
904,09 02 0 0 2,439644 904,33 02 0 0 2.720677
704,92 0,256 0 0 4,439644 702,75 02574 0 0 2.720677
502,87 0,3597 0 0 4,439644 503,58 03502 0 0 2.720677
403,26 0,4485 0 0 4,439644 402,41 0,4495 0 0 2.720677
302,79 0,5973 0 0 4,439644 304,00 05048 0 0 2,720677
243,03 0,7442 003242 0,02108 2,407224 242,66 0,7453 0 0 2,720677
192,67 0,9387 0,1636 0,08479 4,243624 192,89 09377 0 0 2.720677
148,36 10191 0,3279 0,1327 3,915724 147,61 1,253 0 0 2,720677
113,41 1,5948 0,548 0,1702 3,367724 113,29 1,5964 0,08277 0,02563 2,637907
88,20 2,0506 0,391 0,201 2,528624 88,38 2,0465 0,1609 0,03856 2,477007
68,07 2,657 0,93 0,1726 1,598624 68,88 2,6256 0,239 0,04474 2,237607
53,47 3,3824 05716 0,08261 1,027024 53,15 3,4026 0.2982 00432 1,939407
33,41 54138 04775 0,01785 0,849524 33,53 5,3938 1,686 0,1694 0,253407
18,95 9,5449 0,02061 0,001228 0,828914 18,96 9,5395 0,265 0,01592 £0,013093
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a-24 S, 1500°C-60dk., d50 (medyan): 0,35 ym

a-24 S, 1525°C-60dk., d50 (medyan): 0,6786 ym

gasme por cap dv/dlogd dv/dD K:'\'I'/";:" Kiimilatif gasnc Por sapt dV/dlogD dv/dD K';"'I'/"‘::'f Kiimiilatif
p (miceon) Por hacmi Por hacmi porhacmi | Porhacmi(%) | dv/dppor poi i Por hacmi Por hacmi porhagmi | POThacmi(%) | - dv/dD por
(mifg) | (mi/g/mikeon) | "0E hacmi (%) (mifg) | (mi/g/mikron) | "0 hacmi (%)
103 175,8767 0 0 0 0,00 0,00 1,03 1759246 0 0 ) 0,00 0,00
2,01 90,0767 0 0 0 0,00 0,00 2,01 90,1247 0 0 ) 0,00 0,00
3,00 60,2745 0 0 0 0,00 0,00 3,00 60,2456 0 0 ) 0,00 0,00
4,00 45,2264 0 ) 0 0,00 0,00 4,00 45,2044 0 0 0 0,00 0,00
5,50 32,8972 0 0 0 0,00 0,00 5,50 32914 0 0 ) 0,00 0,00
6,00 30,1574 0 ) 0 0,00 0,00 6,00 30,1547 0 0 ) 0,00 0,00
7,49 24,1391 0 0 0 0,00 0,00 7,49 24,1413 0 0 0 0,00 0,00
8,49 21,2977 0 0 0 0,00 0,00 8,49 21,3015 0 0 ) 0,00 0,00
10,48 17,2566 0 0 0 0,00 0,00 10,49 17,249 0 0 ) 0,00 0,00
12,07 13,0847 0 0 0 0,00 0,00 12,97 13,04 0 0 0 0,00 0,00
15,97 11,3269 0 0 0 0,00 0,00 15,97 11,3275 0 0 ) 0,00 0,00
20,01 9,0402 0 0 0 0,00 0,00 20,00 9.0436 0 0 0 0,00 0,00
24,99 7,386 0 0 0 0,00 0,00 24,98 7,2401 0 0 0 0,00 0,00
20,98 6,0332 0 0 0 0,00 0,00 29,98 60329 0 0 0 0,00 0,00
36,45 4,9616 0,0253 0,002005 0,0253 1,01 101 37,58 48124 0,01839 0,001479 0,01839 0.47 0,47
46,74 3,8697 0,02951 0,002918 0,05481 118 219 46,29 3,907 0,01148 0,001147 0,02987 0.29 0.76
56,35 3,097 02217 0,02729 0,27651 8,86 11,05 56,48 32022 0,01015 0,001244 0,04002 0.26 1,01
71,40 2,533 0 0 0,27651 0,00 11,05 7148 25302 0,009024 0,001374 0,049044 0.23 1.24
86,25 2,0969 0,1061 0,01996 0,38261 4,24 15,30 86,51 2,0908 0,01644 0,0031 0,065484 0,42 1,66
111,38 16238 0,251 0,05802 0,63361 10,08 25,33 111,45 1,6228 0,02663 0,006262 0,092114 0,67 2,33
136,51 13249 0,3217 0,09508 095531 12,86 38,10 137,22 1318 0,05093 0,0151 0,143044 1,29 3.62
171,75 10551 0,4033 0.1479 1,35861 1612 54,31 171,75 1,053 0,1595 0,05867 0,302544 4,08 7.65
217,19 0,8327 0,5489 0.254 1,90751 21,94 76,25 21693 0,8338 0,4113 0,1902 0.713844 10,40 18,05
266,74 0,678 0 0 1,90751 0,00 76,25 266,52 0,6786 0.7179 04138 1431744 18,16 36,21
325,95 0,5549 0,1504 0.1063 2,05791 6,01 82,27 326,70 0,5536 0,8739 0,6181 2,305644 22,10 58,31
416,16 0,4346 0,2301 0.2029 2,28801 9,20 91,47 418.24 04324 0.7498 0,639 3.055444 18,96 77.28
516,77 035 0,1045 0,1161 2,39251 418 95,64 51583 0,3506 0,4548 05063 3.510244 11,50 86,78
637,55 0,2837 0,04619 0,06355 2,4387 1,85 97,49 635,80 0,2845 0.2412 0,3311 3.751444 6,10 94,88
795,96 0,2272 0,02241 0,03825 2.46111 090 98,39 799,85 0,2261 0,113 0,1901 3.862744 2,81 97.69
987,53 0,1831 0,008297 0,01763 2.469407 033 98,72 985,74 0,1835 0,05321 01132 3.915954 1,35 90,04
1195,45 0,1513 0,007222 0,01881 2.476629 029 99,01 1195,49 01513 0,02551 0,06639 3.941464 0.65 99,69
1497,49 0,1208 0,007175 0,023 2.483804 029 99,20 1497.75 0,1208 0,009847 0,03157 3.951311 0.25 99,93
1895,32 0,0954 0.007444 0,03005 2.491248 0,30 99,59 1895,60 0,0954 0,002589 0,01045 3,9539 0,07 100,00
2346,88 0,0771 0,001815 0,000175 2.493063 007 99,66 2347,80 0,077 0 0 3,9539 0,00 100,00
2895,89 0,0625 0,004408 0,02754 2,497471 018 99,84 2890,27 0,0626 0 0 3,9539 0,00 100,00
3592,95 0,0503 0,002883 0,02228 2.500354 012 99,95 352,56 0,0503 0 0 3,9539 0,00 100,00
4483,01 0,0403 0,001135 0,01001 2.501489 0,05 100,00 4484,69 0,0403 0 0 3,9539 0,00 100,00
5584,07 0,0324 0 0 2.501489 0,00 100,00 5584,18 0,0324 0 0 3,9539 0,00 100,00
6878,14 0,0263 0 0 2.501489 0,00 100,00 6878,50 0,0263 0 0 3,9539 0,00 100,00
8571,65 0,0211 0 0 2,501489 0,00 100,00 857158 0,0211 0 0 3,9539 0,00 100,00
10567,35 0,0171 0 0 2.501489 0,00 100,00 10567,88 00171 0 0 3,9539 0,00 100,00
13164,06 0,0137 0 0 2,501489 0.00 100,00 13152,77 0,0138 0 0 3,9539 0,00 100,00
14765,34 0,0122 0 0 2.501489 0,00 100,00 14762,07 00123 0 0 3,9539 0,00 100,00
16356,22 0,0111 0 0 2.501489 0,00 100,00 16342,94 00111 0 0 3,9539 0,00 100,00
18161,47 0,01 0 0 2.501489 0,00 100,00 18162,58 0,01 0 0 3,9539 0,00 100,00
19942,58 0,0091 0 0 2,501489 0,00 100,00 19935,74 0,0091 0 0 3,9539 0,00 100,00
22481,95 0,008 0 0 2,501489 0,00 100,00 22478,04 0,008 0 0 3,9539 0,00 100,00
24986,53 0,0072 0 0 2,501489 0,00 100,00 24988,50 00072 0 0 3,9539 0,00 100,00
27488,08 0,006 0 0 2,501489 0,00 100,00 27489,07 0,0066 0 0 3,9539 0,00 100,00
29988,89 0,006 0 0 2,501489 0,00 100,00 29991,20 0,006 0 0 3,9539 0,00 100,00
32489,52 0,0056 0 0 2,501489 0,00 100,00 32492,09 0,0056 0 0 3,9539 0,00 100,00
34993,23 0,0052 0 0 2,501489 0,00 100,00 34988,77 0,0052 0 0 3,9539 0,00 100,00
37490,60 0,0048 0 0 2,501489 0.00 100,00 37495,04 0,0048 0 0 3,9539 0,00 100,00
39950,92 0,0045 0 0 2,501489 0,00 100,00 39984,80 0,0045 0 0 3,9539 0,00 100,00
42457,10 0,0043 0 0 2,501489 0,00 100,00 42477,20 0,0043 0 0 3,9539 0,00 100,00
44984,48 0,004 0 0 2,501489 0.00 100,00 44984,51 0,004 0 0 3,9539 0,00 100,00
47465,06 0,0038 0 0 2,501489 0.00 100,00 47473,71 0,0038 0 0 3,9539 0,00 100,00
49954,96 0,0036 0 0 2,501489 0,00 100,00 49966,93 0,0036 0 0 3,9539 0,00 100,00
52428,16 0,0034 0 0 2.501489 0,00 100,00 52456,55 0,0034 0 0 3,9539 0,00 100,00
54951,39 0,0033 0 0 2,501489 0,00 100,00 54960,88 0,0033 0 0 3,9539 0,00 100,00
57455,78 0,0031 0 0 2,501489 0,00 100,00 57458,85 0,001 0 0 3,9539 0,00 100,00
59954,26 0,003 0 0 2,501489 0,00 100,00 59953,33 0,003 0 0 3,9539 0,00 100,00
46100,18 0,0039 001158 1,458 2,489909 46107,25 0,0039 0,09464 11,01 3,85926
35498,64 0,005 0 ) 2,489909 35507,13 0,0051 0 0 3,85926
27313,30 0,006 0 0 2,489909 27308,38 0,0066 0 0 3,85926
21014,76 0,0086 0 0 2,489909 21021,89 0,0086 0 0 3,85926
16014,72 0,0113 0 0 2,489909 16032,62 00113 0 0 3,85926
12442,46 0,0145 0 0 2,489909 12431,80 00145 0 0 3,85926
9627,08 0,0188 0 0 2,489909 9626,41 0,0188 0 0 3,85926
7320,49 0,047 0 0 2,489909 7305,02 0,0248 0 0 3,85926
570613 0,0317 0 0 2,489909 5722,49 00316 0 0 3,85926
4298,09 0,0421 0 0 2,489909 317,72 00419 0 0 3,85926
3313,62 0,0546 0 0 2,489909 331211 0,0546 0 0 3,85926
2609,56 0,0693 0 0 2,489909 2608,60 0,0693 0 0 3,85926
2008,17 0,0901 0 0 2,489909 2006,14 0,0902 0 0 3,85926
1504,23 0,1202 0 0 2,489909 1507,43 012 0 0 3,85926
120314 0,1503 0 0 2,489909 120578 015 0 0 3,85926
903,27 0,2002 0 0 2,489909 903,94 0,2001 0 0 3,85926
704,14 0,569 0 0 2,489909 702,42 02575 0 0 3,85926
504,21 0,3587 0 0 2,489909 502,97 0,3596 0 0 3,85926
402,37 0,4495 0 0 2,489909 403,16 0,4486 0 0 3,85926
302,89 0,5971 0 0 2,489909 303,00 05967 0 0 3,85926
243,29 0,7434 0 0 2.489909 243,11 0,744 0 0 3,85926
192,49 0,939 0 0 2.489909 193,42 09351 0 0 3,85926
148,04 1,201 0 0 2,489909 148,57 12174 0 0 3,85926
112,97 1,6011 0 0 2,489909 112,77 1,609 007394 0,02291 3,78532
88,49 2,044 0 0 2,489909 87.87 2.0583 1,673 0,3988 211232
68,31 2,6475 0 0 2,489909 68,27 2,649 1,29 0,2404 0,81632
53,42 3,3854 04115 0,05954 2,078409 53,54 33779 0.1502 0,02175 0,66612
32,94 5,491 1,001 0,09983 1,077409 33,86 53417 0,01652 0,001674 0,649
18,70 9,6736 0,1854 0,0109 0,892009 18,57 9,7387 0,009125 0,0005413 0,640475
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a-24 S, 1550°C-60dk., d50 (medyan): 0,49325 um

a-24 S, 1575°C-60dk., d50 (medyan): 0,61525 um

gasme por cap dv/dlogd dv/dD K:'\'I'/";:" Kiimilatif gasnc Por sapt dV/dlogD dv/dD K';"'I'/"‘::'f Kiimiilatif
p (miceon) Por hacmi Por hacmi porhacmi | Porhacmi(%) | dv/dppor poi i Por hacmi Por hacmi porhagmi | POThacmi(%) | - dv/dD por
(mifg) | (mi/g/mikeon) | "0E hacmi (%) (mifg) | (mi/g/mikron) | "0 hacmi (%)
103 176,0167 0 0 0 0,00 0,00 1,03 1759208 0 0 ) 0,00 0,00
2,01 90,0993 0 0 0 0,00 0,00 2,01 90,0687 0 0 ) 0,00 0,00
3,00 60,3009 0 0 0 0,00 0,00 3,00 60,2011 0 0 ) 0,00 0,00
4,00 45,197 0 ) 0 0,00 0,00 4,00 45,2298 0 0 0 0,00 0,00
5,50 32,9057 0 0 0 0,00 0,00 5,50 32,909 0 0 ) 0,00 0,00
6,00 30,1545 0 ) 0 0,00 0,00 6,00 30,1488 0 0 ) 0,00 0,00
7,49 24,1347 0 0 0 0,00 0,00 7,49 24,1433 0 0 0 0,00 0,00
8,49 21,2991 0 0 0 0,00 0,00 8,49 21,2985 0 0 ) 0,00 0,00
10,48 17,2532 0 0 0 0,00 0,00 1048 17,2536 0 0 ) 0,00 0,00
12,07 13,0412 0 0 0 0,00 0,00 12,97 13,9405 0 0 0 0,00 0,00
15,96 11,329 0 0 0 0,00 0,00 15,97 11,3286 0 0 ) 0,00 0,00
20,00 9,0447 0 0 0 0,00 0,00 20,00 9,0419 0 0 0 0,00 0,00
24,98 7,395 0 0 0 0,00 0,00 24,98 72304 0 0 0 0,00 0,00
20,98 6,0332 0 0 0 0,00 0,00 29,98 60334 0 0 0 0,00 0,00
36,62 4,9383 001647 0,001309 0,01647 0,60 0,60 36,93 4,897 0 0 0 0,00 0,00
46,35 3,9019 0,01536 0,001516 0,03183 056 116 46,75 38601 0,006167 0,0006139 0,006167 0.17 0417
5713 3,1661 0,02301 0,002838 0,05484 084 2,00 56,03 3,2279 0,008167 0,001005 0,014354 0.23 0,40
71,44 2.5318 0,0325 0,004975 0,08734 1,19 319 7116 25416 0,004715 0,0007132 0,019069 0.13 0,53
85,90 2,1056 0,04538 0,008523 0,13272 1,66 4,84 86,37 2,0941 0,007103 0,001335 0,026172 0,20 0,73
111,15 16272 0,06709 0,0157 0,10981 2,45 7,29 111,79 1,6179 0,01073 0,002524 0,036902 0.30 1,03
137,05 13107 01124 0,03324 031201 410 11,40 137.13 1,3189 0,02072 0,006148 0,057622 0.58 161
171,10 10571 0,1924 0,0706 0,50461 7,02 18,42 172,06 1,0512 0,04014 001477 0,097762 112 2.73
216,11 0,8369 0,2542 01171 0,75881 928 27,70 216,92 0,8338 0,1526 0,07062 0.250362 4,26 6.98
265,93 0,6801 0,3076 0.1767 1,06641 11,23 38,92 266,68 0,6782 0.4123 02377 0,662662 11,50 18.48
327,85 0,517 0,3409 0.2412 1,40731 12,44 51,37 327,47 05523 0,646 0,4576 1,308662 18,02 36,50
415,98 0,4348 0,4198 03714 1,82711 1532 66,69 416,56 04342 0,9253 0,8186 2,233962 25,81 62,31
516,00 0,3505 0,3906 0.4337 2,21771 14,26 80,95 51698 0,3498 0,689 0,767 2,923362 19.23 8154
635,75 0,2845 0,255 0,3501 2.47271 931 90,25 635,82 0,2845 0,3505 04816 3,273862 9.78 01,32
799,30 0,2263 0,1387 0.237 2,61141 5,06 95,32 797,71 0,2267 0,1503 02718 3,433162 4,44 95,76
987,13 0,1832 0,06671 0,142 2,67812 243 97.75 986,33 0,1834 0,08178 01739 3.514942 2.28 98,04
1194,39 0,1514 003123 0,0813 2,70935 114 98,89 1194,58 0,1514 0,04662 01213 3,561562 1,30 9934
1495,27 0,121 001414 0,04529 2,72349 052 99,41 1495,35 0,121 0,0127 0,04068 3.574262 0.35 90,70
1896,30 0,0954 0.007681 0,03008 2.731171 028 99,69 1892,61 0,0956 0,01083 0,04365 3,585002 0.30 100,00
2342,75 0,0772 0,00554 0,02799 2.736711 020 99,89 2345,01 00771 0 0 3,585002 0.00 100,00
2892,19 0,0625 0,001247 0007779 2.737958 005 99,93 2894,20 0,0625 0 0 3,585002 0,00 100,00
352,61 0,0503 0,001787 0,01381 2.739745 007 100,00 3501,70 0,0504 0 0 3,585002 0,00 100,00
4484,03 0,0403 0 0 2,739745 0,00 100,00 4484,32 0,0403 0 0 3,585002 0,00 100,00
5582,22 0,0324 0 0 2.739745 0,00 100,00 5582,01 0,0324 0 0 3,585002 0,00 100,00
6875,64 0,0263 0 0 2.739745 0,00 100,00 6879.97 0,0263 0 0 3,585002 0,00 100,00
8572,19 0,0211 0 0 2,739745 0,00 100,00 8571,28 0,0211 0 0 3,585002 0,00 100,00
10568,22 0,0171 0 0 2.739745 0,00 100,00 10569,13 00171 0 0 3,585002 0,00 100,00
13157,44 0,0137 0 0 2,739745 0,00 100,00 13162,65 0,0137 0 0 3,585002 0,00 100,00
14759,47 0,0123 0 0 2.739745 0,00 100,00 14760,47 00123 0 0 3,585002 0,00 100,00
16350,46 0,0111 0 0 2.739745 0,00 100,00 16348,61 00111 0 0 3,585002 0,00 100,00
18154,36 0,01 0 0 2,739745 0,00 100,00 18163,65 0,01 0 0 3,585002 0,00 100,00
19956,06 0,0091 0 0 2.739745 0,00 100,00 19957,73 0,0091 0 0 3,585002 0,00 100,00
22479,22 0,008 0 0 2,739745 0,00 100,00 22480,11 0,008 0 0 3,585002 0,00 100,00
24987,08 0,0072 0 0 2,739745 0,00 100,00 24986,90 00072 0 0 3,585002 0,00 100,00
27489,70 0,006 0 0 2.739745 0,00 100,00 27492,92 0,0066 0 0 3,585002 0,00 100,00
29990,26 0,006 0 0 2,739745 0,00 100,00 29990,52 0,006 0 0 3,585002 0,00 100,00
3249185 0,0056 0 0 2,739745 0,00 100,00 3249181 0,0056 0 0 3,585002 0,00 100,00
34990,87 0,0052 0 0 2,739745 0,00 100,00 34991,16 0,0052 0 0 3,585002 0,00 100,00
37488,50 0,0048 0 0 2.739745 0.00 100,00 37482,57 0,0048 0 0 3,585002 0,00 100,00
39990,09 0,0045 0 0 2.739745 0.00 100,00 39901,26 0,0045 0 0 3,585002 0,00 100,00
42451,90 0,0043 0 0 2,739745 0,00 100,00 42476,54 0,0043 0 0 3,585002 0,00 100,00
44979,06 0,004 0 0 2.739745 0.00 100,00 44983,49 0,004 0 0 3,585002 0,00 100,00
47457,51 0,0038 0 0 2.739745 0.00 100,00 47450,88 0,0038 0 0 3,585002 0,00 100,00
49950,75 0,0036 0 0 2,739745 0,00 100,00 49961,89 0,0036 0 0 3,585092 0,00 100,00
52428,05 0,0034 0 0 2.739745 0,00 100,00 52451,96 0,0034 0 0 3,585002 0,00 100,00
54947,30 0,0033 0 0 2,739745 0,00 100,00 54955,47 0,0033 0 0 3,585092 0,00 100,00
57464,07 0,0031 0 0 2,739745 0,00 100,00 57454,89 0,001 0 0 3,585092 0,00 100,00
5995181 0,003 0 0 2.730745 0,00 100,00 59954,30 0,003 0 0 3,585092 0,00 100,00
46102,01 0,0039 004876 6,138 2,690985 46101,22 0,0039 0,06686 8,417 3,518232
35503,89 0,005 0 0 2,690085 35501,38 0,0051 0 0 3,518232
27314,97 0,006 0 0 2,690085 27323,25 0,0066 0 0 3,518232
21017,54 0,0086 0 0 2,690085 21021,76 0,0086 0 0 3,518232
16036,41 0,0113 0 0 2.690085 16035,92 00113 0 0 3,518232
12436,71 0,0145 0 0 2.690085 12433,08 00145 0 0 3,518232
9636,18 0,0188 0 0 2.690085 9624,84 0,0188 0 0 3,518232
7326,35 0,047 0 0 2.690085 732232 00247 0 0 3,518232
572149 0,0316 0 0 2,690085 571562 00316 0 0 3,518232
4305,57 0,042 0 0 2.690085 4309,65 0,042 0 0 3,518232
3314,91 0,0546 0 0 2,690085 330452 00547 0 0 3,518232
260985 0,0693 0 0 2,690085 2611,86 0,0692 0 0 3,518232
2007,68 0,0901 0 0 2,690085 200848 0,0901 0 0 3,518232
1505,81 0,120 0 0 2,690085 1506,07 0.12 0 0 3,518232
120417 0,1502 0 0 2.690085 1204,48 01502 0 0 3,518232
902,64 0,2004 0 0 2.690085 903,92 0,2001 0 0 3,518232
701,98 0,2576 0 0 2.690085 702,30 02575 0 0 3,518232
503,51 0,359 0 0 2.690085 501,33 0,3608 0 0 3,518232
403,93 0,4478 0 0 2.690085 402,92 0,4489 0 0 3,518232
304,01 0,5949 0 0 2.690085 303,55 05958 0 0 3,518232
244,22 0,7406 0 0 2.690085 243,71 0,7421 0 0 3,518232
192,74 0,9384 0 0 2.690085 19352 0,9346 0 0 3,518232
148,44 10184 0 0 2.690085 147,96 1,224 0,4069 01648 3111332
113,24 15972 0,562 0,174 2.128985 112,91 1,6019 0.8402 0.26 2271132
88,30 2,0483 0,6614 0,1584 1,467585 88,78 20373 0,869 0,2085 1401632
68,37 2,6455 0,408 0,07592 1,050585 68,90 2.625 0,4806 0,09001 0,921032
53,44 3,3843 0,2445 0,0354 0,815085 52,97 34145 01313 0,01899 0,789732
34,02 5,3163 0,1036 0,01051 0,711485 33,76 5,3567 0,0150 0,001601 0,773832
18,45 9,8043 0,03564 0,002111 0,675845 18,28 9,8928 0,007883 0,000463 0,765949




a-24 S, 1600°C-60dk., d50 (medyan): 1,6256 pm

sasms bor ap dv/dlogd dv/dp K';:'I'/“(;;"f Kaimiilatif
N B Por hacmi Por hacmi R Por hacmi (%) dV/dD por
(psia) (mikron) (mL/g) (mL/g/mikron) Por hacmi hacmi (%)
(mL/g)
1,03 175,8435 0 0 0 0,00 0,00
2,01 90,0959 0 0 0 0,00 0,00
3,00 60,2923 0 0 0 0,00 0,00
4,00 45,238 0 0 0 0,00 0,00
5,50 32,9005 0 0 0 0,00 0,00
6,00 30,1518 0 0 0 0,00 0,00
7,49 24,136 0 0 0 0,00 0,00
8,49 21,2995 0 0 0 0,00 0,00
10,48 17,2554 0 0 0 0,00 0,00
12,97 13,942 0 0 0 0,00 0,00
15,97 11,3283 0 0 0 0,00 0,00
20,00 9,0412 0 0 0 0,00 0,00
24,98 7,2395 0 0 0 0,00 0,00
29,97 6,0341 0 0 0 0,00 0,00
37,15 4,8685 0,03192 0,002553 0,03192 153 153
46,53 3,8871 0,007187 0,000716 0,039107 0,35 1,88
56,74 3,1875 0,02024 0,002493 0,059347 0,97 2,85
71,75 2,5208 0,026 0,003974 0,085347 125 4,10
86,03 2,1023 0,03488 0,006571 0,120227 1,68 5,78
111,26 1,6256 0,05971 0,01399 0,179937 2,87 8,65
136,15 1,3284 0,1038 0,03062 0,283737 4,99 13,64
171,13 1,0569 0,271 0,09911 0,554737 13,02 26,66
217,04 0,8333 0,5341 0,2466 1,088837 25,67 52,33
266,65 0,6783 0,5511 0,3178 1,639937 26,49 78,82
326,58 0,5538 0,4407 0,3117 2,080637 21,18 100,00
417,46 0,4332 0 0 2,080637 0,00 100,00
516,55 0,3501 0 0 2,080637 0,00 100,00
637,57 0,2837 0 0 2,080637 0,00 100,00
796,53 0,2271 0 0 2,080637 0,00 100,00
989,47 0,1828 0 0 2,080637 0,00 100,00
1195,49 0,1513 0 0 2,080637 0,00 100,00
1498,74 0,1207 0 0 2,080637 0,00 100,00
1893,18 0,0955 0 0 2,080637 0,00 100,00
2345,21 0,0771 0 0 2,080637 0,00 100,00
2892,31 0,0625 0 0 2,080637 0,00 100,00
3591,49 0,0504 0 0 2,080637 0,00 100,00
4485,23 0,0403 0 0 2,080637 0,00 100,00
5582,15 0,0324 0 0 2,080637 0,00 100,00
6877,94 0,0263 0 0 2,080637 0,00 100,00
8572,15 0,0211 0 0 2,080637 0,00 100,00
10563,42 0,0171 0 0 2,080637 0,00 100,00
13154,00 0,0137 0 0 2,080637 0,00 100,00
14756,93 0,0123 0 0 2,080637 0,00 100,00
16341,05 0,0111 0 0 2,080637 0,00 100,00
18160,90 0,01 0 0 2,080637 0,00 100,00
19948,96 0,0091 0 0 2,080637 0,00 100,00
22479,97 0,008 0 0 2,080637 0,00 100,00
24985,19 0,0072 0 0 2,080637 0,00 100,00
27487,45 0,0066 0 0 2,080637 0,00 100,00
29979,73 0,006 0 0 2,080637 0,00 100,00
32492,03 0,0056 0 0 2,080637 0,00 100,00
34992,90 0,0052 0 0 2,080637 0,00 100,00
37490,74 0,0048 0 0 2,080637 0,00 100,00
39971,11 0,0045 0 0 2,080637 0,00 100,00
42493,37 0,0043 0 0 2,080637 0,00 100,00
44944,75 0,004 0 0 2,080637 0,00 100,00
47448,13 0,0038 0 0 2,080637 0,00 100,00
49923,88 0,0036 0 0 2,080637 0,00 100,00
52466,93 0,0034 0 0 2,080637 0,00 100,00
54957,43 0,0033 0 0 2,080637 0,00 100,00
57454,14 0,0031 0 0 2,080637 0,00 100,00
59961,28 0,003 0 0 2,080637 0,00 100,00
46113,38 0,0039 1,062 1337 1,018637
35505,00 0,0051 0,1224 11,86 0,896237
27321,95 0,0066 3,018 225 -2,121763
21009,61 0,0086 0 0 -2,121763
16027,81 0,0113 0 0 -2,121763
12428,74 0,0146 0 0 -2,121763
9626,05 0,0188 0 0 -2,121763
7319,45 0,0247 0 0 -2,121763
5714,51 0,0316 0 0 -2,121763
4314,23 0,0419 0 0 -2,121763
3304,43 0,0547 0 0 -2,121763
2603,13 0,0695 0 0 -2,121763
2008,73 0,09 0 0 -2,121763
1507,19 0,12 0 0 -2,121763
1204,04 0,1502 0 0 -2,121763
903,45 0,2002 0 0 -2,121763
704,60 0,2567 0 0 -2,121763
503,65 0,3591 0 0 -2,121763
403,27 0,4485 0 0 -2,121763
302,57 0,5978 0 0 -2,121763
243,96 0,7414 0 0 -2,121763
193,05 0,9369 0,03248 0,01689 -2,154243
148,70 1,2163 0,4344 0,1762 -2,588643
113,36 1,5955 0,7402 0,2301 -3,328843
88,72 2,0385 0,4703 0,113 -3,799143
68,26 2,6498 0,2221 0,04138 -4,021243
53,87 3,3571 0,1053 0,01529 -4,126543
33,84 5,3451 0,0461 0,004684 -4,172643
18,69 9,6765 0,02038 0,001213 -4,193023
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