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REPLIKASYON YONTEMI iLE SiC-BENTONIT ESASLI SERAMIK
KOPUK FILTRE URETIiMi

OZET

Bu c¢alismada, dokim isleminde kullanilmak Ttzere silisyum karbiir filtrelerin
replikasyon yontemi ile tiretim parametreleri incelenmistir. Farkli gozenekliliklere
sahip poliiiretan siingerler degisik oranlarda su, bentonit, arap zamki ve silisyum
karbiir ile kaplanmig ve ardindan piroliz ve sinterlemeye tabi tutulmustur.
Numunelerin karakterizasyonu agirlik kaybi, sikistirma testi, Arsimet 6lgegi ve SEM
yontemleri ile gergeklestirilmistir. Deney sonuglarina gore en yiiksek agirlik kaybi 30
ppi poliliretan siinger icerisine 30 mL su ilave edilerek %46 ile elde edilmistir.
Sinterleme deneylerine gore en yiiksek dayanim 1450 °C’de yapilan deneyde 472
KPa degeri ile elde edilmistir. Aynt numunede, 3.101 g / cm3 yogunluk ve %1.24

gozeneklilik degeri ile optimum sonu¢ gozlemlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Dokiim Filtresi, Silisyum Karbiir, Replikasyon Yontemi, Arap
Zamki, Bentonit

Xvii






PRODUCTION OF SIC FILTERS FOR METAL CASTING VIA REPLICA
METHOD

ABSTRACT

In this study, production parameters of SiC filters with the replication method were
investigated for use in the casting process. Polyurethane sponges with different
porosities were covered with varying proportions of water, bentonite, gum arabic and
SiC, and then subjected to pyrolysis and sintering. Characterization of the samples
was carried out by weight loss, compression test, Archimedes scale and SEM
methods. According to the results of the experiment, the highest weight loss was
achieved as 46% by adding 30mL of water in a 30 ppi polyurethane sponge. The
highest strength in sintering experiments was obtained with the value of 472 KPa in
the experiment carried out at 1450°C. The same sample gave the optimum result with

a density of 3.101g/cm 3 and a porosity value of % 1.24.

Keywords: Casting Filter, Silicon Carbide, Replication Method, Arabic Gum,
Bentonite
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1. GIRIS

Dokiim endiistrisinde safsizliklarin varligi metal 6zellikleri {izerinde hem estetik hem
de fonksiyonel problemlere neden olmakta ve bu problemler iiretimde ek islemlere
sebebiyet vererek iiretim maliyetinin yiiksek olmasima sebebiyet vermektedir. Metal
dokiim endiistriside iiriinlerdeki hidrojen, oksijen, boriir, karbiir, tuzlar ve bunlarin
yam sira alkali, toprak alkali metaller gibi safsizliklarin azaltilmasi biiylik 6nem
tagimaktadir. Safsizliklarin giderilmesi icin cam elyafi, metal elekler, ekstriide
monolitler, baglanmamig bilya veya agrega yataklar1 veya bagli agregalar gibi bir¢ok
yontem denense de istenilen sonu¢ elde edilememis ve seramik kopiik filtreler
kullanima sunulmustur. Seramik kopiik filtreler ilk olarak aliiminyum birincil dokiim
uygulamalar1 i¢in daha sonra diger alasim malzemelerinin dékiimiinde kullanilmaya

baslanmistir [1,2].

Goznekli seramikler %20 ile %95 arasinda  yiiksek  gozeneklilige  sahip
malzemelerdir. Gozenekli seramikler acik gozenekli ve kapali gézenekli olmak tizere
ikiye ayrilmaktadir. Bu malzemelerin gozenek boyutu, gézenek capina baghdir ve
makro gozenek boyutu( 2 um’den kiigiik), mezo gdzenek boyutu (2-5 um arasi) ve
makro gozenek boyutu (50 pm’den biiyiik) olarak ii¢ sinifa ayrilmaktadir [3,4].

Gozenekli seramik filtre malzemeleri, kaliplama islemlerinde, motor pargalari
iiretiminde, kablo {iretimi gibi uygulama alanlarinda siklikla kullanilmaktadir.
Safsizliklar1 filtrelemek i¢in kullanilan malzemelerin  yliksek filtrasyon verimi,
yiiksek korozif ortamlarda yiiksek korozyon direnci, yiiksek termal sok direnci
Ozelliklerine sahip olmasi gerekmektedir. Bu teknolojide silisyum karbiir,
aliminosilikat, mulit, zirkonya, kordiyerit gibi bircok seramik malzeme

kullanilmaktadir [5-7].

Endiistride gozenekli seramiklerin iiretilmesinde genellikle hammadde  olarak
silisyum karbiir tercih edilmektedir. Bunun nedeni silisyum karbiiriin sahip oldugu
miikemmel mekanik mukavemet, yliksek kimyasal direng, yliksek termal iletkenlik,
kontrol edilebilir gecirgenlik, diisiik genlesme katsayisi, yiiksek termal sok direnci
gibi Ozelliklerdir. Bu ozellikler alternatif malzemeler ile kiyaslandiginda silisyum
karbiirii 6ne c¢ikarmaktadir. Gozenekli silisyum karblir  yapilari, taslama
malzemelerinde, ayirma uygulamalarinda, katalizor katkilarinda, ses yalitimlarinda,

yiiksek sicaklik yap1 malzemelerinde, 1s1 yalittminda, kompozit malzemelerin



giiclendirilmesinde, firin refrakterlerinde ve dokiim filtrelerinde olmak {izere genis
bir yelpazede kullanim alani bulmaktadir. Bu kullanim alanlarinin yami sira filtre
malzemesi olarak gozenekli silisyum karbiir, su  filtrasyonunda,  gozenekli
briilérlerde, petek yapili dizel partikiil filtrelerinde, metal matriks kompozitlerde,
polimer matriks kompozitlerde, membranlarda, sicak gaz filtrelerinde ve erimis metal

filtrelerinde olmak iizere bir¢ok endiistride kullanilmaktadir [8—17].

Literatiirde yapilan caligmalar incelendiginde replika yontemi ile silisyum karbiir
esaslt filtre iiretiminde baglayici olarak silika sol, bentonit, polimetil metakrilat
(PMMA) ve FDL-LS, polivinil asetat (PVA) tutkali, polipeptik jelatin ve silika fume
kullanilmistir [7,18-26]. Bu tezin deneysel kapsami, replikasyon yontemi ile
gozenekli silisyum karbiir iiretiminde baglayici olarak sadece arap zamki kullanilip,
parametreler(ilave malzemelerin miktari, camur emdirme sayisi, sinterleme sicakligi)
degistirilerek farklt camur kompozisyonlar1 hazirlanarak degisimin filtre {izerine
etkilerinin  incelenmesi ve gercek dokiim uygulamalarinda  kullaniminin

degerlendirilmesidir.



2. GOZENEKLI SERAMIK URETIiM YONTEMLERI
2.1 Replika Yontemi

Replika yontemi kontrollii makro gdzenekli seramiklerin tiretiminde kullanilan ilk
yontem olarak kabul edilmektedir. Yontem 1960’larin baslarinda Schwartzwalder ve
Somers tarafindan bulunmus ve patenti 1963 yilinda alinmistir [5]. 1960’11 yillardan
giiniimiize kadar makro gozenekli seramikleri liretmek i¢in endiistride ergimis metal
filtrasyonu ve diger uygulamalar i¢in bu yontem yaygin olarak kullanilmaktadir.
Schwartzwalder ve Somers seramik gozenekli yapilar1 hazirlamak i¢in sablon olarak
polimerik siingerler kullanmislardir. Sablon siinger olarak birgok farkli yapay ve
dogal igerikli gozenekli malzemeler kullanilabilinmektedir. Bunlardan en yaygin

kullanilanlart; poliiiretan, polivinil kloriir, polistiren ve seliiloz’dur.

Replika yontemi, kullamilan gozenekli malzeme ile ayni yapiy1 sergileyen makro
gozenekli seramik iiretmek icin gozenekli malzemenin bir seramik ¢amur igerisine
emdirilmesine dayanan bir yontemdir. ilk olarak seramik ¢amur filtrenin kullanim
amacina uygun olan igerikte seramik tozu, baglayicilar ve yapiy1r destekleyici ilave
maddelerle hazirlanmaktadir. Camur hazirlandiktan sonra polimerik siinger seramik
camura gozenekleri seramik camur ile dolana kadar batirilmaktadir. Daha sonra
emdirilmig slinger fazla camuru uzaklastirmak ve siingerin gozenek yapilarmin
iizerindeki agsi kisimlarin {izerinin kaplanmasi i¢in silindirlerden geg¢irilmekte,
sikilmakta ya da santrifijlenmektedir. Bu asamada camur kismen uzaklastirilacak
kadar akigkan, siinger {izerinden damlama yapmayacak kadar viskoz olmalidir.
Uzaklastirma islemi gergeklestikten sonra ¢amur, slinger iizerine iyice tutunmasini
saglamak, seramik yapiyr katilastirmak i¢in kurutulmakta, ardindan polimerik
yapinin ve ilave maddelerin uzaklastirlmasi i¢in  yakma(piroliz) islemi
uygulanmaktadir. Piroliz sicakligi genel olarak 350-800 °C arasi degismekle beraber
polimerik siingerin ve ¢amur icerisindeki ilave maddelerin bozunma sicakligina gore
belirlenmektedir. Islem uygun olan sekilde havada ya da baska herhangi bir
atmosferde ger¢eklestirilebilinmekte, ayrica polimer ve ilave maddelerin ugucu hale
gelmesinden dolay1 seramik yapinin ¢atlamasini onlemek igin 1sitma hizinin dikkatli
bir sekilde kontrol edilmesi gerekmektedir. Son asama olan sinterleme islemi ile
piroliz isleminden sonra polimerik siingerin ve ilave maddelerin yanmasiyla yapida

olusan bozunmalar giderilmektedir. Sinterleme sicakligi, siiresi ve ortam atmosferi



seramik malzemenin 6zelliklerine ve elde edilmek istenen filtrenin 6zelliklerine gore

degismektedir. Replika yontemi proses akim semas1 Sekil 2.1°de gosterilmektedir.

Emdirme

Polimerik Siinger

. 4

% Piroliz

Seramik Camur

Sinterleme

Seramik Kopik

Sekil 2.1 Replika yontemi proses semast [5].

Uretilen seramik kopiik filtre, sablon olarak kullanilan siingerin dogrudan bir kopyasi
oldugundan, polimer siinger yapisi ve gozenek boyutu, filtrenin yogunlugunun ve
gecirgenliginin 6zelliklerinin belirlenmesinde kritik 6neme sahiptir. Replikasyon
yontemi, goézenekli, %60 ila %95 arasinda gozeneklilik seviyelerinde 10 pm’den 5
mm'ye kadar degisen gozenekli acik hiicreli SiC seramiklerinin iiretilmesi i¢in uygun

tekniktir [5,27-29].
2.2 Kismi Sinterleme

Kismi sinterleme yontemi, goézenekli seramiklerin iiretimi i¢in sik kullanilan
yontemlerden bir tanesidir. Sekil 2.2’de yontemin proses diyagrami gosterilmektedir.
Yontemde toz seramik partikiilleri tamamen yogunlastirilmadan oOnce sinterleme
islemi sonlandirilmakta ve bu sayede goézenekli bir yapi elde edilmektedir. Tam
yogunlastirma genellikle geciktirilir ve bu geciktirme islemi sinterleme potansiyeli
diisiiriilerek yapilmaktadir. Diisiik sinterleme potansiyeli, diigiik sinterleme sicakligi,

kaba tozlarin eklenmesi, katki maddesi olmadan sinterleme ve rekristalizasyon



islemleriyle elde edilmektedir. Kismi sinterleme ydnteminde gdzenekli seramik
maddenin gbézenek boyutu ve gozenekliligi, toz partikiillerin boyutu ve kismi
sinterleme sicakligi ile kontrol edilmektedir. Istenilen gdzenek boyutunun elde
edilmesi ic¢in toz partikiillerin istenen goézenek boyutundan 2-5 kat fazla olmasi

gerekmektedir [27].

.m. Sekillendirme

Seramik Toz Karisimm

Sinterleme
(Boyun Olusumu)

Gozenek

Buyitalmus

: Gosterim

Seramik Kaopik

Sekil 2.2 Kismi sinterleme yontemi proses semast [5].

2.3 Direkt Kopiiklestirme

Dogrudan kopiiklestirme yonteminde, gozenekli seramik olusturmak igin seramik
camur icinde kabarciklar olusturulmaktadir. Bu kabarciklar mekanik  olarak
karigtirma, c¢alkalama ve c¢amura gaz enjeksiyonu ile ya da kopiikk olusumunu
destekleyen ugucu sivilar, kimyasal reaksiyon sonucunda meydana gelen gazlar ile
olusturulmaktadir. Kimyasal reaksiyon yoluyla kopiiklestirme tekniginde kimyasal
kopiiklestirme ajam1 olarak literatiirde, Mouazer ve arkadaslari Triton X-114,
Fukushima ve arkadaslar1 azodicarbonamide, Bao ve arkadaslar1 H, ve CH,, Qiu ve
arkadaslari n-Octylamine kullanmiglardir. Fiziksel ajan olarak Kim ve arkadaslar

CO, ve H,0 kullanmislardir [23,27].

Yontemde toplam gozeneklilik, kdpiiklestirme islemi sirasinda ¢amura eklenen ya da
camur igerisinde olusturulan gaz miktar1 ile orantilir, gézenek boyutu ise sertlesme
gerceklesmeden Once kopiigiin stabilitesi ile belirlenmektedir. Sekil 2.3’de Direkt

kopiiklestirme yonteminin proses diyagrami gosterilmektedir.



Gaz Enjeksivonu a

e Termodinamik

Kararsizlik

Kurutma

Sinterleme

Seramik Kopik

Sekil 2.3 Direkt kopiiklestirme proses semasi [5].

Gaz kabarciklan ilk olarak kiire seklinde cekirdeklenmekte daha sonra ¢ok yiizlii
hiicreler olarak biiylimektedir. Sekil 2.4’de gaz kabarciklarinin baglangicta kiire
seklinde c¢ekirdeklenmesinin ardindan ¢ok yiizlii hiicreler olarak biiylimesi

gosterilmektedir.

Sekil 2.4 Gaz kabarcilarinin ¢ekirdeklenmesi [30].



Kopiik ¢okmesinin engellenmesi i¢in, uzun zincirli amfifilik molekiiller gibi 6zel
katki maddeleri, lipid ve proteinler gibi biyomolekiiller ylizey aktif maddeler olarak
hava kabarcig1 yiizeyinde adsorbe edilerek gaz ve sivinin ara ylizey enetjisini

azaltmak i¢in kullanilmaktadir.

Dogrudan kopiiklestirme yontemi ile {iretimde %70-90 araliginda yiiksek
gozeneklilige ve genis hiicre boyutlarinda agik ve kapali hiicrelere sahip gozenekli

seramikler tiretilmektedir[5,27,30].
2.4 Kurban Sablon

Kurban sablon yonteminde, uygun miktarda gozenek olusturucu ajanin seramik toz
karigimina ilave edilmesi ve sinterleme oncesinde veya gdzeneklerin olusturulmasi
icin sinterleme sirasinda buharlastirmasi veya yakilmasi ile seramik filtre

iretilmektedir. Sekil 2.5’ te {iretim semas1 gosterilmektedir.

Seramik Toz Karistirma ﬂ

Ajanlarin Yapidan
Gozenek Olusturucu Uzaklagtirilmasi
Ajan

Sinterleme ﬂ
Seramik Kopik

Sekil 2.5 Kurban sablon yontemi proses semast [5].

Uretilen gozenekli seramikteki gozeneklilik, kullamlan ajanlarin miktarina, sekil ve
boyutuna baghdir. Bunula birlikte ajanlarin diizenli gbézenek dagilimini saglamak
icin homojen olarak karistirilmasi gerekmektedir. Gozenek olusturucu ajan olarak
dogal ve sentetik malzemeler kullanilmaktadir. Cizelge 2.1’de gozenek olusturucu

ajan olarak kullanilan malzemeler belirtilmistir.



Cizelge 2.1 Gozenek olusturucu olarak kullanilan malzemeler [27].

Gozenek Olusturucu Malzemeler

Sentetik maddeler Polimer tanecikleri
Dogal maddeler Nisasta, seliiloz, pamuk
Metalik ve inorganik maddeler Nikel, karbon, ugucu kiil, cam pargalar
S1vi maddeler Su, jel, emiilsiyonlar

Sentetik ve dogal organik maddeler genellikle 200 °C ile 1000 °C arasindaki
sicakliklarda termal islem uygulanarak yapidan uzaklastirilmaktadir. Sivi maddeler
dondurularak kurutma ya da dondurma isleminden sonra siiblimasyon yoluyla
yapidan uzaklastirilmaktadir. Karbon ve cam maddeler sirasiyla oksidasyon ve
kimyasal silizdiime ile tuzlar da genellikle su kullanmilarak yapidan
uzaklastirilmaktadir. Bu yontemde elde edilen gézenek boyutu, sablon igerigine ve
isleme kosullarina bagli olarak sirasiyla 1 ila 700 um ve gozenekliligi ise %15 ile %

95 arasinda degiskenlik gostermektedir [5,27].
2.5 Bonding Yontemi

Silisyum karbiir yapisindaki gii¢lii kovalent bag nedeniyle replika, kurban sablon,
direkt kopiiklestirme ve kismi sinterleme yontemlerinin hepsinde 1500 °C ve {izeri
sicakliklar1  kullanilmaktadir. SiC seramiklerinin nispeten diisiik sicakliklarda
iiretilmesini saglamak i¢in bonding yoOntemi gelistirilmistir. Yontemde preseramik
polimerleri silisyum karbiir i¢in oncii olarak kullanilmaktadir. Gozenekli silisyum
karbiir sermaiklerinin igleme sicakliginin diisiiriilmesi ve ayn1 zamanda oksidayon
direncinin iyilestirilmesi i¢in kullanilan bu yontemde silisyum Kkarbiiriin  {izeri
baglayic1 ajanlarla kaplanmakta ve islem kismi sinterleme iskemine benzer olarak
gerceklestirilmektedir. Gozenekli SiC iiretimi i¢in bonding ajanlar1 olarak kordiyerit
(2Mg.2Al1,0;.5510;), mulit (3A1,0;.25i0,), silika (SiO,), silisyum oksikarbiir
(SiOC) ve frit fazlar kullanilmaktadir. Sekil 2.6’da bonding teknigi ile gézenekli SiC

seramiklerinin tiretim semas1 gosterilmektedir [27].
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Sekil 2.6 Bonding yontemi proses semast [5].






3. FILTRE MALZEMELERI VE OZELLIiKLERI
3.1 Silisyum Karbiir
3.1.1 Silisyum Karbiir Ozellikleri

Silisyum karbiir olusumu ilk olarak 1810-1824 yillarinda Berzelius, 1849 yilinda
Despretz, 1884 yilinda Cowles tarafindan gozlenmistir. Endiistriyel Ol¢ekte iiretimi
ise 1891 wyilinda Despretz ve Acheson tarafindan elmas iretimi i¢in
gergeklestirdikleri deneyler esnasinda tesadiifen silisyum karbiir elde edilmesiyle
baglamistir. Despretz ve Acheson, karbonu bir kil eriyigi igerisinde yeniden
kristallestirmeye c¢alismislar ve kimyasal bilesimi pek bilinmeyen son derece sert bir
kristal madde olusturmuslardir. Acheson, silisyum karbiirii karbon igeren bir
korindon(elmastan sonra bilinen en sert dogal madde olan aluminyum oksit minerali)
olarak kabul etmis ve bu nedenle ilk olarak carbocorundum adini vermis, daha sonra
sadece carborundum adimi vermistir. Yapilan arastirmalar sonucunda SiC genel
formiiliine karsilik gelen yeni bir bilesigin kesfedildigi gozlemlenmistir. Acheson, bu
yeni maddenin 0giitme tanecigi olarak kullanilabilecegini fark ederek prosesin
patentini almis ve Niagara’da ilk silisyum karbiir fabrikasin1 (Carbotundum Co.,

1891) kurmustur [31].

Dogada, silisyum ve karbon elementlerine olduk¢a sik rastlansa da silisyum karbiir
bilesik olarak bulunmamaktadir. Silisyum ve karbon elementlerinin valans seviyeleri
yart doludur bu yiizden giiclii kovalent bag yaparak silisyum karbiir bilesigini
olustururlar. Silisyum karbiiriin sahip oldugu yiiksek sertlik ve mukavemet, kimyasal
ve termal stabilite, yiiksek erime noktasi, yiiksek oksidasyon direnci, diisiik
yogunluk, diisiik termal genlesme, yiiksek erozyon direnci gibi benzersiz Ozellikleri
nedeniyle olduk¢a Onemli bir oksit olmayan seramik malzeme olarak kabul
edilmektedir. Cizelge 3.1’de silisyum karbiiriin  genel Ozellikleri  belirtilmistir

[32,33].
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Cizelge 3.1 Silisyum karbiir genel 6zellikleri [32,33].

Ozellikler Degerler
Yogunluk, g/cm’ 3,1
Biikiilme Mukavemeti, MPa 550
Elastik Modiilii, GPa 410
Poission Orani 0,14
Basing Dayanimi, MPa 3900
Sertlik, Kg/mm® 2800
Kirilma Toklugu, MPa m"? 4,6
Maksimum Kullanim Sicakligi, °C 1650
Termal {letkenlik, W/mK 120
Termal Genlesme Katsayisi, 10/ °C 4

Spesifik Is1, J/kgK 750

3.1.2 Silisyum Karbiir Kristal Yapisi

Silisyum karbiir birka¢ kristal yapiya sahiptir fakat kristal yapisi1 kiibik(f) ve
hekzagonal(a) olmak iizere iki ana kategoriye ayrilmaktadir. Kiibik yapt 1400 ve
1800 °C sicakliklar arasinda olusmakta, Hekzagonal yap1 ise 2000  °C’de
olugmaktadir. Sinterleme islemi sirasinda sicaklik 2000 °C’ye yaklastiginda, yap1
kiibikten hekzagonal forma doniismektedir. Silisyum karbiiriin kiibik ve hekzagonal
kristal yapis1 Sekil 3.1°de gosterilmektedir.
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a) b)
Sekil 3.1 a) Kiibik yap1 b) hekzagonal yap1 [34].

Silisyum karbiir yapilarinin hepsi hekzagonal ¢ift  katmanlardan  meydana
gelmektedir. Farkli yapilarin olugsmasinin sebebi bu katmanlarin farkli dizilimleridir.
Kiibik silisyum karbiirler i¢in karbon atomlar1 tedrahedronun 4  kdsesine
yerlestirilerek silisyum atomu ¢evrelenmis ve silisyum atomlar1 da tetrahedral olarak
karbon atomunu c¢evrelemistir. Her ¢ift katman alt katmandaki ile yer degiserek

dizilmektedir.

Silisyum karbiirtin 3C, 4H, 6H, 15R gibi tipleri bulunmaktadir. Harflerin onitindeki
rakamlar katman sayisini, H, R ve C sirasiyla altigen, rombohida ve kiibik yapiy1
ifade etmektedir. Miihendislik uygulamalarinda en ¢ok tercih edilen yap1 3C’dir.

Bazi silisyum karbiir atomlarmin diizeni Sekil 3.2°de gosterilmistir[34,35].

Layer B

Layer C
Layer C Layer A
Layer A o \ : - - y

Layer B % Layer B

Layer A

LayerC

Layer A

Sekil 3.2 SiC bilesiginin farkli modellerdeki atom diizenleri [35].
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3.2 Arap Zamki
3.2.1 Arap Zamki(Gum Arabic) Ozellikleri

Arap zamki veya akasya zamki, bir aga¢ sakizi sizintisidir ve eski zamanlardan beri
ticaretin Onemli bir parcasi olmustur. Geleneksel olarak sakiz Acacia senegal ve
Acacia seyal tiirlerinden elde edilmektedir. Arap zamki, agirlikli olarak D-galaktoz
ve L-arabinoz birimlerine ve az miktarda proteine (<% 3) sahip yiliksek oranda
karbonhidrat (% 97) ile kategorize edilen makro molekiil grubundan olusan karmasik
bir kimyasal yapiya sahiptir. Arap zamkinin kimyasal bilesimi, kaynagi, iklimi, hasat
mevsimi, aga¢ yast ve piskiirtmeli kurutma gibi isleme kosullarma gore degisiklik

gostermektedir.

Arap zamki, beyaz kiiresel nodiiller ve degisen boyutlarda gbzyaslari ile beyaz ya da
sarims1 olarak ortaya c¢ikar. Tatsiz ve kokusuzdur, sicak ve soguk suda kolaylikla
¢oziinlir. Toksik degildir, kalorisizdir ve kirletici degildir. Eklendigi iiriinlerin tadu,
kokusu veya renginde degisiklik yaratmaz. Sekil 3.3’de arap zamki
gosterilmektedir.[36,37]

Sekil 3.3 Arap zamki [36].

3.2.2 Arap Zamki Yapisi

Arap zamki hidrokarbon olan izopren bir polimerdir. Zincirdeki izopren birimlerinin
birbirini takip etmesi, zincirdeki her dordiincii karbon atomunun metil (CH;3) yan

grubunu tagimasi ile mitkemmel bir sekilde diizenlenmistir. Yapidaki ¢ift bagin
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varligi kimyasal molekiill reaktivitesini ve reaksiyona sokma Kkabiliyetini
belirlemektedir. Cift bag ayrica arap zamki  molekiiliiniin  oksidasyona
duyarliligindan veya fiziksel 6zelliklerde bir diisiise neden olan diger reaksiyonundan

sorumludur. Sekil 3.4’de arap zamkinin kimyasal yapis1 gosterilmektedir.[36,37]

CH,OH

HO 0

0 OH OH

HO OH o

OH o)
HO OH HOH,C

Sekil 3.4 Arap zamki kimyasal yapis1 [36].
3.3 Bentonit Ozellikleri

Bentonit adi ilk olarak 1898 yilinda Knight tarafindan kullanilmig, Wyoming’deki
Fort Benton biriminde ortaya c¢ikmis ve sabunsu Ozelliklere sahip bir kil oldugu
gozlemlenmistir. Bentonit smektit grubunun bir minerali olan montmorillonitten,
yiliksek oranda koloidal ve plastik killerden olusan bir kayadir ve volkanik kiiliin
yerinde devitrifikasyonu sonucu {iiretilmektedir. Kiiliin bentonite doniisiimii, ¢okelme
sirasinda veya sonrasinda sadece suda (deniz suyu, alkali gollerde ve diger tath
sularda) ger¢eklesmektedir. Bentonit, bir kaya veya kil bazli endiistriyel bir
malzemedir. Montmorillonite ek olarak, feldspat, biyotit, kaolinit, illit, kristobalit,
piroksen, zirkon ve kristalin kuvars da igerebilmektedir bu nedene molekiiler formiilii
yoktur. Bentonit i¢in Chemical Abstracts Servise (CAS) kayit numarasi 1302-78-
9’dur.

Bentonit i¢in kullanilan esanlamlilar ve ticari isimler arasinda Albagel Premiun USP
4444, Bentonite magma, Bentonite 2073, Bentopharm, CI 77004, E558, HI-Gel, HI-
Jel, Imvite IGBA, Magbond, minerl sopa, Montmorillonite, Panther creek bentonite,
sabun bulunan kil, Giiney bentonit, taylorit, Tixoton, Veegum HS, Volclay, Volclay

Bentonite BC ve Wilkinite bulunmaktadir.

Bentonit dokunuldugunda yagli ve sabun gibi hissedilmektedir. Yeni aciga c¢ikmis
taze bentonit beyaz ile soluk yesil veya mavidir. Rengi oksijenle temas ettiginde

zamanla koyulasir ve sar1, kirmizi veya kahverengiye doner. Suyla tiksotrofik jeller

15



olusturma yetenegi bulunmaktadir. Kuru kiitlesinin 12-15 kati kadar hacim artisi ile
birlikte biiylik miktarlarda suyu emme yetenegi ve yiiksek katyon degisimi
Ozelliklerine sahiptir. Degistirilebilir katyonlardaki degisim, maksimum su alim

miktarini ve sismeyi etkilemektedir.

Kil mineral kafesinde tutulan ara su, montmorillonit grubu kil minerallrinin plastik,
baglanma, sikistirma, siispansiyon ve diger Ozelliklerini kontrol eden ek bir ana
faktordiir. Bentonitin fiziksel o0zellikleri, kendisini olusturan montmorillonitin
muntazam kalinlikta su katmanlarina sahip olup olmamasindan veya birden fazla
kalinliktaki su katmanlari ile hidratlarin karigimi olup olmamasindan etkilenir. Silikat
tabakalar1 arasindan emilen su kaybi nispeten 100-200 °C gibi diisiik sicakliklarda
gergeklesir. Yapisal su kaybi1 450-500 °C’de baslar ve 600-700 °C’de tamamlanir. 800-
900 °C’ye 1sitma kristal kafesi parcalayarak baslangic bilesimi ve yapiya baglh olarak
mullit, kristobalit ve kordiyerit gibi ¢esitli fazlar iiretir. Montmorillonitin suyu hizlica
alma ve genlesme yetenegi, degistirilebilir katyonlarin bilesimine bagl olarak 105 ile
390 °C arasinda degisen kritik bir sicakliga isitildiktan sonra kaybolur. Suyu alma

yetenegi, bentonitin kullanimini ve ticari degerini etkilemektedir [38].
3.3.1 Bentonit Kristal Yapisi

Montmorillonit terimi hem ilgili bir grup kil minerali hem de bu grubun belirli bir
iiyesi i¢in kullanilmaktadir. ilk kullanim igin smektit daha uygundur. Smektitlerin
temel kristal yapisi, iki tetrahidral silika levha arasinda oktahedral bir aliimina
tabakasidir. Tabakalardaki her iki tabaka igin ortak olan atomlar oksijen atomlaridir.
Bu ii¢ katmanl birimler, birbirine bitisik komsu katmanlardaki oksijen atomlar ile
iist Uste istiflenir ve zayif bir bag olusturarak su ve diger polar molekiillerin
katmanlar arasina girmesine ve mineral yapinin geniglemesine neden olur. Dort yiizlii
koordinasyonda silikon, aliiminyum ve fosfor ile ikame edilebilir. Oktahedral
koordinasyonda aliiminyum, magnezyum, demir, ikamelerindeki konum ve element
bilesimi ag¢isindan farkliliklar, ¢esitli montmorillonitkil minerallerine yol acar. Sekil

A.B’de montmorillonitin tabaka yapis1 gosterilmektedir[38].
Montmorillonit i¢in molekiiler formiil genellikle;
(M+X . HHQO)(Alz_yMgX)Si4O10(OH2)

olarak verilmektedir. Burada M"=Na", K, Mg, veya Ca®dir ve x = 0,33 ’tiir[38] .
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Sekil 3.5 Montmorillonit tabaka yapisi [39].
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4. ERGIMIS METAL FILTRASYONU

Filtrelemenin {i¢ mekanizmasi olan eleme, kek olusumu ve derin yatak filtrasyonu
filtreleme mekanizmasinda tek basina veya birlikte ¢caligmaktadir. Sekil 4.3’te bu ii¢

filtreleme adimlar1 gosterilmektedir.

) q
O Q O CO> O
O
Filter —/ E Filter . Filter b O
a) b) ©)

Sekil 4.1 a) Eleme b) Kek olusturma c) Derin yatak Filtrasyonda tig filtre

mekanizmasi [40].

Cogu uygulamada derin yatak filtrasyonu, filtreleme sistemlerinde bulunan biiylik
ylizey enerjileri ve ¢ikarilan safsizliklarin kii¢iik boyutu nedeniyle baskin mekanizma
olarak kullanilmaktadir. Bir inkliizyon filtre duvar ile etkilesime girdiginde, yapisma
giicii, stirekli akan metalin kuvvetine direnecek ve siipiiriiliip metal akisina yeniden
verilmesini Onleyecek kadar biiyiikk olmalidir. Yapisma mukavemeti, inkliizyon/filtre,
metal/filtre ve metal/inkliizyon arasindaki arayiiz enerjilerinin toplamu ile iligkilidir.
Eriyikten filtre ¢eperine bir inkliizyonun tutunmasi igin serbest enerjideki degisim

asagidaki esitlikle ifade edilmistir:
AG =Yit— Yt — Ymi

AG, Gibbs serbest enerjisi ve v, arayiiz enerjisidir. Inkliizyonlarin filtre ceperlerine
tutunmasi igin serbest enerjinin sifirdan kiiciik olmasi gerekmektedir. Gibbs serbest
enerjisi inkliizyonlar ve filtre materyeli arasindaki reaksiyon ile ya da inkliizyonlarm
sebebiyet verdigi filtrenin metal ile 1slanmamasi nedeniyle artmaktadir. Sekil 4.2°de

metalin kalint1 nedeniyle 1slatamadig1 yerler gosterilmektedir.
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Filtre Duvar1 >

Kati Ergimis Ergimis Metalin
Kalnt1 Metal Islatamadig1
Kismmlar

Sekil 4.2 Filtre ile ergimis metal arasindaki araylizde kat1 kalint1 partikiiliiniin semasi

[40].

Smith, Aubrey ve Miller yaptiklar1 ¢alismada aliiminyum alagiminmi seramik kopiik
filtreler tarafindan filtreleyerek bir model sunmuslardir. Bu modelde seramik kopiik
filtrelerin, tutulan kati partikiillerin hacminin filtre gozenek boyutundan kiiciik
oldugunu ve bu nedenle filtrenin derinligi boyunca partiikiillerin yiiksek yiizey alani
ve dolambagli goézenekler sayesinde c¢eperlere tutunarak filtrasyon isleminin
saglandigim gozlemlemislerdir. Sekil 4.2°de bu filtreleme islemi gosterilmektedir.
Filtrasyon sirasinda giris yiizeyinde yiiksek konsantrasyonda kalmti  partikiil

sayisinin ¢ikis yiizeyine dogru azaldigi gézlemlenmektedir [40].
4.1 Seramik Kopiik Filtre

Hiicresel yapilar, ahsap, kemik, mercan gibi dogal malzemelerde bulunmaktadir.
Doga sertlik, mukavemet ve kiitle gibi mekanik o6zellikleri énemli Ol¢lide optimize
etmistir. Yaklasik 50 yil once sentetik malzeme iiretim yOntemlerinin gelistirilmesi,
hiicresel malzemelerin yapisinin ve 0Ozelliklerinin aragtirilmasina ilham vermistir.
Seramik kopiikk i¢in iyi termal direngleri ve yiiksek gozeneklilik  Ozellikleri
giinlimiizde hala en biiylik uygulama olan sivi metallerin saflastirilmasinda filtre
olarak kullanilmasina yol agmustir. Seramik kopiik ayrica katalitik yanma, briilor
artiricilar, dizel motor egzoslant igin kurum filtreleri, katalizor destekleri ve

biyomedikal cihazlar i¢in kullanilmaktadir.

Yapisal oOzelliklere bagli olarak seramik kopiik filtrelerin eriyiklerde eksojen ve
inkliizyonlar1 giderebilmekte, diisiik akis direncine ve yiiksek filtrasyon verimine
sahip oldugu bilinmektedir. Sekil 4.3’de sivi metalden inkliizyonlarin filtrasyonunda
kullanilan seramik kopiik filtre gosterilmektedir. Filtreler, dokiim isleminde

dogrudan dokiim tinitesinin Oniine yerlestirilmektedir.
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Sekil 4.3 Seramik kopiik filtre ve dokiim kabi [40].

Bir seramik kopiik filtrede meydana gelen filtrasyon tipi, derin yatak, kek veya
karisik filtreleme olarak boliinebilmektedir. Fistrasyondaki verimlilik Sekil 4.3°de
gosterildigi gibi filtre malzemesinin ppi’sine (ing basina diisen gozenek) ve ayrica
cikarilacak parcaciklarin boyut dagilimina baghdir. Ppi, seramik kopiigli iiretmek
icin kullanilan plastik malzemenin in¢ basma diisen ortalama gozenek sayisindan
bulunmaktadir. Son zamanlarda seramik kopiik filtreler hava gecirgenligine gore

farkli ppi kategorilerine ayrilmaktadir.

Tipik ticari seramik kopiik filtrelerin boyut araliklar1 10 ile 80 ppi arasindadir. 20-40
ppi seramik kopiik endiistriyel dokiimhanelerde hem istenen dokiim hizina ulagmak
hem de minimum diizeyde kabuledilebilir filtrasyon verimliligi elde etmek i¢in en
yaygin olarak kullanilan filtrelerdir. 10 ile 20 ppi gozenek boyutlu filtreler zayif
partikiil tutma 6zelligine sahiptir ve genellikle hapsedilmis yigmlarin, yilizey kaynakli
oksitlerin ve eritme, tutma, tasima sirasinda olusan diger biiyiik partikiillerin
filtrasyonu i¢in kullanilmaktadir. 60-80 ppi gbézenek boyutunda yiiksek gozenek
yogunluguna sahip filtreler ise yalnizca yiizey agisindan kritik ekstriizyon ve tabaka
iirlinleri gibi yiliksek kalitede {iriin elde etmek i¢in kullanilmaktadirlar. Sekil 4.2°de
30, 40, 50 ve 80 ppi gbzenek boyutlarina sahip seramik kopiik filtreler

gosterilmektedir.
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a) b)
c) d)
Sekil 4.4 a) 30, b) 40, ¢) 50, d)80 ppi gozenek boyutlarinda seramik kopiik filtreler
[40].

Seramik kopiik filtrelerin yapist sivinin akmasi i¢in benzersiz, dolambagli bir yol
yaratmakta, bu da inkliizyonlar1 yakalamakta ve ergimis metalin kalip bosluguna
temiz ve laminar olarak girmesine izin vermektedir. Gozeneklilik, kivrimli yapi,
Ozgiil yiizey alan1 ve goézenek capi Onemli filtre paremetrelerindendir. Filtreleme
islemi ayrica alasimin tipi, tane inceltici, dokmiin hizi ve metal sicakligi gibi
parametrelere baglidir. Filtrelerden Once eklenen tane  inceltici, filtrasyon
verimliligini olumsuz etkilemektedir. Seramik kopiik filtreler genellikle maliyet,
kullanim kolaylig1 ve kabul edilebilir performans 6zelliklerine gére dokiim i¢in en iyi
filtreler olarak kabul edilmektedir. Baslica avantajlari; en zorlu dokiim uygulamalar
icin yiiksek filtrasyon verimliligi, tiirbiilans azaltma, refrakterlik ve erozyona karsi
gosterdigi direnctir. Derin yatakli partikiil filtreleri genellikle daha iyi filtreleme

performansina sahiptir, ancak kullanimi zor ve maliyetleri yiiksektir [40].
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4.2 Filtre Gozenek Boyutu Se¢cimi

Genellikle seramik kopiik filtrenin standart delik boyutu, dokiim malzemeleri,
agirhign ve kalitesi ile ilgilidir. Sekil 4.5’te li¢ gézenek boyutu araligi ile dokiimde

ticari olarak kullanilan seramik kopiik filtreler gosterilmektedir.

10 ppi  b) 20 ppi ¢) 30 ppi
Sekil 4.5 a) 10 ppi b) 20 ppi ¢) 30 ppi boyutlarindaki seramik kopiik filtreler [41].

Yaklasik gézenek boyutu 3,5-5 mm arasi olan filtreler kaba, 2-3 mm aras1 olan
filtreler orta, 1-1,4 mm arast olan filtreler ise ince boyut olarak adlandirilmaktadir.
Gozenek boyutu azaldik¢a gozenek boyutu sayisi ve filtre i¢ yiizey alani artmakta ve
bu durum sivi metalin hizin1 azaltmaktadir. Sfero dokiim, Ni direngli demir, SiMo
sfero dokiim, bakir alagimi, ¢elik ve aliiminyum i¢in 10 ppi boyutunda kaba seramik
kopiik filtrelerin, gri dokme demir ve aliiminyum icin 20 ppi orta boy seramik kopiik
filtrelerin, doviilebilir dokme demire gore ise 30 ppi gézenek boyutuna sahip seramik

kopiik filtrelerin kullanilmasi dnerilmektedir[41-44].
4.3 Filtre Boyutu Secimi

Dokiimde aktif filtre alani arttirilarak veya azaltilarak sivi metalin  akis hizt

ayarlanabilinmektedir. Asagida gerekli toplam filtre alan1 esitligi verilmistir:

Gerekli toplam filtre alani (cm?) = Filtrelenscek toplam agirhik (kg)

13
Lecilen filtrasyon kapasite faktori (ﬁ}

Filtrasyon kapasite faktorleri Cizelge 4.1’de listelenmistir. Gerekli toplam filtre
alanimnin hesaplanmasi ile yolluk sistemine uygulanabilecek filtre sayisimi seklini
belirlemek miimkiindiir. Ornek olarak 300 kg filtrelenecek gri demir ile tablodan
secilen filtreleme kapasite faktorii segilerek asagidaki denklemde hesaplama

yapilmustir.
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300 kg

2
—— ="75cm
4 kg jcm®

Yaklasik filtre alan1 =

Hesaplanan filtre alania gore boyutlandirma 1lmm x 75mm x 100mm, 2 mm x 50

mm X 75 mm ya da 3 mm x 50 mm x 50 mm olarak yapilabilinmektedir [45].

Cizelge 4.1 Filtrasyon kapasite faktorleri [45].

Alasimlar Degerler
Egilebilir Demir 1,4-2
Gri Dokme Demir 4
Doviilebilir Demir 4
Nikel Katkili Demir 0,8-1
Karbon Celik 1-1,2
Celik Alasim 1,5
Aliiminyum Alagim 1-2

4.4 Filtrenin Yerlestirilmesi

Dokiim teknigi igeren yolluk sistemindeki filtreleri konumlandirmak i¢in dogrudan
dokme ve dolayli dokme olarak iki kategori bulunmaktadir. Dogrudan dokme
tekniginde ergimis metal dogrudan filtreden gegirilmekete ve filtrenin konumu Sekil
4.6’da gosterildigi gibi kanalin altinda bulunmaktadir. Bu teknik yolluk i¢in 6zel bir
tasarim gerektirmemektedir, ancak yollugun yiiksekte olmasi dokiimde problem

yaratmakta ve bu teknik kullanildiginda sadece bir filtre kullanilabilinmektedir.

(~

lllll

[y 2

¥ ’/

Sekil 4.6 Dogrudan dokiim teknigi [45].
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Dolayl1 dokiim birden fazla filtre kullanimina uygun bir dokiim teknigidir. Filtre akis
yoniine dik, iceri akan metale paralel ve egimli olan kapili sistemde Sekil 4.7’deki
gibi 6zel hazneye yerlestirilmektedir. Bu yontemin dezavantaji ise birden fazla filtre

kullanmadan kaynaklanan tikanma tehlikesidir [45].

a) Kanalin yakinindaki dikey filtre b) Dagitim kanalinda dikey filtre

konumu konumu

c) Yatay filtre konumu d) Egik filtre konumu
Sekil 4.7 Dolayli dokiim teknigi [45].
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5. MATERYAL VE METOD

5.1 Materyal

Silisyum karbiir esashi seramik kopiik filtrelerin replika yontemi ile dretimi igin
yapilan c¢alismalarda silisyum karbiir, bentonit, arap zamki ve gdzenekli poliliretan

stinger malzemeleri kullanilmstir.

Numunenin XRD sonucu Sekil 5.1°de sunulmustur. Sekil 5.1'e goére numunenin

herhangi bir safsizlik icermedigi acikg¢a goriilmektedir.

10000 - rrurotollan S1
o000 —
: \ I—— JL,ILJ_JL___,. J_JUWWH LL.JM | J
T T
10 20 30 40 a0 a0 70 20 80
Postion [ZThets] (Copoer (Cu)

Feskli=
P02 S C _—

Sekil 5.1 Silisyum karbiir numunesinin XRD sonuglari.

Arap zamki karakteristik 6zellikleri Cizelge 5.1’de gosterilmektedir.

Cizelge 5.1 Arap zamkinin karakteristik 6zellikleri.

Galaktoz,% | Arabinoz,% | Ramnoz,% | Glukronik Asit,% | 4-O- Metil G. Asit,% | Azot,%

44 27 13 14.5 1.5 0.36

Bentonite baglayic1 olarak arap zamki ilave edilmis ve Shaanxi Undersun
Biomedtech'ten tedarik edilmistir. Stingere baglayicilar ilave edildikten sonra siinger
iizerinde olusturulacak malzeme olarak silisyum karbiir ilave edilmis, bu malzeme

Nanokar Kimyasal Malzemeler Imalat ve Ticaret Limited Sirketi’nden temin
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edilmigtir. 100 ve 32 pm’lik iki farkli tane boyutunda silisyum karbiirler ile deneyler
yapilmistir. Sunger Ddokiim'dan temin edilen poliliretan siinger iskelet malzemesi

olarak 5, 10, 30 gozenek / in¢ boyutlarinda kullanilmustir.

5.2 Metod

Deneysel calismalarin ilk asamasi ¢camurun hazirlanmasidir. Bu agsamada arap zamki
ve bentonit, Thermomac manyetik karistirma cihazi ile 350 rpm’de 30 dakika
karistirthip ¢oziindiiriilerek, ¢ozeltiye 30 dakika siireyle silisyum karbiir tozu ilave

edildikten sonra homojen bir camur elde edilmistir.

\,__//S"

a) Seramik ¢amurun hazirlanmasi. b) Poliiiretan siingerin camur ile doyurulmasi

ve fazla camurun uzaklastirilmasi

¢) Kurutma sonrast numune. ¢) Piroliz ve sinterleme sonrasi numune.

Sekil 5.2 10 ppi poliiiretan siinger ile hazirlanan silisyum karbiir kopiik filtre.
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Deneysel calismalarin ikinci asamasinda ¢amurun siinger icerisine emilmesi ve fazla
camurun siingerden uzaklastirilmasi islemi gergeklestirilmistir. Poliiiretan siinger 10
ve 30 ppi gozenek boyutu i¢in 3x3 cm, 5 ppi gozenek boyutu icin 3x5 cm olarak
kesilmistir. Hazirlanan seramik ¢camuru poliiiretan siingerin i¢ine emdirilmis ve fazla

camur siingerden sikilarak uzaklastirilmigtir.

Uciincii asama kurutma islemidir. Kurutma islemi Protherm ETUV’de 105 °C’de 1
saat siireyle gerceklestirilmistir. Kurutma islemi sonucunda silinger iizerinde seramik

partikiiller birikmistir.

Deneysel ¢aligsmalarin doérdiincii asamasi pirolizdi. Bu islem i¢in Nevo QTZ kiil firim
kullanilmistir. Piroliz, 600°C’de 10°C / dk 1sitma hizinda 30 dakika siireyle
uygulanmugtir. Poliliretan siinger ve arap zamki piroliz islemi ile yapidan

uzaklagtirilmustir.

Deneysel c¢alismalarin son asamasi sinterleme siireciydi. Once 1050°C’de 6n
sinterlemeye tabi tutulan karisim daha sonra gesitli sicakliklarda son sinterlemeye
tabi tutulmustur. Sinterleme islemi ile yapmin konsantre olmasi saglanmistir. islem

MSE VF 1700 firininda gergeklestirilmistir.
5.3 Karakterizasyon Teknikleri

Karakterizasyon caligmalarinin ilk asamasinda SHIMADZU TX-423L o6lgekleri ile
agirhik kaybr miktarlar1 belirlenmistir. Uriinlerin mikroyap: gériintiileri Carl Zeiss /
Gemini 300 marka model SEM-EDS cihazi ile ¢ekilmistir. SiC filtrelerinin
mukavemetini 6lgmek igin bir sikistirma testi yapilmistir. Sikigtirma deneyleri, bir
Zwick / Roell cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir. SiC filtrelerinin dayanimini
O0lcmek icin basma testi yapilmistir. Basma deneyleri Zwick / Roell cihazi
kullanilarak ASTM D695 standardina gore yapilmistir. TGA analizi (Seiko, TG /
DTA 6300) marka cihazda gergeklestirilmistir. Dokiim numunelerinin kimyasal
analizi, Hitachi High-Tech Analytical Science Foundry Master serisi optik emisyon
spektrometresiyle gerceklestirilmistir. Son olarak, yogunluk o6lgiimleri ASTM C 373

standard1 kullanilarak Arsimet yontemi ile yapilmaistir.
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6. TARTISMA VE SONUC

Silisyum karbiir filtre {iretimi ic¢in yapilan c¢aligmalarda, arap zamki ve bentonitten
olugan karigim poliiiretan siinger igerisine absorbe edilerek istenilen yapi elde
edilmistir. Nihai iiriin yalnizca silisyum karbiir seramik yapisindan olusmalidir.
Politiretan siinger ve arap zamkimi seramik yapiy1 bozmadan yapidan uzaklagtirmak
icin kullanilacak i1sitma rejimini belirlemek igin TGA analizi kullanilmigtir. Sekil
6.1’de sunulan bulgulara gore arap zamki 500 °C’de yapidan uzaklastirilirken,
politiretan siinger 600 °C’de uzaklastirilir. Sekil 6.1, piroliz ve sinterlemenin
gergeklestigi  bu  sicakliklarda SiC  yapisinda higbir  degisiklik  olmadigini
gostermektedir. Piroliz ve sinterleme deneylerinde elde edilen veriler de TGA

analizinin sonug¢larini desteklemektedir.

9000
7500 G e e e e e e e am e e s am s e = = -
6000 ] N
X 1 LT —
E gt 1 Arap Zamki
3000 F N PO AR PET P Bentonit
| - = SiC
1500 - g = . Poliiiretan Siinger
0 | T T T T T T T T T T T T T T T .I — -l T T 1 T T T T
0] 200 400 600 800 1000 1200
Temp Cel

Sekil 6.1 SiC, arap zamki, poliiiretan siinger ve bentonit i¢cin TGA sonuglari.

Deneylerin ilk asamasinda farkli miktarlarda su (20 mL, 25 mL, 30 mL) iceren
camurlar hazirlanmigtir. Hazirlanan ¢amurlar farkli gézenekli (5 ppi, 10 ppi, 30 ppi)
poliliretan silingerlere emdirilmigtir. Daha sonra numuneler 1 saat 600 °C’de
kurutulmus ve pirolize tabi tutulmustur. Firin oda sicakligina sogutulduktan sonra
numuneler ¢ikarilip, agirlik kayiplari hesaplanmig ve sonuglar  Sekil  6.2°de

verilmistir.

Agirlik kayiplart incelendiginde en yiiksek kayip oranmnin 30 ppi siinger ve 30 mL su
icerigi ile % 46 olarak elde edildigi goriilmiistiir. Her bir gdzenek boyutu igin,
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agirlik kaybi orami artan su miktar1 ile artmistir. 20 mL su iceren karisimlar
incelendiginde 30 ppi ve 10 ppi karisimlarda agirlik kaybinin %36, 5 ppi karisimda
agirhik kaybinin %30 oldugu goriilmiistiir. Su miktar1 arttikca 30 ppi ve 10 ppi
gbzenek biiyiikliigiine sahip numuneler arasindaki fark % 4 artmistir. 5 ppi gozenek
boyutlu numunede maksimum agirlik kaybi %37 olarak hesaplanmis ve diger

numune iki numunenin ¢ok gerisinde oldugu gézlemlenmistir.

50 ;
*30 ]]]]l
o= 10 ppi
- 5 PP
45
S
2
Er
A 40
-
= P
B0 e e e
-« 35 -
-
.-r"'"
‘-J‘
'd'
30 e
20 25 a0

Su Miktar:, mL
Sekil 6.2 Farkli miktarlarda kullanilan su i¢in agirlik kayiplari.
Deneysel caligmalarin ilk asamasinda artan su miktarinin etkisi incelendikten sonra
ikinci asamada bentonit ve arap zamki ilavelerinin etkileri arastirilmistir. Karigima
10 ppi stinger kullanilarak % 5, % 10 ve % 15 bentonit ve arap zamki ilave edilmis

ve sonuclar Sekil 6.3’te verilmistir.

-
tn

== bentonit
=& arap zamki

Agirhk Kayby, o4
m a2 5 3

W o
=

tn

L
=

5 0 15
Bentonit ve Arap Zamla Ilavesi, %o

Sekil 6.3 Farkli miktarlarda bentonit ve arap zamki i¢in agirlik kayiplari.
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Sekil 6.3’de bentonit miktar1 arttikca agirlik kaybi miktarinin azaldigir goériillmektedir.
Bunun nedeni bentonitin yiiksek su tutma kapasitesine sahip olmasi ve 600°C’de
yapidan uzaklagsmamasidir. TGA sonuglarina gore arap zamkinin yapidan uzaklagma
sicakligr 500°C’dir. Sekil 6.3’te artan arap zamki miktar1 ile kayip ylizdesindeki

artisin nedeni budur.

Polimerik siingerlerin ¢amur kaplama oOncesi ve sonrasi agirliklar1 belirlenmistir.

Poliiiretan siingerde biriken ¢amur miktar1 Esitlik 1°e gore belirlenmistir.

- - . *m ! o
K aplama — - (1)

Sekil 6.4, seramik c¢amurunun poliliretan siinger (10 ppi) iizerine kaplanmasi
iizerindeki arap zamkinin etkisini gostermektedir. Arap zamki miktar1  arttik¢a
kaplama miktar1 da artmaktadir. Ancak arap zamki miktar1 ¢camurun viskozitesi ile
dogru orantili oldugundan viskozite artar ve arap zamki miktarindaki artig yapidaki

gozeneklilik miktarinda azalmaya neden olmaktadir.

8.8

8.6 A

*

8.4 A

5.0 1

Kaplama, v¢

7.8 1

7.6

7.4

4 ] 8 10 12 14 16
Arap Zamlk: Miktan, %6

Sekil 6.4 Seramik ¢amurun poliiiretan slinger iizerine kaplanmasi iizerine arap

zamkinin etkisi.

Sonraki asamada numuneler ASTM C1424 standardina gore basma testine tabi
tutulmus ve tasiyabilecekleri maksimum yiik Sekil 6.5°te verilmistir. Sekil 6.5’e gore
1050 °C ve 1150 °C.’de sinterlenen numunelerde yeterli basma mukavemeti elde
edilememigtir. Ancak 1350 °C ve 1450 °C’de sinterlenen numunelerde basma

mukavemeti sirastyla 317 kPa ve 472 kPa’ya ¢ikmistir. Bu nedenle en yiiksek
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mukavemetin elde edildigi 1450 °C sinterleme sicakligi optimum parametre olarak

belirlenmistir.

500

400

300

200

Standart Giic [KPa]

s
[=]
[=]

[=]

1050°C 1150°C 1250°C 1350°C 1450°C
Sicaklik

Sekil 6.5 Sicakligin, numunelerin basma mukavemetine etkisi.
Baglayici malzemelerin yapidan uzaklastirilmast incelendikten sonra Orneklerin
mikroyap1 calismalant yapilmistir. Mikroyap1 c¢alismalarinda Oncelikle politiretan
siinger incelenmis ve sonuclar Sekil 6.6’da verilmistir. Poliiiretan siingerin SEM
goriintlisii incelendiginde c¢amuru tutacak kadar piiriizliilik oldugu gorilmektedir.
Politiretan siingerin EDS sonuglan Cizelge 6.1°de verilmis olup yapida herhangi bir

kirlilik bulunmamastir.

Cizelge 6.1 Poliiiretan siingerin EDS sonuglari.

Element Seri Agirhikea, %
Karbon 26.09
Oksijen K-Serisi 14.84
Azot 3.06
Hidrogen 56.02

Sekil 6.6 Politiretan siingerin SEM goriintiisii.
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Poliiiretan siinger, silisyum karbiir, bentonit ve arap zamki ile emprenye edilmis ve
600 °C’de 1 saat piroliz uygulanmistir. Piroliz numunesinin SEM goriintiisii Sekil

6.7°de verilmistir ve EDS sonuglar1 Cizelge 6.2°’de sunulmustur.

Sekil 6.7 Piroliz numunesinin SEM goriintiisii.

Cizelge 6.2 Piroliz numunesinin EDS sonuglari.

Element Seri Agirhikca, %
Karbon 18.50
Oksijen K-Serisi 25.05
Silisyum 56.45

Sekil 6.7°de SiC partikiillerinin siingere basariyla tutturuldugu goriilmektedir.
Cizelge 6.2’de verilen EDS sonuclari incelendiginde bentonit ve arap zamki

bilesenlerinin yapidan tamamen uzaklastirildig1 goériilmektedir.

Deneysel calismalara sinterleme islemi ile devam edilmistir. Ornekler 1050 °C, 1150
°C, 1250 °C, 1350 °C ve 1450 °C'de 1 saat sinterlenmistir. Sekil 6.8, 1050 °C'de
sinterlenen numunenin SEM goriintiisiinii gosterir ve Cizelge 6.3, ayn1 numunenin

EDS sonugclar1 verilmistir.

Cizelge 6.3 1050°C'de sinterlenmis numunenin EDS sonuglari.

Element Seri Agirhikca, %
Karbon 3.40
Oksijen K-Serisi 49.65
Silisyum 46.95
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Sekil 6.8 1050°C'de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisii.

SEM goriintiisiine gore SiC tozlart arasinda boyun olusumu 1050  °C’de
baslamaktadir. Bu nedenle daha yiiksek yogunluk degerlerine ulagmak i¢in daha
yiiksek sicakliklarda sinterleme isleminin gergeklestirilmesi gerekmektedir. EDS
verilerine gore piroliz isleminde elde edilen sonuglar, oksijen miktar1 artmig
oldugunu gostermekte ve daha yogun bir yapinin elde edildigini belirtmektedir.

Daha sonra numuneler daha yiiksek sicakliklarda sinterlenerek yiiksek sicakligin
yapiya etkileri incelenmistir. 1350 °C’de sinterlenen numunenin SEM goriintiisii
Sekil 6.9°da verilmistir. Sekil 6.9’a gore yogusma tamamen gergeklesmis ve taneler

tam olarak birbirine baglanmigtir.

Sekil 6.9 1350 °C’de sinterlenmis numunenin SEM goriintiisii.

Numunelerin mikroyapi analizi yapildiktan sonra yogunluklan 6lgiilerek gozeneklilik

miktarlar1 buna gore hesaplanmigtir. Numunelerin degisen sicakliklardaki yogunluk
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degerleri Sekil 6.10°da verilmistir. Sekil 6.10’a gore bentonit veya SiO, kaynakli sivi
faz sinterlemesi 1350 °C’ye kadar ger¢eklesmig, SiC ise 1350°C’den sonra tam
olarak sinterlenmistir. Yogunluk numunesine gore gozeneklilik degerleri Esitlik
2’den belirlenmektedir. Sekil 6.10’da  numunelerin  gézeneklilik  degerlerini
gostermektedir. Buna gore porozite degeri 1350 °C’den sonra %14.08’den %1.24°e

diismektedir ve bu durum sinterleme isleminin 1450 °C’de tamamlandigini

kanmitlamaktadir.
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Sinterleme Sicakhg, °C
Sekil 6.10 Numunelerin yogunluk ve gozeneklilik degerleri.
SiC filtrelerin liretimi replikasyon yontemi ile yapildiktan sonra dokiim
uygulamalarina etkileri aragtirilmigtir. Benzesik dokiimde gergeklestirilen CuSn,

alasimimnin {iretiminde SiC filtreli ve filtresiz dokimler gergeklestirilmis olup

bulgular Cizelge 6.4’te verilmistir.

Cizelge 6.4 SiC filtresinin CuSn;; alasim dokiimiine etkisi.

(%)— Zn P Sn P Mn Fe N Sb C Cu

Filtresiz 0.19 091 12.89 0.005 0.0011 0.157 1.07 0.085 0.11 84.58
Filtreli 0.14 0.86 12.52 0.003 0.0005 0.07 1.02 0.075 0.10 85.21
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Tablo 6.4 incelendiginde filtre etkisi ile bakir disindaki tiim malzemelerin miktarinda
azalma oldugu agikca goriilmektedir. Buna gore alagim elementleri arasinda en
yiiksek ylizdeye sahip olan bakir miktar1 filtreleme islemi ile artmistir. Analiz
sonuglari, filtrenin alagimdaki safsizlik miktarin1 basarili bir sekilde azalttigimi

gostermektedir.
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7. GENEL SONUCLAR

Sonug olarak, dokiim siirecinde kullanilmak {izere gelistirilen SiC filtreleri replika
yontemiyle basariyla iiretilmistir. Deneysel caligmalarda  siinger  gozenekliligi,
degisen su ve baglayici miktarlarinin liretim parametrelerine etkileri belirlenmistir.
Buna gore deneylerde en yiiksek agirlik kaybi1 30 ppi slingere 30 mL su ilave edilerek
% 46 olarak belirlenmigtir. Daha sonra numunelerin mukavemet degerleri incelenmis
ve 1450°C’de sinterlenen numunede 472 KPa mukavemet elde edilmistir. Orneklerin
SEM goriintiileri incelendiginde boyun olusumunun 1050 °C’de basladigi ve
yogunlastirmanin 1450 °C’de tamamlandig1 goriilmiistiir. Daha sonra gozeneklilik ve
yogunlasma oranlari hesaplanmis ve 1450 °C sinterlenmis numune 3.101 g / cm’
yogunlastirma ve % 1.24 gozeneklilik degerleri ile en iyi sonuglart vermistir. Son
olarak 1450 °C’de sinterlenen numunenin filtreleme etkisi gergek dokiim siirecinde
gozlemlenmistir. Filtrenin hem dokiim sicaklifinda yapisini koruyabildigi hem de

filtrasyon islemini basariyla gergeklestirebildigi goriilmiistiir.
Destekleyen Kisi ve Kurum Bilgisi.

Bu tez calismasi, Yalova Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri Koordinasyon

Birimi tarafindan, 2020/YL/0004 numarali proje ile desteklenmistir.
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