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OZET

Bu calismada, farkli o:f faz oranina, kirilma tokluguna ve sertlige sahip gaz basingli sinterlenme
(GPS) ve basingsiz sinterleme (PLS) ile iiretilmis SiAION seramiklerinin tribolojik davranis
incelenmigtir. SIAION seramiklerinin tribolojik 6zellikleri ticari SiIAION bilye kullanilarak yaglayici
kullanmaksizin test edilmistir. Triboloji testleri sonrasinda siirtiinme katsayisinin dar bir aralikta (0.59-
0.64) degistigi ve asmma oranmm 10°-10° mm’/N.m arasinda oldugu goriilmiistir. Mevcut test
kosullar1 i¢in malzemelerin kirilma toklugu, sertlik ve mikroyapr tribolojik davranig iliskisi
aciklanmigtir. SiAION seramiklerinin aginma davranisi {izerine mikroyapinin en fazla etkisi oldugu
goriilmiistiir. Sonug olarak gaz basingl sinterleme teknigine gore daha ekonomik iiretim teknigi olan
basingsiz sinterleme ile {iretilmis SiAION seramiklerinin asinma uygulamalarinda potansiyel
olabilecekleri ve boylece SIAION seramiklerinin kullanim alanlarinin artacag diistiniilmektedir.

Anahtar Kelimeler: SiAION, Triboloji, Mikroyap1, Mekanik Ozellik.

1. GIRIS

Siirtiinme, yaglama ve asinma konularini inceleyen bilim ve teknoloji dalina “triboloji”” denilmektedir.
Triboloji; rulmanlar, mekanik contalar, tibbi protezler, kesici uglar, motor parcalart ve nano teknoloji
uygulama alanlarinda oldukga 6nemli rol oynamaktadir [1-2]. Tribolojik uygulamalarda yaygin olarak
kullanilan mevcut ticari seramik malzemeler; Al,O; SiC, ZrO,, SizNs;, B4C ve BN seklinde
siralanmaktadir. Yorulma dayanimi, yogunluk, mukavemet, kirilma toklugu, sertlik, asinma direnci,
kimyasal dayanim, 1sil iletkenlik, 1s1l genlesme ve termal sok dayanimi tribolojik uygulamalarda
malzeme performansini etkileyen temel parametrelerdir. Bu 6zellikler karsilagtirildiginda Si;N4 esash
malzemelerin tribolojik uygulamalarda kullanilmak iizere en uygun malzeme olmasina ragmen, Al,Os
esasli malzemeler daha ekonomik ve yliksek asinma ve korozyon direncine sahip olduklari i¢in en
yaygin kullanilan seramik malzemedir [1-2]

Literatiirde SizN, seramiklerinin tribolojik davranisi iizerine ¢ok sayida deneysel ve modelleme
caligmalart yapilmig, asinma gegis diyagramlari ve asmmma haritalar1 olusturulmustur [3-4]. Bu
caligmalarda genellikle malzeme &zelliklerinden (kirilma toklugu, sertlik, 1s1l iletkenlik v.b. ) ziyade
test parametrelerinin (yiik, kayma hizi, siire, yaglayici v.b.) tribolojik davranis iizerine etkisi
incelenmistir. SIAION seramiklerinin tribolojik davraniginin malzeme 6zellikleri agisindan incelendigi
sinirli sayida ¢alisma mevcuttur [5-7]. Bu ¢alismalarda genellikle a.:3-SiAION faz oraninin tribolojik
davranisg iizerine rolii vurgulanmistir. Bu nedenle, SiAION seramiklerinin tribolojik 6zellik-mekanik
Ozellik (kirilma toklugu ve sertlik) ve mikroyap: iligkisinin arastirilmasina ihtiyag duyulmustur.
Gergeklestirilen c¢alisma ile literatiirde SIAION seramiklerinin tribolojik 6zellik-mekanik 6zellik ve
mikroyapi iliskisinin irdelenmesi konularindaki eksikliklerin giderilmesi ve ekonomik Si;N, tozlar ile
kristal kimyasinin ve yeni {liretim siire¢ parametrelerinin gelistirilmesiyle Al,O5 seramikleri ile maliyet
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acisindan rekabet edebilecek ve benzer ya da daha iyi tribolojik performans gosteren SiAION
seramiklerinin gelistirilmesi hedeflenmistir.

2. DENEYSEL CALISMALAR

o ve P-SiAION fazlar1 termodinamik olarak dengede olduklarindan, o-SiAION fazmin yiiksek
sertliginden (~20 GPa) ve B-SiAION fazinin yiiksek kirilma toklugundan (7-8 MPa) faydalanmak igin
300.:70B SiAION kompozisyonu tasarlanmistir. Ignemsi tane gelisimi ve refrakter tane siir faz1 eldesi
icin Y-Sm-Ca katyon sistemi ile ¢alisgilmigtir. Malzemelerin kolay sinterlenebilmesi igin yiiksek sivi
faz igceren komposizyon tasarlanmis ve sivi fazin olumsuz etkisini engellemek i¢in nihai malzemede
refrakterligi tarafimizdan daha 6nce kanitlanmis melilit fazi (Ln,Si;(AliO34N4y) kristalizasyonu
amaglanmigtir. Calismada ti¢ farkli baslangic SizN4 tozu kullanilmistir (Cizelge 1). Dimide sentezi ile
iretilen, saflig1 yiiksek ve Si3Ny esash seramiklerin tiretiminde yaygin olarak kullanilan E10 a-SizNy
tozu calismada referans olarak alinmis ve R harfiyle kodlanmistir. E10 a-Siz;N, tozuna gore daha
ekonomik ve nitridasyon yontemiyle liretilmis Silzot a-SizN, tozu, yiiksek a-Si;Ny igerigi nedeniyle A
harfiyle kodlanmistir. Yanma sentezi ile iiretilen ve diger tozlara gore oldukca ekonomik olan B-SizNy
tozu ise B harfi ile kodlama yapilmistir. Kaba Si;Ny4 tozlarmin tane boyutlarini azaltmak igin SizNy4
bilyelerle, sulu ortamda, atritor degirmende 6giitme islemi yapilmustir. Ogiitme sonrasinda B-Si;N,
tozu tane boyutu lum (B1) ve 0.5um (B0.5)’ye ve Silzot SisN,4 tozu tane boyutu 1 pum (Al)’ye
azaltilmistir. SizN4 tozlariin tane boyut dl¢limleri lazer difraksiyon cihaziyla yapilmistir. Hazirlanan
kompozisyonlar tek eksenli presle 25 MPa basing altinda 6n sekillendirme islemine tabi tutulduktan
sonra yas yogunlugu arttirmak i¢in 300 MPa basing altinda soguk izostatik pres ile sekillendirilmistir.
Sekillendirilen numuneler {izerine BN kat1 yaglayici spreylenerek BN pota igerisinde 22 bar azot gaz
basinci altinda ve 1 atmosfer basincinda sinterlenmistir. Sinterleme sonrasinda 22 bar azot gaz basinci
altinda 1990°C’de 5 saat siire ile 1s1l islem uygulanmustir. o:p SiAION faz orani ve tane sinir fazi tiirii
ve kompozisyonlar1 x-1sinlar1 difraktometresi (XRD) yardimiyla tespit edilmistir. Melilit faz1 miktar1
diizlemler arasi mesafesi (d) 2.81 olan melilit piki siddetinin, d degeri 2.67 olan B-SiAION pik
siddetine orani referans alinarak hesaplanmistir. Sinterlenmis ve 1sil islem gormiis numuneler
parlatilmis, Au-Pd karisimi ile kaplanarak taramali elektron mikroskobu ile mikroyap: incelemeleri
yapilmistir. Sertlik ve kirilma toklugu 6l¢iimleri Vikers indentasyon teknigi ile 10 kg yiik, 10 sn siire
ile uygulanarak hesaplanmustir.

Cizelge 1. Baslangi¢ SisN, tozlarinin 6zellikleri

Toz Kod o p Faz Oram D0 () Uretim Metodu
E-10 E. P 2f 0.55 Dumide
Silzot HO) A B9 11p 1.7 Direlgt Mitrirleme
[3-Sials B 100 4.7 Tanma Sentez

Triboloji testleri Kanpur Hindistan Teknoloji Enstitiisii (IIT), Malzeme ve Metalurji Miihendisligi
Boliimii’'nde bilgisayar kontrollii diisitk salimimlar altinda lineer karsilikli hareket etme &zelligine
sahip triboloji cihaz1 kullanilarak kuru ortamda, oda sicakliginda yapilmistir. Triboloji testi
esnasindaki temaslarin sematik gosterimi Sekil 1°de verilmektedir. Test dncesinde numunelerin yiizeyi
parlatilmis ve hem bilye hem de disk aseton igerisinde ultrasonik banyoda temizlenmistir. Malzemeler
arasinda karsilastirma yapmak amaciyla test kosullar1 (vurus mesafesi: 100 pm, salinim frekansi 6 Hz,
gevrim sayist: 45,000, normal yiik: 8N) sabit tutulmustur. Giivenilir sonuglar elde etmek igin her
numuneden en az ii¢ kez Ol¢iim alinmistir. Bilye olarak ¢api 10 mm, z:0.3, E:310 GPa, HV10:15.5
GPa, Kic: 4.7 MPam'? ticari B-SiAION (TCQ kalite, Toshiba, Japan) numunesi kullanilmistir. Testler
sonrasinda malzemelerin aginma hacimleri lazer yiizey profilometresi (LSP) yardimiyla ve spesifik
asinma orani Esitlik 1 kullanilarak hesaplanmustir.
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AV

DxL (Esitlik 1)
AV asinma hacmi (mm”®), D toplam asinmis mesafe (m) ve L uygulanan yiiktiir (N). Triboloji testi i¢in
secilen malzemeler ve 6zellikleri Cizelge 2°de verilmektedir. Malzemelerin kodlamasi baslangi¢ SizNy
tozu, sinterleme teknigi ve sinterleme sicakligina gére yapilmistir. Ornegin R; malzemenin referans
olarak alinan E10 a-Si;N4 tozuyla iiretildigini, Al; ortalama tane boyutu 1 pm olan a-Si;N, tozuyla
hazirlandigini, B1; ortalama tane boyutu 1 pm olan -Si;N, tozuyla hazirlandigini ifade etmektedir. P,
malzemenin basingsiz sinterleme ile G ise gaz basingli sinterleme ile tiretildigini ve HT ise sinterleme
sonrasinda 1s1l iglem uygulandigini gostermektedir.

Cizelge 2. Triboloji testi uygulanan SiAION seramiklerinin 6zellikleri
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Sekil 1. Triboloji testi esnasindaki temaslarin sematik gésterimi
3. SONUCLAR VE TARTISMA

Gelistirilen SIAION seramiklerinin mikroyapilar1 Sekil 2’de verilmektedir. o-Si3N4’ce zengin toz ile
baslanildiginda aspekt orani yiiksek ignemsi sekilli B-SiAION tanelerinin gelisimi gézlenmistir (Sekil
2 b, e, g). Baslangicta tasarlanan 300:70B3-SiAlION faz orani ve tane siir fazi kristalizasyonunun
saglandigzi XRD analizleri sonrasinda tespit edilmistir. Ignemsi B-SiAION taneleri asinma
uygulamalari igin oldukga yeterli kirtlma toklugu (~5.5 MPam'"?) saglamaktadir.
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Sekil 2. SiAION seramiklerinin SEM-BE gériintiisii (a) G-B0.5, (b) R-1850, (c) P-B0.5,
(d) HT-B0.5+%5B3, (¢) A1, (f) B1, (g) R-1940, (h) A1:B1

Literatiirde baslangi¢c Si3N4 tozunun o faz oraninin mikroyapi gelisimi ve kirilma toklugu iizerine
etkisini tartisan makaleler olmasina ragmen sonuglar birbiri ile geligkilidir [8-9]. a:f SizN, faz
oraninin etkisini gézlemlemek i¢in benzer tane boyutundaki ii¢ farkli toz (Al, S0A150B1 ve B1) aym
sinterleme kosullarinda gaz basingh firinda sinterlenmistir. Bl tozundan hazirlanan kompozisyonun
sinterlenmesi sonrasinda aspekt orani yiiksek olmayan o ve B-SiAION tanelerinin gelisimi
gdzlenmistir (Sekil 2f). Bu nedenle diisiik kirilma toklugu (~3.76 MPam'?) elde edilmistir. B1 tozuna
ag.%50 Al tozu kanstirilarak hazirlanan kompozisyonun sinterlenmesi sonrasinda, B1 tozundan
hazirlanan malzeme ile benzer mikroyap: gelisimi (Sekil 2h) gézlenmis ancak kirilma toklugunda bir
miktar artis elde edilmistir (4.15 MPam"?). Bu durumun tane simir fazi kimyasindan kaynaklandig
diisiiniilmektedir. Sonug¢ olarak A1:B1 toz karistminda mikroyapr gelisimi [-SizN4 tozu tarafindan
kontrol edildigi goriilmiistiir. SIAION seramiklerinin anormal tane biiyiimesi baslangi¢ tane boyutu ve
tane boyut dagilimi tarafindan kontrol edilmekle birlikte sinterleme sonrasi uygulanan 1s1l islem tane
biiylimesini saglamaktadir. Bimodal mikroyap1 dagilimi ve yiiksek kirilma toklugu elde etmek i¢in
ince (0.5 pm) BO0.5 tozunun igerisine ag.%5, ortalama tane boyutu 3 pum olan B3 kodlu B-Si;N, tozu
ilave edilmis ve sinterleme sonrasinda 1sil islem uygulanmustir. Isil islem sonrasinda anormal tane
biiyiimesi ve yiiksek kirilma toklugu (5.5 MPam'?) elde edilmistir (Sekil 2d).

Uretim siireci SiAION seramiklerinin yaygin kullanimini sinirlayan bir parametredir. Bu amagla B0.5
kompozisyonun basingsiz sinterlenmesi 1850°C’de 1 saat siire ile yapilmig ve nihai tiriiniin 6zellikleri
gaz basingl sinterlenmis ayn1 kompozisyondaki malzeme ile karsilastirilmistir (Sekil 2a, c). Her iki
sinterleme teknigi sonrasinda da benzer mikroyap1 gelisimi, 1003-SiAION fazi ve amorf tane sinir faz1
gozlenirken, kirilma toklugu degerleri ve catlak ilerleme profilleri sasirtict derecede farklilik
gostermistir. Gaz basingli sinterlenmis malzemede ~5 MPam'? tokluk elde edilirken, basingsiz
sinterlenmis numunede ~3 MPam'*dir. Bu durum muhtemelen tane sinir fazindaki azot ¢oziiniirlik
miktarindaki farkliliktan kaynaklanmaktadir. Azot ¢oziiniirliigli gaz basingh sinterlenmis numunede
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basingsiz sinterlenmis numuneye gore daha fazla olmaktadir. Toklagtirma mekanizmalar1 ara yiizey
bag mukavemeti ile iliskili oldugundan azotca zengin tane sinir fazi zayif ara ylizeye ve dolayisiyla
yiiksek kirilma tokluguna sebep olmaktadir.

Triboloji testleri siirtiinme katsayisinin (p) dar bir aralikta 0.59-0.64 degistigi goriilmiistiir (Cizelge 3).
Sonuglar literatiirde benzer kosullarda teste tabi tutulan malzemelerin p degerleri ile benzerdir (0.63-
0.73) [7]. Sirtinme katsayisinin malzeme 6zelliginden daha c¢ok test kosullarina bagli oldugunu
sOylemek miimkiindiir. SiAION malzemelerin asinma hacmi lazer ylizey profilometresi (LSP)
yardimiyla hesaplanmistir (Cizelge 3). Malzeme 6zelliklerinin (kirilma toklugu, sertlik, o:B-SiAION
faz miktar1) asinma dayanimi iizerine etkisi aragtirilmistir. Sonuglar incelendiginde sirasiyla G-BO0.5,
R-1850 ve P-B0.5 kodlu malzemelerin en iyi asinma dayanimina sahip oldugu goriilmiistiir. Bu
malzemelerin ortak 6zellikleri oldukga ince mikroyap: gelisimine sahip olmalaridir. Ince tanelere sahip
olan malzemelerde asinma esnasinda daha az malzeme uzaklagmasiyla daha az asinma hacmi elde
edilmektedir. Literatiirde SisNg ve diger seramik malzemelerin aginma verileri incelendiginde de
benzer durum gdzlenmistir [3,10]. HT-G-B0.5+%5B3 malzemesi kaba mikroyap1 gelisimi
gostermesine ragmen, oldukca iyi asinma dayamimina sahiptir. Bu sonu¢ malzemelerin 1sil
iletkenliginin 100B3-SiAION fazi igermesi nedeniyle yiiksek olmasindan kaynaklanabilir. P-B0.5 ve
HT-G-B0.5+%5B3 malzemelerinin mikroyapt ve tokluk degerleri birbirlerinden oldukca farkl
olmasina ragmen aginma dayanimlar birbirine benzerdir. Her iki malzeme de 100B-SiAION fazinda
ve amorf tane sinir fazina sahiptir. Bl numunesi A1 numunesine gore daha kaba mikroyap1 gelisimine
sahip olmasina ragmen yiiksek B-SiAION faz icerigi (92p) nedeniyle asinma davranist Al
malzemesine benzerdir. Bu sonug tane boyutundan sonra
B-SiAION faz igeriginin aginma dayanimmina etkisi olabilecegini gdstermektedir. R-1940 malzemesi
oldukga kaba ve bimodal mikroyap1 gelisimi sergilemekte ve 67p:33a-SiAION faz igeriginde olup
diisiilk asinma dayanimina sahiptir. En kotii asinma dayaniminit kaba mikroyap:r gelisimi ve diisiik
kirilma toklugu (4.15 MPam'?) ile A1:B1 numunesi sahiptir. Sonug¢ olarak SiAION seramiklerinin
tribolojik davranisinda tane boyutunun en onemli etkisi oldugu ve B-SiAION faz igeriginin de
tribolojik davranisi etkiledigi goriilmiistiir.

Cizelge 3. Gelistirilen SiAION seramiklerinin p, aginma hacmi, aginma orani karsilastirilmasi
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Kirllma toklugu asimnma orani/asinma hacmi iligkisi incelendiginde P-B0.5 ve G-B0.5 numuneleri
farkli kirilma toklugu (3.01 ve 4.98) degerlerine sahip olmalarina ragmen, benzer mikroyapilara ve [3-
SiAION faz miktarina sahip olduklari i¢in asinma oranlari 10°mm®/Nm seviyelerinde olup benzerdir.
Bu sonug kirilma toklugunun mevcut test kosullari altinda 6énemli bir etkisinin olmadigini géstermistir.
Sertlik asinma orani/aginma hacmi iliskisi incelendiginde, R-1940 malzemesinin sertliginin diger
SiAION malzemeleri ile karsilastirildiginda oldukga yiiksek (16.07 GPa) olmasina karsin, diisiik
sertligi olan ve R-1940 gibi bimodal mikroyap1 gelisimi gosteren HT-G-B0.5+%5B3 malzemesine
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gore daha diisiik asinma dayanimi sergilemistir. Bunun nedeni R-1940 malzemesinin B-SiAION
fazinin daha az olmasimdan kaynaklanabilir. Mevcut numunelerde benzer mikroyap1 gelisimi ve a.:f3
orani ancak farkli tane sinir fazi kimyasinda olan SiAION seramikleri liretilemediginden tane sinir fazi
kimyasinin tribolojik davranis iizerine etkisini tartigmak miimkiin olmamustir.

4. GENEL SONUCLAR

Triboloji testleri sonrasinda, mikroyapinin asinma dayanimini kontrol eden en énemli parametre ve -
SiAION faz igeriginin ikinci kritik parametre oldugu goriilmiistiir. Ekonomik Si;N, tozlar
kullanilarak, iiretim parametrelerinin kontrolii ile referans toz kullanilarak hazirlanan malzemelere
benzer 6zellikte malzeme gelisimi saglanmis ve bu malzemelerin tribolojik uygulamalarda potansiyel
olacag diisiiniilmektedir. Ozellikle basingsiz sinterleme ile asinma dayanim yiiksek ve aliimina
seramikleri ile hem maliyet hem de asinma dayanimi agisindan rekabet edebilecek 6zellikte SIAION
seramiklerinin gelistirilmesiyle, SIAION seramiklerinin kullanim alanlar1 artacaktir.
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