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TITANYUM TALASINDAN TITANYUM KARBUR URETIMi VE SERT
METAL URETIMINDE KULLANIMI

OZET

Son zamanlarda cevresel ve ekonomik faktorlerden dolayr ikincil hammadde
kullanim1 ve yeni gelistirilen geri donilisiim teknolojileri, lizerinde en ¢ok calisilan
konular arasinda yer almaktadir. Sanayinin hizlanmasi ve diinyadaki azalan maden
rezervleri sebebiyle atik miktar1 giin gectikce artmakta ve atik hurdalar 6n plana
cikmaktadir.

Bu c¢alismada Grade 4 titanyumun talagh islenmesi sirasinda agiga ¢ikan titanyum
talaglarina, geri doniistimiinii saglamak ve kullanilabilirligini arttirmak amaciyla
grafit ilavesi yapilarak sinterleme metoduyla yiiksek sertlik ve ergime noktasina,
diisiik yogunluga sahip, yiiksek sicaklik ve korozif ortamlara dayanikli bir malzeme
olan titanyum karbiir iiretimi arastirilmistir. Bu ¢alismalar sonucunda optimum talas
grafit karisim orami ve sinter rejimi belirlenmistir. Laboratuar kosullarinda iiretilen
titanyum karbiir tozlar1 kullanilarak ag. %78WC-16TiC-6Co kompozisyonundaki
sert metal toz karisimi hazirlanmis ve sert metal {iretimi i¢in gereken parametreler
arastirilmistir. Hazirlanan numuneler son olarak ticari TiC tozu kullanilarak ayni
sartlarda {iretilen sert metal numuneleri ile sertlik, yogunluk, asinma degerleri ve
mikro yap1 goriintiileri olarak karsilastirilmistir. Yapilan caligmalar sonucunda
titanyum talagindan baglayarak sinterleme metodu ile titanyum karbiir iiretilebilecegi
ve bu titanyum karbiiriin sert metal iretiminde bagarili olarak kullanilabilecegi
belirlenmistir.
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PRODUCTION OF TITANIUM CARBIDE POWDER FROM TITANIUM
SCRAP AND ITS UTILIZATION IN HARD METAL PRODUCTION

SUMMARY

Recently, the use of secondary raw materials in production and development of new
recycling processes are becoming attractive issues. Development of the industry and
reduction of primary material sources are the main reasons for the re-use of
secondary raw materials.

In this study, production of titanium carbide, which has high stiffness and melting
point, low density and resistance to high temperature and corrosive environment,
starting from the machining chips of Grade 4 titanium has been investigated. For this
purpose graphite powders were added to the chips, which were grided to size of
about 2-3 mm. After pressing, the compacted mixtures of titanium and graphite were
sintered at different regimes. As the result of the studies, optimum composition and
sintering regime were determined for production of titanium carbide. Additionally,
the utilization of this titanium carbide in fabrication of a hard metal having nominal
composition of 78WC-16TiC-6Co has been investigated. Finally it is concluded that,
titanium carbide produced from titanium chips via sintering method can successfully
be used in fabrication of hard metals.
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1. GIRIS

Gilinlimiizde yogun sekilde kullanilan ve arastirma konusu olan malzemeler, ileri
teknoloji malzemeleri olarak adlandirilmaktadirlar. Yiiksek mukavemet, rijitlik ve
sertlik, asinmaya, kimyasal etkilere ve yiiksek sicakliga dayaniklilik, boyutlarda
kararlilik gibi iistlin 6zellikleri sebebiyle 6zellikle ugak ve uzay endiistrisinde dnemli
Olciide kullanilmakta olan malzemelerin basinda karbiirler gelmektedir. Karbiirlerin
diger metalik ve metalik olmayan malzemelerden ayiran istiin o6zellikleri uzun
zamandir bilinmektedir. Ornegin asindirma endiistrisinde ve talash imalat
sektoriinde, asindirict malzemelerin  kullanilmas1 biiyilk 6nem tasimaktadir.
Asindirict malzeme olarak 20. yiizyilin baglarinda dogal sert hammaddeler
kullanilmistir. Ancak teknolojideki gelismeler sonucunda asindirma ve talagli imalat
gereksiniminin artmasi ile birlikte dogal sert maddeler, ihtiyaca cevap veremeyecek
duruma gelmistir. Ayrica dogal sert maddelerin yer kabugunda nadir olarak
bulunmasi ve pahali olusu ikinci bir olumsuzluk yaratmistir. Bu sebeplerden dolay1
ozellikle 2. Diinya Savas1 ve sonrasinda sentetik sert malzemelerin tiretimde biiyiik

gelismeler kaydedilmistir.

Sert malzemeler, metalik ve metal dis1 bilesiklerden olusmaktadir. Yiiksek sertlik
ozelliklerinin yani sira bir kismmin yiiksek oksidasyon ve elektrik direnci de bu
malzemelerin 1sitma elemani olarak kullanimini da miimkiin kilmistir. Benzer sekilde
sert malzemeler, otomobil ve agir kamyonlarin motor pargalarinda oldugu gibi enerji
tinitelerinin kiiclik gaz tiirbin motorlarinda uygulama alan1 bulabilmektedir. Cogu
durumda metallerle rekabet ettiklerinden tokluk degerlerinin de arttirilmasi icin
yogun caligmalar devam etmekte, metal iceren kompozitler ¢ok¢a kullanim alani
bulabilmektedir (WC-Co). Benzer sekilde B4C, TiC ve TiB, gibi malzemeler ve
bunlarin kompozitleri de giiniimiizde hem miihendislik uygulamalar1 bulan hem de

tizerlerinde yogun arastirmalar yapilan malzemelerdir.

Diisiik yogunlugu, gelismis mekanik ozellikleri ve miikemmel korozyon direnci gibi
ozellikleri, titanyumu iizerinde arastirma yapilan bir malzeme konumuna getirmistir.

Titanyum 06zellikle havacilik ve kimya endiistrisi ile biyomedikal uygulamalar igin

1



son derece Onemli bir malzeme olmakla birlikte otomotiv endiistrisi ve spor
malzemeleri gibi baska uygulama alanlarina da sahiptir. Korozyon direnci ve
biyouyumluluk konulari, medikal, cerrahi ve discilikle ilgili alanlarda kullanilmak
lizere titanyum alasimlarinin gelistirilmesi tizerine ¢aligmalar1 hizlandirmistir. Yer
kabugunda en fazla bulunan elementler arasinda dérdiincii sirada yer alan titanyum,
cok ender olarak yiiksek konsantrasyonlarda bulunur ve higbir zaman saf halde

bulunmaz. Uretimi zor bir metal oldugundan da pahali bir malzemedir.

Diinyada titanyuma olan talebin hizla artmasi ve titanyum metalinin pahali olusu,
ikinci sinif hammaddelere olan ihtiyaci 6n plana ¢ikarmistir. Bu nedenle verimli geri
doniisiim teknolojileri ve ikincil iiriinlerin yeni kullanim yontemleri artan bi¢cimde
onem kazanmustir. Ozellikle blok halindeki hammaddeye geleneksel yollarla geri
dontstiiriilmesi sirasinda yiiksek oranda enerji ve malzeme kaybina ugrayan metal
talaglar1 gibi yeniden degerlendirilebilir artiklarin geri doniisiim proseslerine tabi
tutulmadan direk olarak yeni malzemeler {iretiminde kullanilmasi giin gegtikge 6nem

kazanmaktadir.



2. TITANYUM

Titanyum yer kabugunda yaklasik % 0,6 oranla aliiminyum, demir ve

magnezyumdan sonra en ¢ok bulunan metaldir.

Titanyum (Ti) metali, ilk olarak 1791 yilinda William Gregor tarafindan ingiltere’de
oksit formunda kesfedilmis olup, 1795’te Alman kimyaci1 Klaproth, Macaristan’da
titanyum dioksidin analizini yaparak Gregor’un da kaydettigi yeni bir elementin
oksidini tespit etmistir. Klaproth bu elemente Yunan mitolojisinde {istiin gii¢ ve
dayanikliliklariyla anilan devler olan Titan’lardan esinlenerek titanyum adini

vermistir (Hill, 2001; Liitjering ve Williams, 2003).

Titanyumun oksijen ve azota olan ilgisi ¢ok oldugundan saf olarak elde edilmesi
yiiksek bir teknoloji gerektirmektedir. 1938-1940 yillar1 arasinda Dr. Kroll’un
gelistirdigi ve Kroll yontemi adi verilen islemle saf titanyum eldesi saglanabilmistir.
Bu islem, titanyum tetra kloriiriin (TiCls) koruyucu atmosfer ortaminda magnezyum
ile indirgemesine dayanir. Bu yontemle elde edilen titanyumun yapisi siinger gibi

gozenekli oldugundan metale “titanyum siingeri” de denilmektedir (ASM, 1992).

Titanyumun ilk uygulamaya yonelik kullanimi, 1952 yilinda DC-7 tipi bir ucagin
motorundaki yanma odasi ve ucagin kanatlarindaki motor baglant1 yerlerinde
kullanimidir (ASM, 1992). Bu yildan itibaren titanyumun endiistriyel uygulamalarda
kullanimi artmis ve yeni miihendislik malzemesi olarak nitelendirilmeye baslanmistir

(Froes ve Eylon, 1985; Erdogan, 2001).

2.1 Titanyumun temel ozellikleri

Titanyum, diisiik yogunluklu, hafif, korozyona kars1 direngli ve parlak yiizeye sahip
bir gecis metalidir (Url-1). Titanyum oda sicakliginda siki paket hegzagonal, yiiksek
sicakliklarda hacim merkez kiibik yapiya sahip allotropik o6zellik gosteren bir
malzemedir (Gilinyiiz, 2007; Leyens ve Peters, 2003). Titanyumun sahip oldugu
kristalografik yapilar Sekil 2.1 de gdsterilmistir.


http://tr.wikipedia.org/wiki/Korozyon
http://tr.wikipedia.org/wiki/Ge%C3%A7i%C5%9F_metalleri
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Sekil 2.1: Titanyumun siki paket hegzagonal ve hacim merkezli kiibik kristal yapilar
(Leyens ve Peters, 2003).

Titanyumun endiistride hizla yayginlasmasinin temel nedeni, korozyona karsi
dayanikli ve diisilk yogunlukta olmasina ragmen yiiksek mukavemetli bir yapiya
sahip olmasidir (ASM, 1992). Diisiik yogunlugu nedeniyle, agirlikca 6nem arz eden
ucak konstriiksiyonlarinda ve implant uygulamalarinda tercih edilir bir malzemedir
(Yue ve Weatherly, 1984; Cook ve dig., 1984). Ayrica, ingot, cubuk, sac, siinger ve
toz gibi degisik iiriin formlarinda tiretilebilmelerinde sinir yoktur. Ti ve alagimlarinin
maliyeti, diger yaygin olarak kullanilan metallerden daha fazladir. Direkt cevherden
elde edilmeleri zor ve imalatinda ¢ok gelismis ergime teknikleri kullanilmaktadir. Ti
alasiminin yiliksek tiretim maliyetinin nedeni, prensip olarak bu metalin yliksek
reaktifligi ve oksijen, azot, hidrojen ve karbon ile kolayca reaksiyona girmesidir.
Titanyum 4.51 gr/cm’ yogunluga sahip ve gelige nazaran % 57 hafif bir metaldir.

Titanyumun baslica 6zellikleri Cizelge 2.1° de listelenmistir.

Cizelge 2.1 : Titanyum* un genel 6zellikleri (Donachie, 2000).

Ti elementinin 6zellikleri Deger
Ergime Noktas1 (°C) 1670
Yogunluk (g/cm’) 4.51
Atom numarasi 22
Atomik agirlik (g) 47.90
Kristal yapisi <882.5°C SPH
>882.5°C HMK
Elastisite Modiilii (GPa) 120
Isil iletkenlik (Wm™'K™) 11.4 (oda sicakliginda)
Elektrik Iletkenligi %3 (bakira gore)
Renk Koyu gri




Titanyum yiiksek fiyati1 sebebiyle ancak belirli alanlarda kullanilmaktadir. Fiyatinin
yliksek olmasinin sebebi titanyumun oksijenle reaksiyona girme egilimidir.
Titanyumun oksijene olan ilgisi titanyum alasgimlarmin maksimum kullanim
sicakligini yaklasik 600°C ile sinirlandirmaktadir. Bu sicakliklarin {izerinde oksijenin
diflizyonunu hizlandirmakta ve yiizeydeki oksit tabakasinin kalinlasarak gevrek

yapinin olusmasina neden olmaktadir (Liitjering ve Williams, 2003).

Ticari safliktaki titanyum birka¢ farkli kalitede bulunmaktadir. Bu kalite
siiflandirmasi, titanyumun icerdigi karbon, hidrojen, oksijen, demir ve azot

miktaria gore yapilmis olup Cizelge 2.2 de ayrintili olarak verilmistir.

Cizelge 2.2 : Titanyum metalinin kalite siniflandirmasi (ASM, 1992).

Doniistim
ASTM Akma Cekme Slcaljhklarl Katki Elementleri
Muk.  Muk. (°O)
Standardi
(MPa)  (Mpa) “Alfa | Beta
N | C H Fe | O |Pd
(@ | B

Grade 1 170 240 888 880 0.03 0.10 0.015 0.20 0.18
Grade 2 280 340 913 890 0.03 0.10 0.015 0.30 0.20
Grade 3 380 450 920 900 0.05 0.10 0.015 030 0.35
Grade 4 480 550 950 905 0.05 0.10 0.015 0.50 0.40
Grade 7 280 340 913 890 0.05 0.10 0.015 0.50 0.25 0.2

S O O O

2.2 Titanyumun iiretimi

2.2.1 Diinya’daki rezervler

Diinya titanyum cevherlerinin yayilimi ve rezervleri konusunda elde sinirli bilgi
vardir. Degisik kaynaklardan derlenen bilgilerden Cizelge 2.3’ de gosterilen sonuglar

c¢ikartilabilmistir (rutil ve ilmenit).

2.2.2 Tiirkiye’deki rezervler

Tiirkiye'de izmir, Manisa ve Usak taraflarinda, Trakya’nin Karadeniz sahillerinde
plaj kumlarinda ve Hakkari tarafinda kuvarsitlerde titanyum minerallerine
rastlanmaktadir. Bunlarin en 6nemlisi Manisa yoresinde bulunan; %1,11 TiO, iceren

1 272 000 ton dolayindaki rezervdir (DPT Raporu, 2001).

Tirkiye'nin herhangi bir titanyum cevheri iiretimi heniiz yoktur ve tim titanyum
mineralleri gereksinimini ithalat yoluyla kargilamaktadir.



Cizelge 2.3 : Diinya’daki titanyum rezervleri (DPT raporu, 2001)

Ulke Rezerv miktar1
ABD. 100 000 000 ton tizerinde
Avustralya 100 000 000 ton iizerinde
Sri Lanka 5.600.000 ton

Yeni Zelanda 17.000.000 —31.000.000 ton arasi

Uruguay 3.300.000 ton

Mozambik 166.00.0 n

Ilgili kuruluslar tarafindan cevher arama ¢alismalarinin hizlandirilmas: yaninda, kisa
zamanda diinyada bir patent yaris1 seklinde siirdiiriilen titanyum mineralleri ve
metalik titanyum tiiretimi teknolojisine uygun akim semalariin gelistirilmesi ve tesis

tasarimlarinin olusturulmasi da gerekmektedir (Url-2).

2.3 Titanyumun kullanimi

2.3.1 Kullanim alanlar

Titanyum kullanimini iki ayr1 béliimde degerlendirmek gerekir: Metal ve alasimlari,

oksit ve diger bilesikleri (Url-3).

Titanyum metali; rijit yapisi, diisiik yogunlugu, yiiksek sicakliklara dayanimi ve
yiiksek korozyon direnci gibi 6zellikleri sayesinde bir¢cok alanda kendine genis bir
kullanim alan1 bulmustur. Giinlimiizde titanyum metalinin yaygin kullanildig: alanlar
arasinda uzay, ucak ve deniz sanayi, askeriye ve havacilik sektorii gelmektedir
(Giinytiz, 2007). Ayrica alasimlarinin miikemmel mekanik o6zellikleri ve
biyouyumluluklar1 sebebiyle dis¢ilik ve medikal uygulamalarindaki kullaniminda
ciddi bir artis gozlenmektedir. Titanyum ve alagimlari biyomalzeme olarak protez
eklem, kuron koprii, cerrahi splint, damar stentleri, dental implantlar, mutfak esyalar
yliziikk yapimi gibi birgok alanda kendine kullanim alani bulmaktadir (Gékdemir,
2005). Yiiksek hiz, titresim ve yiiksek 1simin séz konusu oldugu ara¢ kisimlarinda,

motor tlirbin kanatlarinda ve benzeri asir1 yiiklenen diger ara¢ boliimlerinde ¢ok
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kullanilir. Kimyasal dayaniklilif1 ise asindirici kimyasal madde iireten fabrikalarda

kullanilmasinin nedenidir (Url-3).

Oksitlerinin kullanim alanlarina bakilacak olursa, titanyum oksit su anda bilinen en
beyaz boya maddesidir. Titanyum beyazi adi altinda boya endiistrisinde genis ¢apta
kullanilir. Bunun disinda; kozmetik endiistrisi, musamba, yapay ipek, beyaz
miirekkep, renkli cam, seramik sir1, deri ve kumas boyanmasi, kaynak elektrotlar
yapimu ve kagit endiistrisi gibi pek ¢ok alanda da kullanilabilir. Bu kadar ¢ok
kullanim alanlar1 olmasina karsin; {iretilen tiim titan oksidin % 60' 1 boya endiistrisi

tarafindan tiiketilir. (Url-3).

2.3.2 Kullanim miktarlari

Diinya titanyum cevheri iiretimi 3 - 3,5 milyon ton arasinda degismektedir. Bunun

ana tiikketim dallarina gore dagilimi Sekil 2.2” de gosterilmektedir.

Sekil 2.2 : Ti iiretiminin tiiketim dallarina gére dagilimi (DPT raporu,2001)
Bu tiiketim alanlarinin ortalama yillik biiyiime oranlar1 Cizelge 2.4° de
gosterilmektedir.
2.3.3 Endiistriyel atik olarak titanyum

Titanyum metali, kullanildig1 alanlarin ¢esitliligi ve ¢oklugu gibi sebeplerden otiirii

cevreye talas ve hurda olarak yiiksek miktarlarda endiistriyel atik birakmaktadir.



Cizelge 2.4 : Ti kullanim alanlarinin y1llik biiytime oranlar1 (DPT Raporu,2001)

Kullanim alam % bilyiime
Uzay ve havacilik 5
Plastik 5
Boya Uretimi 3
Diger 1,5
Kagit Uretimi 1

Maden rezervlerinin her gecen giin azalmasi ve sanayinin de aym hizla
gelismesinden Gtiirli titanyum talaglarinin yeniden kullanilabilir hale getirilmesi
biiylik 6nem tagimaktadir. Titanyumun en ¢ok kullanilan ve ekonomik olarak da en
yiiksek fiyatlardan piyasada satilan sekli karbiir hali olan TiC’ dir. Cizelge 2.5 te
cesitli kalitelerdeki titanyum talaglar1 ile toz halindeki titanyum karbiiriin fiyatlar

verilmistir.

Cizelge 2.5 : Ti talag ve TiC toz fiyatlar

Malzeme Fiyat (USD/kg)
Ti talag1 (Grade 1-2)* 10,196

Ti talas1 (Grade 3-4)* 7,165

Ti Talag1 (Grade 1-4)** 25

TiC (%99.3-99.7 saflikta)*** 112,5

(*Url-8, **Url-9, ***Url-10)

Ekonomik olarak talag halindeki titanyum ile toz veya alasim halindeki titanyumun
karsilagtirilmast sonucunda bu geri doniisiim/yeniden kazandirma gerekliligi ¢ok
bliylik O6nem kazanmig ve Tlzerinde calisilan konular arasinda ilk siralara

ylikselmistir.



3. GRAFIT

Grafit, bilesimi saf karbon olan, hegzagonal kristal yapiya sahip, yliksek 1sil
iletkenlik gosteren bir malzemedir. Yaklasik olarak 3500°C* de yanmaya baslar ve
yaklagitk 4500 °C’ de buharlasir. Normal sicakliklarda kararli ve kimyasal
bozunmaya kars1 direnglidir. Asit, baz ve tuzlara karsi direnclidir, Dogada grafit
nadir olarak saf bulunur. En 6nemli 6zelliklerinden birisi de elektrik iletkenligidir.
Grafit'in makro taninmasi i¢in tipik 6zelligi rengi ve sertligidir. Ayrica elde yagimsi
bir his birakmasi ve eli boyamasi veya kagit lizerinde iz birakmasi taninmasini

kolaylastirir (Url-4).

Grafit igerisindeki karbon atomlari, iist iiste y1gilmis genis yassi levhalar olugturacak
sekilde, iki boyutlu diizlemde birbirlerine baglanmislardir. Bu levhalarin birbirleri
tizerinden kolayca kaymalar1 grafite iyi bir yaglayici olma 6zelligini kazandirmigstir
(Url-1). Grafit, yiiksek sicakliklara karsi yiiksek mukavemet gostermesi, diisiik
yogunlugu, yliksek buharlasma sicakligi ve termal soka karsi direngli olmasi gibi
istiin  Ozellikleri nedeniyle ileri teknoloji uygulamalarinda kullanilan temel

malzemeler arasinda yer almaktadir (Gegkinli, 1992).

3.1 Grafitin kullanim alanlar

Dogal grafit tek basina veya diger baz1 malzemelerle karigtirilip, sekillendirilerek,
sayilamayacak kadar ¢ok genis alanlarda kullanilmaktadir. Yaglayict olarak, elektrik
sanayinde, dokiimciiliikkte, boyacilikta, elektronik malzeme yapiminda, izole
tesislerinde, motorlarda, kursun kalem yapiminda ve daha bir¢cok alanda grafitten

yararlanilir. En 6nemli kullanim alani ise, ¢elik sanayi ve elektro metalurji sanayi'dir.

Grafitin kullanim alanma gore, genellikle sekli belirtilmez. Ancak, pota gibi
sekillendirilmis refrakterlerin yapiminda, daha iistiin 6zellikleri nedeniyle, levhamsi
grafit tiirli, diger metalurji uygulamalarinda ise daha ucuz olmasindan dolay1, amorf

grafit tercih edilmektedir (Yersel, 1978).



Son senelerde kuru pil sanayinde, bol miktarda grafit kullanilmaya baglanmistir.

Bunun i¢in levha seklindeki ve toz halindeki grafit tercih edilmektedir.

Grafit ayrica ucak sanayinde, belirli jet motoru parcalar1 ve ugak parcalarinda, biiyiik
Olcide agirlik azaltilmasi igin grafit flamanla kuvvetlendirilmis kompozit
malzemeler kullanilir. Bu tiir malzemeler ayn1 zamanda, spor malzemelerinde de
kullanilmakta olup, otomobillerde kullanilabilirligi konusunda da arastirmalar

yapilmaktadir.

Grafit, atom reaktorlerinde, ilag iiretiminde, metalurji sanayinin ¢esitli dallarinda ¢ok
yonlii olarak kullanilmaktadir. Toz metalurjisinde grafit, yatak malzemesi yapiminda
ve ¢elik imalinde; ¢elige karbon saglayici olarak iki ayr1 amacla kullanilir. Grafit, toz
harman malzemenin sikistirilmak suretiyle sekillendirilmesi sirasinda yaglayici
olarak; bu materyalin sinterlenmesi sirasinda ise, metal oksitleri indirgeyici olarak
gorev yapar. Demir ¢elik tiretiminde kullanilan grafit cok saf olmalidir. Diger bazi
metallerin iretimindeki gerekli grafitin ayn1 derecede saf olmasi o kadar 6nemli
olmayabilir. Grafitin saflifi, tane boyutu, boyut dagilimi ve nem durumu gibi
faktorlerin degisimine bagli olarak; asinma ve siirtlinmesi istenilen diizeyde,
kendinden yagli yataklar imal edilebilir. Bu sahada kullanilan grafitin tiirii ve saflig

konusunda bir siirlama yoktur (Url-3; Yersel, 1978).
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4. TITANYUM KARBUR

Titanyum karbiir, periyodik tabloda 4. grupta yer alan titanyum elementinin karbon
ile reaksiyonu sonucu olugan Onemli karbiirlerden biridir. Refrakter karbiirler
arasinda yer alan titanyum karbiir, yliz yili askin siiredir arastirmalara konu

olmustur.(Pierson, 1996).

TiC kimyasal formiiliine sahip olan titanyum karbiir , %20,05 oraninda karbon igerigi
olan acik gri metalik renkli bir karbiir ¢esididir. Kimyasal olarak oldukca kararli olan
TiC, tungsten karbiir (WC) ile benzer sekilde 6zellikler gosterir (Schwarzkopf ve
Kieffer, 1953; Url-5). Sekil 4.1° de gosterilen NaCl tipi ylizey merkez kiibik (YMK)

kristal yapisina sahiptir.

Sekil 4.1 : TiC kristal yapis1 (Schwarzkopf ve Kieffer, 1953)

TiC, YMK kristal yapisin1 degistirmeksizin C/Ti oranina gore TiCp47” den TiC; “ e
kadar cok genis bir kompozisyon araligi gostermektedir. Bu genis kompozisyon
araligit boyunca olugan TiC’ {in oOzellikleri C/Ti oranmma gore degisir. Latis
parametresindeki degisim de bu kompozisyonun bir fonksiyonu olarak Sekil 4.2° de

gosterildigi gibi degismektedir (Strzeciwilk ve dig., 2003).

432
L~
T 430 ~
< 4
° 428 /
4zer{

02 04 06 08 LO
TiC,

Sekil 4.2 : C igerigine gore TiC latis parametresindeki degisim (Strzeciwilk ve dig,
2003).
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4.1 Titanyum karbiiriin 6zellikleri

TiC; yiiksek ergime noktasi, diisiik yogunlugu, sert ve rijit olmasi, iyi termal ve
elektrik iletkenligi gibi fiziksel 6zelliklerinin milkemmel kombinasyonundan &tiirti
son yillarda tlizerinde ¢ok calisilan bir malzeme haline gelmistir. Cizelge 4.1° de TiC’

iin karakteristik 6zellikleri verilmistir.

Cizelge 4.1 : Titanyum Karbiiriin 6zellikleri (Pierson, 1996)

Kompozisyon / %C oram TiCy47 - TiCy / 20.05
Kristal Yapisi YMK

Molekiil Agirhg: 59,91 g/mol
Yogunluk 4,91 g/em’

Ergime Noktasi 3067°C

Ozgiil Is1 33,8 J/mol.K (289K)
Olusum Isis1 (-AH) 184,6 kJ/g-atom metal (298K)
Termal iletkenlik 21 W/m.°C (20°C)
Termal Genlesme 7,4 x 10/ °C (20°C)
Elastisite Modiilii 410 - 510 Gpa
Kayma Modiilii 186 Gpa

Poisson Orani 0,191

Elektriksel Direng 68 nQ.cm (20°C)
Oksidasyon Direnci Havada yavas yavas oksitlenir (800°C)

Cogu aside kars1 direnglidir. Halojenler,
HNOj; ve HF'e kars1 direngsizdir.

Vickers Mikrosertlik 3200HV

Kimyasal Diren¢

4.2 TiC’ iin kullanim alanlar1

TiC; semente karblirlerin en basta gelen bileseni olmakla birlikte kesme takimlar1 ve
sert metallerde, aginmaya karsi direngli kaplamalarda ¢ok genis bir kullanim alani

bulmaktadir (Strzeciwilk ve dig., 2003).

Yiiksek sicakliklara ve korozif atmosferlere dayanimi ve sertligi gibi 6zellikleri TiC’
i ergimis malzemelerin taginmasinda kullanilan tanklarin kullaniminda cazip hale

getirmektedir (Weimer, 1997).
TiC’iin en ¢ok kullanildig1 alanlar asagida siralanmustir:

e Kesme, 6giitme, basma ve pres takimlari
e Bilyeli yataklar

e Ekstriizyon ve sprey tabanca noziilleri
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e Besleme vidalar

e Plastik proseslerinde karistirma elemani olarak

e Yiiksek voltaj pilleri

e Fiizyon reaktorii uygulamalarinda kaplama malzemesi olarak

e Semente karbiirlerde ikincil karbiir bileseni olarak (Pierson, 1996).

4.3  TiC iiretim yontemleri

TiC tozu genel olarak kati-kati ve kati-gaz reaksiyonlari ile iretilir. Saf TiC
bileseninin en yaygin iiretim teknigi Ti metal, titanyum dioksit veya titanyum hidrit
tozunun karbon ile reaksiyonu ve belli bir basing ve vakum ortaminda sinterlenmesi

yontemidir (Schwarzkopf ve Kieffer, 1953).

TiC’ iin teknik ve ticari oneminden dolay: liretim yontemleri arastirilmakta ve geri

dontigiimii 6nemli bir hale gelmektedir (Debouzy, 1994).

4.3.1 Karbotermal rediiksiyon

Titanyum dioksidin karbon ile karbotermal rediiksiyonu ile iiretimi en ¢ok kullanilan
TiC {iretim yontemidir. Karbotermal rediiksiyon yontemi ile ucuz hammaddeler
kullanilarak biiylik miktarlarda toz iiretimi yapilmaktadir (Froes, 1984). Karbotermal
rediiksiyonda baglangic malzemesi saf rutil (TiO;)‘ dir. Ag. % 68,5 TiO; ve % 31,5
C toz karisimi kuru veya yas 0giitme yontemi ile hazirlanir. Proses kuru, vakum veya
koruyucu gaz ortamindaki H, atmosferinde gergeklesir (Eloff, 1984). Oksit
rediiksiyonu 935°C’ de baslar ve ¢esitli islem basamaklarindan gegerek sonlanir

(Goetzel, 1984). Prosesin en genel reaksiyonu asagidaki gibidir.
TiO, + 3C — TiC + 2CO(g)

Teorik olarak bu reaksiyonun ig¢in gereken reaksiyon sicakligi 1289°C’ dir ve
reaksiyon serbest halde kalmig maksimum % 0,8 C igerigiyle tamamlanir (Goetzel,
1984). Yiiksek kalite TiC tozu minimum % 80 Ti ve maksimum % 0,1 - 0,2 serbest C
icermelidir. Bu metod ile tiretilen nihai iiriin TiC,Oy seklinde gosterilir (Debouzy,

1984).

Uretim sirasinda dikkat edilmesi gereken bazi konular mevcuttur. Ornegin fiziksel
karistirma islemi ile reaktanlar arasindaki temas alani sinirli kalmaktadir. 10 — 24

saat arasinda reaksiyon siiresinin arttirtlmasi tliretilen TiC’ deki reaksiyona girmemis
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karbon ve TiO; igerigi, tane boyut dagilimi ve partikiillerin aglomerasyonu da etkili
hale gelmektedir. Bu reaksiyon ¢cogu zaman titanyumun c¢esitli oksitlerinin (Ti4O7,
Ti30s, Ti03, TiO) olusumu ile sonuglanabilir. Bunun sebebi reaktanlar arasi
temasin yeterli gelmemesi ve reaksiyona giren karbon miktarinin az olmas olabilir.

Bu durumlar s6z konusu oldugunda asagidaki reaksiyonlar gergeklesir.
4 TiO, + C — Tiz07 + CO, (g)

3 Ti;07 + C — 4Ti305 + CO(g)

Ti305 + 8C — 3TiC + 5CO(g)

Karbotermal rediiksiyonla iiretim yonteminin bazi dezavantajlar1 vardir. Reaktanlar
arast smirli temas alan1 ve diizensiz karbon dagilimi gibi kinetik smirlamalar
nedeniyle reaksiyon termodinamik baslangi¢ sicakligindan daha yiiksek sicakliklarda
gerceklesebilir. Fakat bu sinirlamalar ve yiiksek sicakliktan 6tiirli prosesin sonucunda
tane biiylimesi, tane aglomerasyonu, diizgiin olmayan tane sekli ve reaksiyona
girmemis karbon ve TiO; goriilebilir. Proses uzun stireli bir proses oldugundan enerji

tiikketimi ¢ok olan bir tiretim seklidir (Weimer, 1997).

4.3.2 Kimyasal buhar biriktirme (CVD)

Kimyasal buhar biriktirme (CVD) yontemi en saf refrakter karbiir, nitriir ve
boriirlerin iiretimine olanak saglar. Bu yontemde metal halojenleri; CO ve
hidrokarbonlar, yiiksek ergime noktali bir metal filamaninin sicak yiizeyindeki
hidrojen, sert metaller veya karbon ile gaz karisimmin es zamanl reaksiyonu ve
ayrismasi iglemlerini kapsamaktadir. Bu yiiksek ergimeli metaller tungsten, platin,
iridyum, molibden, tantal, niyobyum olabilir. Bu yontem ile kii¢ciik miktarlarda

numune tretilebilmekte olup fiziksel muayene numuneleri i¢in uygundur

(Schwarzkopf ve Kieffer, 1953).

Kimyasal buhar biriktirme yontemiyle karbiirler sicak tel {izerinde saf ve yogun
formda elde edilirler. TiC’ {in gaz fazindan c¢oktiirme reaksiyonu titanyum
tetraklorilir, hidrojen gaz1 ve karbon arasinda gerceklesmekte olup asagidaki

sekildedir.
TiCly(g) + 2H,(g) + C — TiC(g) + 4HCI

1800 - 2400°C arasindaki ¢oktiirme sicakliginda karbon ¢oziiniir ve karbiirler kilcal
damarlar seklinde olusurlar. Telin sicakligi sadece karbiir olusum hizini belirlemez
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ayrica karbiir tabakasi icindeki karbon ve metalin diflizyon hizin1 da belirlemekle
birlikte kloriir gazinin dagilimin1 ve ¢dken metal miktarini da kontrol eder. Yiiksek
tel sicakliklarinda, difiizyon hiz1 ¢okme hizindan daha hizli olabilir ve tiim karbon
bitine kadar ¢oken metal karbiirize olabilir. Diigiik tel sicakliklarinda metalin
¢Okmesi karbiir olusumundan hizli olabilir ve karbon tel kullanilmadan metal
cokebilir veya karbiir iginde ¢oziinebilir. Coktliriilen karbiirler yliksek vakum altinda
isitilarak ve ¢oken metalin buharlastirilmasiyla saflastirilabilmektedir. Bu iiretim
yontemi pahali bir yontem olmamasina karsin hem TiCls’tin hem de HCI nin korozif

olmasindan 6tiirti koroziftir (US 6,977,225 B2, 2005).

4.3.3 Dogrudan karbiirizasyon
En temel TiC {iretim yontemi dogrudan karbiirizasyon ile titanyumdan elde etmektir.
Ti+C —> TiC

Ti ve C tozlar1 baslangic malzemesi olarak kullanilir ve proses Sekil 4.3 ° te
gosterilen Ti — C faz diyagraminda gosterildigi tizere 2500 — 3000 °C araliginda
gerceklesir.

Agwhleea % C mletan
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3500 ] 1 1 1 1 T I
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8820047
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Ti %o C miktan C

Sekil 4.3 : Ti — C faz diyagrami (Smith, 1999)

Prosesin temeli gazlarin kullanimina dayanir. Bu gazlar tarafindan yapilan yiiksek
basing Ti ve C arasindaki tepkime hizlandirir. Bu reaksiyonlarin da bazi limitleri

vardir. Oncelikle saf Ti tozlart olduk¢a pahalidir. Bu reaksiyonlarin gergeklesme
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siiresi 5-20 saat arasindadir. Bu proses tane biiylimesine sebep olmaktadir ve bu

islemden sonra kirma islemi gerekmektedir (Holt ve Munir, 1986).
4.3.4 Kendiliginden gerceklesen yiiksek sicaklik sentezi (SHS)

Ti ve C arasindaki yanma reaksiyonu, yanma sentezleri arasinda en c¢ok calisilan
konudur. Bunun sebebi yiiksek saflikta nihai {iriin tiretimi saglamasi (Manley ve dig.,
1984; Kecskes ve dig., 1990) ve prosesin kolay olmasidir. TiC’ iin degerli bir
refrakter ve asindiric1 malzemesi olmasi da bu sebepler arasinda sayilabilmektedir

(Weimer, 1997).
Ti ile C arasinda asagida gosterilen reaksiyon gergeklesir.
Ti+ C — TiC

Bu reaksiyon ekzotermik bir reaksiyon olup 2937°C’ de gerceklesir (Zhao ve dig.
1998). Rusya’da abrasif c¢arklarin tiretiminde kullanilan TiC tozlarini iiretmek

amaciyla Sekil 4.4 ‘te gosterilen reaktor tasarlanmistir.

o Kanstoma

=

B

V H ttﬂ +—— Havalanduma

||||||

_________

Argon Hidrojen

Sekil 4.4: TiC asindiricilarinin yanma sentezi i¢in tasarlanan reaktor (Weimer,1997).

Reaktor temel olarak vakum ve gaz kaynaklarina bagli su ceketli paslanmaz celik bir
tanktan olugsmaktadir. Reaksiyona girecek malzemeler poroz refrakter tanklar icine
yiiklenir. Poroz olmasinin sebebi yanma prosesi sirasinda olusan gazlarin serbest
birakilmasimi saglamaktir. Giivenlik amaciyla reaktoriin i¢indeki basing siirekli
kontrol edilmektedir. Gaz olusumu ve aciga ¢ikan sicakliktan 6tiirii artan basing bu
yolla azaltilabilmektedir. Sistemin atesleme boliimii giic kaynagina bagli tungsten

bobinden olugmaktadir. Genelde 20 kg kapasiteli reaktorler kullanilmakta olup
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sentez islemi yaklasik 60 — 90sn, reaktoriin sogumasi da 1.5 — 2 saat siirmektedir.

Uretim hiz1 reaktdr basina saatte yaklasik 10 kg kadardir.

Cogu uygulamada kullanilan toz miktar1 hesaplanirken teorik orana (Ag. %20.05C -
%79.95T1) ¢ok yakin degerler kullanilir. Eger kullanilan Ti, oksijen igeriyorsa
karbotermal rediiksiyon ile oksidin yakilmasini saglamak amaciyla sisteme teorik
orandan daha fazla ilave karbon ilave edilmelidir (Munir ve Anselmi, 1989;

Merzhanov, 1990).

4.3.5 Mekanik alasimlama (MA)

TiC’ iin bir diger iiretim yontemi de mekanik alagimlama yontemidir. Mekanik
alagimlama yontemi, bir metal tozu liretim teknigi olmakla birlikte, diger tekniklerle
iretilmis tozlarin kirilmasi i¢in de kullanilan bir 6giitme islemidir. Kirillgan malzeme
tozlarmin tiretiminin yapildigi bu yontemde, temel prensip par¢alanacak malzeme ile
sert bir cisim arasinda bir darbe meydana gelmesini saglamaktir (Suryanarayana,

2001).

Ogiitiilecek metal, icinde biiyiik capli sert ve aginmaya karsi dayamkli bilyelerin
bulundugu kaba, 6nceden kaba bir bigimde kirilmis olarak yerlestirilir (Sekil 4.5). iri
taneli ogiitiilecek malzeme ogiitiicti kap i¢inde bu bilyeler ile birlikte dondiiriilerek

veya titrestirilerek darbe etkisiyle ¢cok kii¢iik tozlara boliiniir.

Eger ogiitiilen malzeme gevrek ise, bilyelerle ¢arpismanin etkisiyle ¢ok kiigiik tozlara
parcalanir. Ogiitiilen malzeme siinek parcaciklardan olusuyor ise, carpisma
sonucunda sekil degistirerek yassilasir. Homojen bir karisim igin kaba konulacak
bilyelerin hacmi ve 6giitiillecek malzeme miktar1 ¢ok 6nemlidir. Bilyelerin hacmi kap
hacminin yaklagik yaris1 ve ogiitiilecek malzeme miktar1 kap hacminin yaklasik %

25’1 oraninda olmalidir (Suryanarayana ve dig., 2001).

Sekil 4.5 : Mekanik alasimlama yontemi (Suryanarayana, 2001).
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5. SERT METALLER

Sert metaller (semente karbiir), sert karbiir pargaciklarinin siinek ve tok baglayici
matris ile birbirine baglandigi, sert ve asinma dayanimu yiiksek refrakter kompozitleri
temsil eder. Kovalent karbiirlerin (WC, TiC, TaC) yiiksek sertlik ve mukavemet
ozelligi ile metalik baglayicilarin (Co, Ni, Fe) tokluk ve plastiklik 6zelliklerini
birlestirirler (Lassner ve Schubert, 1999; Lengever ve Dreyer, 2002).

Tungsten karbiir, titanyum karbiir, tantalyum karbiir, niobyum karbiir gibi
bilesiklerin karakteristik 6zellikleri ¢ok sert, asinma direngleri yiiksek ve refrakter
karakterli olmalaridir. Kobalt, nikel, krom, molibden, tungsten, paslanmaz g¢elik,
bronz, siiper alasimlar baglayici olarak kullanilir. Baglayici fazin toklugu karbiir
fazindan daha yiiksek, buna karsilik ergime sicakligi daha diisiik oldugundan
sinterlenmis karbiirin kullanim amacina gore optimum miktar ve bilesiminde
baglayict segilir. Metallerin diisiik sicakliklarda islenmesi sirasinda siirtiinme
nedeniyle ortaya c¢ikan 1s1 veya yiiksek sicakliklarda yapilan islemelerde karbiir
fazinin refrakterligi, baglayici fazin termal sok direnci 6nem kazanir. Gilinlimiizde
tiretilen semente karbiirlerin yaklasik yaris1 metallerin yiliksek hizlarla kesilmesinde,

talagl imalatinda kullanilmaktadir (Mahmutoglu, 2006).

5.1 Sert metallerin o6zellikleri

Gecis metallerinin (Grup IVA-VIA) refrakter karbiirleri bir¢ok 6nemli 6zellik
tagimaktadir. Yapilar1 metalik, kovalent ve iyonik baglarin bir kombinasyonudur.
Seramiklerin fiziksel Ozellikleriyle (yliksek sertlik ve mukavemet) metallerin
elektronik 6zelliklerini (yliksek termal ve elektrik iletkenligi) birlestirirler. Herhangi
bir malzeme grubuna gore ergime noktalar1 yiiksektir. Termal ve kimyasal olarak
kararlidirlar. Cizelge 5.1.’de WC tabanli bazi sert metallerin 6zellikleri verilmistir

(Upadhyaya,2001).
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Cizelge 5.1 : WC tabanli baz1 sert metallerin 6zellikleri (Upadhyaya, 2001)

Malzeme Bilesim (Ag. %)

wWC 940 853 750 785 79 60
(TiC, TaC, NbC) - 27 - 100 16 31.0
Co 60 120 250 115 5 90
Ozellikler

Yogunluk (g/cm’) 149 142 129 130 11.0 10.6
Sertlik (HV) 1580 1290 780 1380 1700 1560
Egme Mukavemeti (MPa) 2000 2450 2900 2250 1950 1700
Elastik Modiil (GPa) 630 580 470 560 537 520
Kirtlma Toklugu (MPa.(m) "2 9.6 127 145 109 9.0 8.1
Termal iletkenlik (Wm™'K™) 80 65 50 60 45 25
Termal genlesme katsayis1 (x 10°K™") 55 59 75 64 68 72

5.2 Tungsten karbiir — Kobalt (WC — Co) sert metalleri ve TiC ilavesi

Ilk ticari ve kullanish sert metaller tungsten karbiir partikiillerinin kobalt ile

baglanmasi sonucu elde edilmistir. Bu alasimlar basit abrasif asinmaya karsi

miilkemmel bir diren¢ gosterirler ve bdylece birgok metal kesme uygulamasinda

kullanilirlar (Brookes, 1998).

Ticari olarak olduk¢a 6nemli olan bu alagimlarin igerdikleri kobalt oranlar1 agirlik

olarak % 3-25 aralifinda degismektedir. Alasimlarin karbiirlerinin boyutlar1 ise

0,5’den Sum’ye kadar olan aralikta yaygin olarak kullanilir. WC-Co alasimlarinin

ideal mikro yapilari, koseli veya agisal WC taneleri ve Co baglayici fazi olmak iizere

yalnizca iki fazda gosterilir. Karbon miktar1 dar araliklar i¢cinde kontrol altinda

tutulmalidir (Url-7). WC-Co alagimlar1 1920’ lerden 6nce gelistirilmistir ve demir

dis1 alagimlarin ve de dokme demirin islenmesinde olduk¢a basarili olmustur. Ayrica,
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yuksek hiz takim ¢elikleri ile miimkiin olandan daha yiiksek hizlarda ¢alisma imkani
vermistir. Fakat celik islendigi zaman difiizyon asinmasina maruz kalirlar. Bu durum
WC-TiC-Co alagimlarinin gelistirilmesini dogurmustur. Tungsten karbiir ve titanyum
karbiiriin kat1 ¢ozeltisi kimyasal etkiye kars1 direnglidir. WC-TiC kat1 ¢ozeltileri daha
kirilgan olmalarina karsin ve tungsten karbiirden daha az asinma direncine sahiptir

(Url-6; Brookes, 1998).

Cizelge 5.2° de g¢esitli kompozisyonlara gére WC-CO sert metallerinin fiziksel
ozellikleri verilmistir. Kullanilacaklart metallere ve Ozelliklerine goére bu

kompozisyonlardan uygun olani segilerek ¢alisilmaktadir.

5.3 Sert metal tiretimi

Sert metal iiretimi temel olarak 3 adimda gergeklestirilir. Ik adim; gerekli 6giitme,
karistirma islemlerinin gerceklestirildigi tozlarin hazirlanmasidir. ikinci adimda ise
pres veya ekstriizyon ile tozlar sekillendirilir. Son adimda sinterleme yapilarak sert
metal iiretimi gergeklestirilir (Lassner ve Schubert, 1999). Sert metallerin genel

tiretim prosesi Sekil 5.1° de gosterilmistir.

SERT METALLERIN URETIM PROSESI

harnmadde
W, TiC

A

thetal tozlar

C u:uifﬁ S

Harntnadde

Sekil 5.1 : Sert metallerin tiretim prosesi (Url-7)
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Cizelge 5.2 : WC-CO-(TiC/Ta(Nb)C) sert metallerinin fiziksel 6zellikleri
(Brookes,1998)

ISO
standartlarma¥*
gore talagh
imalatta kullanilan

Kompozisyon (%)

Y0§unl3uk Sertlik
(g/lem) (HVY)

WC-CO sert WC TiC Ta(Nb)C  Co

metallerinin

fiziksel ozellikleri

PO1 50 35 7 6 8.5 1900
P05 78 16 — 6 11.4 1820
P10 69 15 8 8 11.5 1740
P15 78 12 3 7 11.7 1660
P20 79 8 5 8 12.1 1580
P25 82 6 4 8 12.9 1530
P30 84 5 2 9 13.3 1490
P40 85 5 — 10 13.4 1420
P50 78 3 3 16 13.1 1250
M10 85 5 4 13.4 1590
M20 82 5 5 8 13.3 1540
M30 86 4 — 10 13.6 1440
M40 84 4 2 10 14 1380
K01 97 — — 3 15.2 1850
KO05 95 — 1 4 15 1780
K10 92 — 2 6 14.9 1730
K20 94 — — 6 14.8 1650
K30 91 — — 9 14.4 1400
K40 89 — — 11 14.1 1320

P = ¢elikler i¢cin. M = ¢ok amaclh kullamim igin (¢eliklerin, nikel bazli alasimlarin, siinek dékme
demirlerin islenmesinde); K = gri dékme demir, demir disi metaller ve metalik olmayan malzemeler
icin.

5.3.1 Sert metal tozlarimin hazirlanmasi

[lk asamada kullanilacak temel malzemeler (WC, diger karbiirler, tane biiyiimesi
Onleyiciler, karbon, baglayici metal) ve gerekli katkilar (organik ¢oziicli, yaglayici)
karistirma ve 6gilitme islemleri icin kullanilacak kaplara yerlestirilir. Bu asamada;
genellikle bilyeli, titresimli ya da milli 6giitiiciiler veya atritorler kullanilir. Tozlar
Oglitmenin amaci, aglomere olmus parcaciklar: karistirarak ayirmak ya da pargacik
boyutu kiictiltmek olabilir. Amaca gore kullanilacak 6giitiicti tipi, donme hizi, bilye

capi, toz-bilye oran1 ve sert metal igerigi optimize edilir. Ogiitme islemi sonunda,
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endiistride kullanilan ogiitliciilerde parcacik boyutu 0.5 - 1 um, daha o6zel
ogiitiiciilerde 100-150 nm mertebelerine kadar diisiiriilebilir. Ogiitme ile genis
partikiil boyutu dagilimina ulasilsa da bu islem ile kullanilan baglayici metalin
karisim icinde tam olarak dagilmasi saglanir ve sinterleme sirasinda porozite
olusumuna neden olan baglayicinin karigmayarak taneler olusturmasi 6nlenmis olur
(Lassner ve Schubert, 1999). Ogiitme 6ncesinde ya da sonrasinda toz karisimina;
balmumu, polietilen glikol gibi yaglayicilar ag. % 1-3 oraninda eklenir. Bu katkilar
aseton, hekzan, alkol gibi ¢oziiciiler icerisinde ¢oziinebilirler ve homojen olarak
dagilirlar. Bu katkilar tozlar1 oksidasyona karst korur ve sekillendirilmis par¢anin

mukavemetini artirir (Lassner ve Schubert, 1999).

5.3.2 Tozlarin sekillendirilmesi

Son iiriiniin 6zellikleri yogunluga bagli oldugundan, malzemenin her yerinde tekdiize
yogunluk saglanmalidir (Newkirk ve Kosher, 2004). Geleneksel sikistirma
yonteminde basing tek yonden uygulanir ve bunun sonucunda anizotropik yogunluk

dagilimi elde edilir (Liu ve dig., 1994).

Presler basing uygulama mekanizmalarina gore farklilik gosterirler: Hidrolik,
mekanik, havali ve melez sistemler. Hidrolik preslerde giic, merkezi basing
sisteminden alinir ve servo vanalar kanali ile g¢esitli basma takimlarina oransal
hidrolik basing uygular. Bu tip preslerde basing iyi kontrol edilir ve kontrollii
yogunluk gerektiren preslemelere ¢ok uygundur (German, 1996). Tozlarin en yaygin
sekillendirme ve yogunluk kazandirilma yontemi budur. Sikistirma igleminden sonra
parca elle tutulabilir bir mukavemet kazanmis olsa da, esas mukavemet

sinterlemeden sonra kazanilir.

Preslenmis numunede istenen 6zelliklerin elde edilebilmesi i¢in izostatik presleme
teknikleri (sicak, soguk) gelistirilmistir (Liu ve dig., 1994). izostatik presleme;
biiyiik, uzun, ince veya kalipta sikistirma yontemiyle homojen olarak yapilamayacak
parcalarin iiretiminde kullamlir. izostatik presleme, kalip yiizeyi siirtinmesi olmadig
icin kalipta sikistirma ydntemine gore biraz daha fazla yogunluk verir. Izostatik
preslenmis pargalarda yogunluk gradyanlar1 daha kiiciik oldugu icin biiyiik
sinterleme daralmalar1 sirasinda ¢arpilma olmaz. Bundan dolayi; sert metaller, kalip
celikleri, paslanmaz ¢elikler ve birgok seramiklerin sekillendirilmesinde kullanilir.

Sert metallerde sekillendirme islemi yari-otomatik ya da otomatik mekanik ya da
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hidrolik presler ile 100-500 MPa basing uygulanarak yapilir. Basing tek yonden
uygulandigindan, preslenmis par¢ada az da olsa anizotropik yogunluk dagilimi
goriiliir. Karbiir tozlar sekillendirme sirasinda deforme olmadigindan ulasilabilecek

maksimum yogunluk teorik yogunlugun % 65’1 kadardir.

5.3.3 Sert metallerin sinterlenmesi

Sinterleme parcaciklarin  birbirine baglanmasin1 saglayarak Onemli o6lgiide
mukavemet artisina ve Ozelliklerin iyilesmesine sahip olan 1sitma islemidir.
Sinterleme islemiyle, birbirine temas eden pargaciklarin yiliksek sicakliklarda
birbirine baglanmasi, ergime sicakligmnin altinda kati halde atom hareketleriyle
olusabilir. Fakat pek ¢ok durumda, sivi olusumu ile birlikte gergeklesir. Mikro yap1
Olceginde, baglanma temas eden pargaciklar arasinda boyunlagma ile kendini
gosterir. Bu tiir boyunlagsma, mukavemetin ham mukavemete oranla artmasini ve
diger bir¢ok faydali ozelligin gelismesini saglar. Sekil 5.2° de nokta temasiyla
baslayan ve parcaciklar arasi bag gelisimini gosteren iki kiire sinterleme modeli

goriilmektedir (Saritas ve dig., 2007).

baglargig
nokia lemas

boyun ¥ kiresel parcacik
| D=cap

1 itk agama
' lane sinir

boyun blylmesi
(kisa shre)

ileri agsama
DOym DUylrmes
(uzun slne)

50N asama
lamamean birlesme
(SONSUE SUfa)

Sekil 5.2 : Pargaciklar aras1t boyun olusumu (Saritas ve dig., 2007).

Bir toz sisteminin sinterlenebilirligini ve sinterlenmis mikro yapisini belirleyen

bir¢ok degisken vardir. Bu degiskenler Cizelge 5.3 te verilmistir (Kang, 2005).
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Cizelge5.3: Sinterlenebilirligi ve mikro yapiy1 etkileyen degiskenler (Kang, 2005).

Toz Kimya
Baslangic malzemeleri
ile ilgili degiskenler Sekil, boyut, boyut Bilesim, impiirite,
dagilimi, aglomerasyon homojenlik

Sinterleme kosullari ile
Sicaklik, siire, basing, atmosfer, 1sitma ve sogutma hizi
ilgili degiskenler

Temel olarak sinterleme prosesi kat1 hal sinterlemesi ve sivi faz sinterlemesi olmak
izere iki gruba ayrilir. Bunlarin yaninda viskoz akis sinterlemesi ve gegici sivi faz
sinterlemesi gibi yontemlerde uygulanabilmektedir. Sekil 5.3 te degisik sinterleme

mekanizmalarinin faz diyagrami tizerinde 6rneklenmistir (Pestreli, 2009).

5.3.3.1 Polimer Yakma

Sinterleme Oncesi, baglayict veya yaglayict olarak kullanilan polimerler
uzaklastirilmalidir. Polimer yakma islemi, ham par¢anin polimerin kararliligini
kaybedip buharlasarak bilesenlerine ayristigt sicakliklara 1sitilmasi sirasinda
gerceklesir. Is1, polimeri dnce ergitir ve daha sonra molekiil baglarin1 kopararak ham
par¢adan buharlagarak ayrilan kiiciik molekiillerin olusmasin1 saglar. Yanma
isleminde atmosfer 6nemlidir. Ciinkii aktif gazlar polimerin kolaylikla ayrilmasina
veya tozlarla tepkimeye girmesine neden olur. Toz metalurjisinde kullanilan
polimerlerin ¢ogu 150°C’ nin altinda ergirler ancak 300-500°C sicakliga kadar
buharlasmazlar. Ham parcanin zarar gormemesi i¢in hizli agirlik kayb1 olan agsamada
1sitma hizi yavas olmalidir. Ham yogunlugun ¢ok yiiksek oldugu uygulamalarda agik
gozenekliligin az olmas1 nedeniyle polimer buharlagsmasi zorlastigindan, 1sitma hizi

yavag olmalidir (German, 1996).

5.3.3.2 Kat1 hal sinterlemesi

Sinterlemenin itici giicli yiizey enerjisinin azaltilmasidir. Rastgele atom hareketleri
sirasinda, atomlar mikro yapidaki bosluklar1 doldurur. Preslenmis ham parca iginde
her parcacigin bircok komsusu vardir. Boylece her parcacigin birkag degisik

noktasinda bag olusur. Sinterlemenin ilk asamasi, her parcacik iizerinde birkag
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noktada boyun biiylimesi olarak tanmimlanir. Fakat boyunlar birbirinden bagimsiz

olarak biiytir.

T
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Bilegim

Sekil 5.3 : Farkli sinterleme mekanizmalarinin 6rnekleri (Kang, 2005)

Bu durum Sekil 5.4’ de gosterilmistir. Sikistirma olmadan pargaciklarda temas kiiciik
noktalarla baslar. Baglangicta gozenekler diizensiz ve koselidir. Sinterlemenin ara
asamasinda gozenekler yuvarlaklasir ve boyunlar birbiri ile etkilesecek ve ortiisecek
Olciide bliylimiistiir. Sinterlemenin ilerlemesiyle taneler biiyiir ve gdzenekler kiictliir.
Sinterlemenin son asamasinda gézenekler kapali ve kiireseldir. Parcaciklar arasinda
hapsolmus gaz varsa gozenekler kiigiildiikce gaz basinci artacagindan gozenekler
tamamen ortadan kaldirilamaz. Bu nedenle pek c¢ok sinterlenmis malzemede
erisebilecek bir list yogunluk sinir1 vardir ve bu deger %100 teorik yogunlugun
altindadir. Sinterleme vakumda yapilirsa gézeneklerde hapsolmus gaz kalmadigindan

tam yogunluga erisilebilir (Saritas ve dig., 2007).

5.3.3.3 S1v1 faz sinterlemesi

Sivi faz sinterlemesi, en az bir bilesenin solidiis sicakliginin iizerinde sivi
olusturdugu, preslenmis tozlarin saglamlastirilmast yontemidir (Kang, 2005).
Sinterleme sirasinda sivi faz olusumu sinterleme hizini biiyiik 6lctide artirir. TiC-Ni
ve WC-Co sermetleri, Cu-Sn gibi metaller ve ¢esitli seramik-cam bilesimleri gibi pek

cok sistem bu sinterleme metoduyla iiretilirler.
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gevgek toz ik agama

araasama  sonasama
Sekil 5.4 : Gevsek toz ile baslayan ve sinterlemenin degisik asamalarin1 gosteren
cizimler (Saritas ve dig., 2007).
Siv1 faz sinterlemesi, endiistride birgok parganin iiretiminde kullanilir. {lk kullanimi
kil esasli minerallerden briket {iretimidir. Daha sonra porselen, yalitkan ve
refrakterler gibi seramik malzemeler de lretilmistir. Modern sivi faz sinterleme
teknolojisi, sementit karbiir lretimiyle gelismistir. Demir, nikel ve kobalt gibi
metaller baglayici olarak kullanilmasiyla ytliksek yogunluklu, gézeneksiz karbiirler
sinterlenerek talasli tiretim malzemeleri tiretilebilmistir (German, 1985).
Sivi faz sinterlemedeki yogunlagsma asamalari Sekil 5.5’ te sematik olarak
gosterilmistir. Baglangicta, 1sitma sirasinda taneler kati hal sinterlemesi ile birbirine
baglanir. ilk siv1 olustugunda, tanelerin yeniden diizenlenmesi ile hizli bir yogunluk
artis1 olur. Olusan s1vi katiy1 1slatarak olusmus olan kati baglarini ¢ézer ve yeniden
diizenlenmeyi saglar. Bundan sonra, ¢6zelti tekrar ¢okelme olarak bilinen islemde,
stvi kati atomlarin tastyicist olur. Bu asamada kiiclik tane kiitleleri sivi iginde
¢Oziiniir, s1v1 i¢inden yayinir ve daha sonra biiyiik tanelerin tizerine ¢okelir. Kat1 tane
¢Oziiniirliigli tane boyutu ile ters orantilidir. Dolayisi ile, oncelikle kiiciik taneler sivi

faz i¢inde ¢Oziiniir (Saritas ve dig., 2007).

Sert metallerin sinterlenme iglemi hidrojen ya da vakum altinda yapilir. Yiiksek
miktarda TiC ve TaC igeren alagimlar kalint1 gaz porozitesini 6nlemek i¢in vakumda
sinterlenir. Sert metal {iretiminde kullanilan sinter ¢evrimi Sekil 5.6’ da verilmistir

(Lassner ve Schubert, 1999).

Sert metal sinter ¢evrimi kademeli olarak yapilir. Bunun sebebi i¢ gerilmeleri
azaltmak ve sinterleme esnasinda bag olusumlarint homojen sekilde saglamaktir

(Yilmaz, 2006).
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Sekil 5.5 : iki toz karisimi kullanilarak sivi faz sinterlemesinin kavramsal asamalari
(German, 1985).

flk asamada, 400-500°C’ ye ¢ikilarak baglayict giderme islemi gergeklestirilir.
Bundan sonra sert metal icerigi ve tane boyutu goz 6niinde bulundurularak sicaklik
kademeli olarak 1350-1600°C’ ye ytikseltilir. Isitma sirasinda belirli sicakliklarda
bekletilerek kalint1 oksijenin olusumuna neden oldugu karbon monoksit gazi giderme
islemi yapilir. izotermal sivi faz sinterleme 1-1.5 saatlik bir siirectir (Lassner ve

Schubert, 1999).

Karbiir ve kobaltin farkli genlesme katsayilarina sahip olmalar1 nedeniyle, baglayici
faz ¢ekme gerilmesi, karbiir ise basma gerilmesi altindadir. Diizensiz makroskobik

gerilmeler sinterlenmis pargcada bozukluklara neden olabilir (Pestreli, 2009).

5.4 Sert metallerin kullanim alanlan

Sertlik ve tokluk kombinasyonu, sert metalleri {iretim endiistrisinde seckin bir yere
tagir. Metal kesme, ahsap, plastik, kompozit ve yumusak seramiklerin talagh imalati,
sekillendirme (sicak ve soguk), madencilik, insaat, kaya delme, yapisal parcalar,
asinma pargalar1 ve askeri parcalar gibi ¢ok genis kullanim alanlar1 vardir.
Kullanimin % 67°si metal kesme, % 13’ti madencilik, % 11’1 ahsap ve plastiklerin

talagh imalati, % 9’u insaat sektdrlerine aittir (Lassner ve Schubert, 1999).

28



Sicaklik (°C)

1500 - gEme —

4—— gaz gideme ——p \

izotermal sivi faz sinterleme

+— badl id —
bajlayici giderme =+— dtektik sivi olusumu
500
—_—

1000

+ izotermal olmayan kat faz sinterleme

I I I
5 10 15

Siire (saat)

Sekil 5.6 : Sert metal iiretiminde kullanilan sinter ¢gevrimi (Pestreli, 2009).
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6. DENEYSEL CALISMALAR

Bu ¢aligmada sinterleme yontemiyle titanyum talagindan titanyum karbiir (TiC) tozu
tiretimi ve bu tozlarin sert metal {retimindeki kullanilabilirliginin aragtirilmasi
amaglanmistir. Deneysel calismalar TiC tozu ve sert metal tiretimi olmak tizere iki
asamadan olusmaktadir. Deneysel calismalarin iki asamasina ait ayrintili akis
semalart EK A.1 ve EK A.2’ de verilmistir. Deneylerin ilk asamasinda titanyum
talas1 icerisine degisen oranlarda grafit ilavesi ve degisen sinterleme sicakliklarinin
uygulanmast ile TiC {retiminde optimum parametrelerin elde edilmesi
amaglanmistir. Deneylerin ikinci agamasinda ise bu ¢alismanin birinci agamasinda
iiretilen TiC tozlar1 kullanilarak {iretilen sert metalin ticari TiC tozu ile iiretilen sert

metal ile mekanik 6zellikler agisindan karsilastirilmasi yapilmistir.

6.1 TiC iiretimi asamalari

6.1.1 Deney numunelerinin hazirlanmasi

Bu calismada, ticari saflikta Grade-4 kalitede Ti talaslar1 kullanilmistir. {lk olarak
boyutlar1 20-30 cm arasinda degisen talaslar, bilezikli degirmen yardimiyla miimkiin
mertebede boyut kiiciiltmeye tabi tutulmus, boyut olarak geneli 2-3 mm ve civar

uzunlukta talaglar elde edilmistir. Talaslarin 6glitme Oncesi ve sonrasi fotograflari

Sekil 6.1 de verilmistir.

Sekil 6.1 : (a) Ogiitme oncesi talaslar (b) Ogiitme sonrasi talaslar
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Talaglarin daha onceden geg¢mis oldugu islemler g6z Oniinde bulundurularak
tizerindeki olas1 yag, kir gibi maddelerden kurtulmak amaciyla talaglar alkol ve
aseton ile temizlenmis ve 80°C sicaklikta 24 saat siireyle etiivde kurutulmustur.
Kurutulan talaslar, ortalama tane boyutu 20 um olan grafit tozu ile 2 saat siireyle 25
Hz frekansta WC kaliplar igerisinde kuru olarak karigtirilmistir.

6.1.2 Presleme

Homojen olarak karistirilmis Ag. %82 Ti talasi - %18 grafit tozu karisimi1 625 MPa
basing altinda 1 dakika siire ile soguk preslemeye tabi tutulmus ve = 20 mm ¢apl
silindir seklinde numuneler elde edilmistir. Pres islemi Sekil 6.2° de goriilen 25 ton
kapasiteli Hidromode marka hidrolik tek eksenli pres makinesi ile

gerceklestirilmistir.

Sekil 6.2 : Hidromode Hidrolik Tek Eksenli Pres Makinesi
6.1.3 Sinterleme

Hazirlanan numuneler argon atmosferi altinda 10°C/dakika hiz ile 1450-1550°C
araliginda sinterleme sicakliklar1 uygulanmis ve reaktif sinterleme isleminde
bekleme siiresinin etkisini 6lgmek amagli numunelere 1, 2, 3 saat olmak iizere 3
farkli bekleme siiresi uygulanmistir. Tiim sinter sicakliklarinin sogutma islemlerinde
numuneler 10°C/dakika hizla oda sicakligina sogutulmustur. Sinterleme ¢aligsmalari

Sekil 6.3’ de gosterilen Nabertherm Atmosfer Kontrollii Firin’da gerceklestirilmistir.
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Bu islemler sirasinda optimum degerlerin saptanabilmesi ve XRD analizlerinin

yapilabilmesi i¢in uygulanmig 6giitme islemi bir sonraki boliimde aciklanmustir.

Sekil 6.3 : Nabertherm Atmosfer Kontrollii Firin
6.1.4 Sinterlenmis Numunelerin Ogiitiilmesi ve Karakterizasyonu

Sinter islemine tabi tutulmus tim numuneler 30 dakika boyunca WC top kullanilarak
WC kalip igerisinde 25 Hz frekans ile mekanik 6giitme islemine tabi tutulmustur.
Mekanik 6giitme islemi Sekil 6.4a’ da verilen RetschTM MM400 marka mekanik
ogilitme cihazinda gerceklestirilmistir. Numunelerin karakterizasyon calismalar1 Sekil
6.4b’ de gosterilen GBC marka MMA 027 model X-i1sim1 difraksiyonu cihazinda
yurttilmiistir.

Sekil 6.4 : (a) RetschTM MM400 Mekanik Ogiitme Cihazi (b) GBC MMA 027
Model X-Isini1 Difraksiyonu Cihazi
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6.2 Sert metal iiretimi asamalar1

Sert metal iretim asamalarinda ilk olarak iretilmesi planlanan sert metal
kompozisyonu belirlenmistir. Bu kompozisyon gerek literatiir arastirmasi sonucunda
gerekse piyasada kullanilabilirligi a¢isindan en ¢ok tercih edilen ve iizerinde ¢alisilan
Ag. %78WC-16TiC-6Co kompozisyonu seg¢ilmistir. Bu kompozisyonun secilme
amact Cizelge 5.2 de gosterildigi gibi sadece WC-TiC-Co igeren kompozisyon
olmasi, diger kompozisyonlar arasinda en diisiik yogunluk, en yiiksek sertlik ve
asinma direnci degerlerine sahip olmasi ve yiiksek hiz ¢eliklerinin kesilmesinde
kullanilan  kompozisyon olmasidir. Ag. %78WC-16TiC-6Co sert metal
kompozisyonu ayrica ISO standartlarina gore talashi imalat i¢in P05 kodu ile de
belirtilmektedir (Brooks,1998; Isakov,2008; Hornbogern ve dig., 2008; Farhat, 2003,
Url-7, Trent,1991; Oberg, 1992).

Sert metal kompozisyonu belirlendikten sonra ilk olarak ticari TiC tozu kullanilarak
belirlenen kompozisyona sahip sert metalin optimum {iretim parametreleri
belirlenmistir. Sonrasinda laboratuar sartlarinda {iretilen TiC ile ticari TiC
kullanilarak tretilen sert metal numuneleri mekanik oOzellikler agisindan
karsilagtirilmistir. Optimum {iretim parametreleri arastirilirken baglayic1 miktart,
sinter kosullar1 ve mekanik alagimlama yoOnteminin sistem iizerine etkileri

arastirilmustir.

6.2.1 Deney numunelerinin hazirlanmasi

Deney numuneleri 6nceden belirlenen sert metal kompozisyonuna (Ag.% 78WC-
16TiC-6Co) gore hazirlanmistir. Bu ¢alismada kullanilan tungsten karbiir tozlar1 Dr.
Fritsch firmasindan, kobalt tozlar1 Eurotungstene™ firmasindan temin edilmistir. WC
ve Co tozlart 1pm boyutunda partikiillerden olusmaktadir. Kullanilan ticari TiC
tozlar1 ise 2,7um boyutunda olup, bu ¢alisma kapsaminda laboratuar kosullarinda

iretilen TiC tozunun ortalama tane boyutu 3,4um’ dir.

Hazirlanan toz karisimlarinda homojen dagilimin saglanabilmesi i¢in kuru karistirma
(KK), mekanik alagimlama (MA) uygulanmis ardindan sinterleme islemi Oncesi
presleme yapilmistir. Tiim deneysel ¢alismalar sirasinda yiirtitiilen sertlik dlgtimleri

ve nitel incelemeler sonucunda farkli baglayici miktari, pres basinci ve sinter
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rejimleri uygulanmistir ve sinterleme isleminin uygulanabilmesi i¢in presleme 1 saat

kuru karistirma yapilarak saglanmigtir.

6.2.1.1 Pres ve sinterleme oncesi baglayic1 miktar tayini

Baglayici miktarinin pres ve sinter lzerindeki etkileri gozlenerek numunelere
stirastyla % 5’ e varan oranlarda stearik asit (CH3CH,;16COOQOH) ilavesi yapilmustir.
Kullanilan stearik asit Merck Chemicals firmasindan tedarik edilmistir. % 97 saflikta

olup beyaz kristaller seklindedir.

6.2.1.2 Mekanik alasimlama

Bu asamada mekanik alagimlama (MA) yonteminin; 6, 9 ve 12 saat siireyle toz
karisimlarina uygulanmasi sonucu, numunelerin sinterleme davranisi, mikro yap1 ve
mekanik 6zellikleri {izerine etkileri arastirilmistir. MA sirasinda tozlarin hava ile
temasindan olusabilecek kirlenmeyi Onlemek amaciyla Ggiitme islemine
baslanmadan once tozlar “Plaslabs™” marka kapali ortam kutusuna (Sekil 6.5b)
alinmistir. Mekanik pompa yardimiyla kapali ortam kutusundaki hava
vakumlandiktan sonra yliksek safiyette argon (Ar) gazi gecirilmistir. Tozlar 6giitme
kavanozlarma bu ortam altinda yerlestirilmistir ve kavanozlar kapali ortam
kutusunda kapatilmistir. MA iglemi, Sekil 6.5a’da goriilen 8000D Spex™ g§giitiictide
1200 devir/dakika hizda yapilmustir. Ogiitiicii ortam olarak tungsten karbiir dgiitiicii
kap ve bilyeler (6.35 mm) kullanilmistir. Calismada kullanilacak bilye/toz oran1 7:1

olarak secilmistir.

Sekil 6.5 : (a) 8000D SPEX ™ yiiksek enerjili bilyeli 6giitiicii, (b) Kapali Ortam
Kutusu.
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6.2.1.3 Presleme

Homojen olarak karistirilmis uygun kompozisyondaki toz numunelerde presleme
etkisinin tayini i¢in cesitli basing degerlerinde ve farkli preslerde pres islemi
uygulanmistir. Numunelere hidrolik preste 200MPa basing, 15 tonluk el presinde
450MPa basing uygulanarak 1’ er cm ¢apli numuneler ile Hidromode hidrolik preste

625 MPa basing uygulanarak 2 cm ¢apinda numuneler elde edilmistir.

6.2.1.4 Sinterleme

Deneysel ¢alismalar siiresince baglayici igeren ve icermeyen olmak iizere 2 farkli toz
karisimi kullanildigindan baglayici igeren numunelere sinterleme oncesi baglayici
giderme islemi uygulanmistir. Baglayici giderme islemi Sekil 6.6a’ da gosterilen
Protherm marka tiip firinda gergeklestirilmistir. Baglayic1 giderme rejimi oda
sicakligindan 2°C/dk 1sitma hiziyla 6nce 500°C° ye vakum altinda ¢ikmakta, bu
sicaklikta 1 saat beklemektedir. Bu siirenin sonunda yine 2°/dk sogutma hiziyla oda

sicakligina sogumaktadir.

Sekil 6.6 : (a) Protherm tiip firin (b) UNITHERM™ 1161V Yiiksek Sicaklik
Dilatometresi

Sinterleme isleminin numunelerin  mekanik Ozellikleri tizerindeki etkileri
gozlemlenerek numunelere 2 farkli sinter rejimi uygulanmis ve deneyler sonucunda
optimum sonuglarin elde edildigi sinter rejimi se¢ilmistir. Sinterleme islemleri Sekil
6.6b ’de gosterilen UNITHERM™ 1161V yiiksek sicaklik dilatometresinde
gergeklestirilmistir. Sinterleme prosesinde kullanilan rejimlere ait grafikler Sekil 6.7
ve 6.8° de goriilmektedir. Sinterleme sonrasi disk halinde elde edilen numuneler
mekanik oOzelliklerin tayini ve karakterizasyon deneylerinde kullanilmak iizere

gerekli zimparalama, parlatma ve ylizey hazirlama islemlerinden gecirilmistir.
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Sekil 6.8 : 2. sinter rejimi

6.2.2 Deney Numunelerinin Karakterizasyonu

Hazirlanan numunelerin sirastyla yogunluk Ol¢limleri yapilmig, taramali elektron
mikroskobu (SEM) goriintiileri ve XRD analizleri alinmis, Vickers sertlikleri

Olclilmiis ve asinma davranislari incelenmistir.

6.2.2.1 Yogunluk Ol¢iimii

Sinterlenmis numunelerin yogunluk o6lgiimleri basit bir yontem olan Arsimet
prensibine dayanan hacim-kiitle arasindaki iliski kullanilarak hesaplanmistir.
Numuneler ilk olarak havada, sonra siv1 igerisinde tartilmistir. Daha sonra havadaki
kiitle, iki sonucun farkina boliinmiis ve sivinin yogunlugu ile c¢arpilmistir. Bu
calismada numunelerin oksidasyona ugramamasi amaciyla sivi olarak etil alkol

kullanilmistir.  Sekil 6.9” da, yogunluk olglimiinde kullanilan tartim cihazi

goriilmektedir.
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Sekil 6.9: Precisa’ " XB220A Tartim Cihazi
6.2.2.2 Mikroyap1 ve Faz Karakterizasyonu

SEM goriintiileri, Hitachi TM-1000 SEM taramali elektron mikroskobu kullanilarak
farkli biiyiitmelerde elde edilmistir (Sekil 6.10). Ayrica numuneler iizerinde XRD
analizi caligmalari, bakir (CuKa) tiip kullanilarak 20-120° tarama agisi araliginda

2°/dak. tarama hiziyla gerceklestirilmistir.

Sekil 6.10 : Hitachi TM-1000 SEM Taramali Elektron Mikroskobu
6.2.2.3 Sertlik Ol¢iimii

Sertlik Olctimleri, Sekil 6.11° da goriilen Shimadzu™ mikro sertlik test cihazi ile
Vickers u¢ kullanilarak 1000 gramlik yiik altinda 15 saniye siireyle uygulanarak
gergeklestirilmistir. Sertlik testinin sonuglari her bir numune i¢in basarili 10 Slgiimiin

ortalamas1 hesaplanarak bulunmustur.
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Sekil 6.11 : Shimadzu HMV-2 Mikro Sertlik Cihaz1

6.2.2.4 Asinma Deneyi

Asinma deneyleri Sekil 6.12° de goriilen Tribotester asinma cihazinda 10 mm/s hizla,
5-7 ve 10N normal yiikler altinda Al,O; toplar kullanilarak normal atmosferik
kosullarda yapilmistir. Toplam kaydirma mesafesi 5000mm ve 15000mm olarak
uygulanmistir. Asinma testlerinden sonra asinma izleri Veeco Profilmetre ve Leica

Stereo mikroskobu ile test edilmistir.

Sekil 6.12 : Tribotester Asinma Cihaz1
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7. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

Bu yiiksek lisans tez kapsaminda yapilan deneysel ¢alismalarda elde edilen sonuglar
TiC iiretimi sonuglar1 ve sert metal iiretimi sonuglari olmak iizere iki ana baslik

altinda verilmistir.

7.1  TiC Uretimi Sonuclar:

Calismanin ilk asamasi olan TiC iiretimi ile ilgili deneysel sonuglar XRD analiz
sonuglarina goére degerlendirilmis ve deney parametreleri {iizerindeki yapilan

degisiklikler, her islem sonrasinda XRD analiz sonuglarina bakilarak belirlenmistir.

7.1.1 XRD Analizi Sonuc¢lar

Ti-C ikili faz diyagramindan yola c¢ikilarak belirlenen kompozisyon ve islem
sicaklig1 parametrelerine gore ag. % 82Ti-18C olarak alinan talag-toz karigimi, sinter
oncesi numune hazirlama islemlerinden gecirilerek 1450°C’ de 1-2-3 saat olmak
tizere 3 farkli sinter siiresi boyunca sinter islemine tabi tutulmus ve bu islem
sonucunda tim numunelere mekanik 6gilitme islemi uygulanmistir. Mekanik 6gtitme

sonrasi ¢ekilen XRD analizi sonuglart Sekil 8.1 de gosterilmektedir.

Sekil 7.1° de gosterilen XRD sonuglarina gore sinter sonrasi TiC olusumu gézlenmis
fakat XRD paterninde bulunan etkilesime girmemis, elementel C ve Ti piklerinden
otiri %100 olusumun gerceklesmedigi anlasilmistir. TiC olusumunun en fazla
oldugu, C ve Ti elementel piklerinin en az goriildiigl siire olan 3 saat sinter siiresi
kabul edilmistir. Bu asamadan sonra sinter sicakligi ve siliresi sabit tutulup
kompozisyon degisiminin TiC olusumuna etkisi incelenmek istenmistir. Bu nedenle
ikinci asamada %Ti miktar1 83-84-85-86 ve 88 olmak lizere 5 farkli kompozisyonda
olacak sekilde numune karigimlari hazirlanip deneylere devam edilmistir. Ag. %83-
84-85-86-88 Ti igeren ve 1450°C’ de 3 saat sinter islemine tabi tutulan numunelere
sinter sonras1 dgiitme islemi uygulanmustir. Ogiitme sonrasi elde edilen tozun XRD

analizi sonuglari Sekil 8.2’ de gosterilmistir.
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1450°C - 3 saat sinterleme

TiC

TiC

Giddet

(c)

Sekil 7.1 : 1450°C” de (a) 1 saat (b) 2 saat (c) 3 saat sinterleme islemine tabi tutulan
numunelerin XRD analiz sonuglari
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Sekil 7.2 : Ag. %83-84-85-86-88 Ti igeren ve 1450°C’ de 3 saat sinter islemine tabi
tutulan numunelerin XRD analizi sonuglari

Sekil 7.2 deki sonuglara bakilacak olursa karisimdaki % C miktar1 azaldik¢a C
piklerinin siddetinin azaldig1 fakat ayni oranda elementel Ti piklerinin de artti1
gozlenmis ve Ti ile C arasindaki etkilesimin arttirilmast ve TiC olusumunun
saglanmas1 amaciyla kompozisyon degerleri ile sinter siiresinin sabit tutularak sinter

sicakliginin 1500°C” ye ¢ikarilmasina karar verilmistir.

1500°C’ de yapilan sinter sonucunda yapilan 6giitme islemi ile degisen kompozisyon

ylizdelerine gore elde edilen XRD analiz sonuglar1 Sekil 7.3 te verilmistir.

1500°C sicaklikta yapilan sinter sonrasinda XRD sonuglarindaki Ti piklerinin biiyiik
oranda yok oldugu ve sicaklik artisinin TiC olusumunda olumlu etki yarattigi
gozlenmistir. En diisiik C/TiC oranmi dikkate alinarak en iyi 3 kompozisyon se¢ilmis
ve 1500°C” de gozlenen C pikini yok etmek ve C- Ti arasindaki etkilesimi artirmak
amactyla sivi hal sinterlemesine ge¢meden deneylere 1550°C sinter sicakligr ile

devam edilmesine karar verilmistir.

1550°C’ de 3 saat boyunca Ag. %82-83-84Ti iceren numunelere uygulanan sinter
isleminden sonra ogiitiilen tozlarin g¢ekilen XRD analizi sonucglar1 Sekil 7.4° te

verilmistir.
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Sekil 7.3 : Ag. %82-83-84-85-86-88 Ti igeren ve 1500°C’ de 3 saat sinter islemine
tabi tutulan numunelerin XRD analizi sonuglari

1550°C sinterleme

(1) 82Ti- 18C
(2) 83Ti-17¢C
(3) 84Ti- 16C
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Sekil 7.4 : Ag. %82-83-84 Ti iceren ve 1550°C’ de 3 saat sinter islemine tabi tutulan
numunelerin XRD analizi sonuglari

Cikan XRD sonuglari incelendiginde Ag. 83Ti-17C igceren numunenin 1550°C’ de 3
saat boyunca uygulanan sinter islemi sonucunda en iyi sonucu verdigi, C ve Ti

piklerinin gozlenmedigi ve %100’ e ¢ok yakin oranda TiC iiretiminin gergeklestigi

44



sonucuna varilmistir. Uretilen bu tozun tane boyut dagilimi Sekil 7.5 te verilmis
olup, ortalama tane boyutu 3,4pum olarak bulunmustur. Bu kompozisyona sahip
numunenin XRD analiz sonucu EK A.4’ te verilmistir. Olgiilen tane boyutunu
kiiciiltmek amaciyla yapilan ilave Ogiitme islemleri sonrasinda tane boyutu
degisimleri izlenmis ve Ogiitme siiresi arttikga aglomerasyonun artmasindan dolay1

tane boyutunun da biiylidiigii goriilmiistiir.

Particle Size Distribution

Volume (%)
[{%]

0.5

%.01 0.1 1 10 100 1000 3000
Particle Size (pm)

Sekil 7.5: Laboratuar kosullarinda tiretilen nihai TiC tozunun partikiil tane boyutu
dagilimi

7.1.2 TiC iiretiminin ekonomik degerlendirmesi

Bu calismanin yapilma amaglarindan biri olan ekonomik {iiretim ve geri doniisiim
amaciyla laboratuar kosullarinda iiretilen TiC tozunun temel iiretim basamaklarinda
kullanilan cihaz ve hammaddeler {izerinden maliyeti hesaplanmistir. Maliyet
hesaplamasina cihaz maliyetleri, asinmalar ve insan giicli hesaba katilmanmis olup
yalnizca harcanan enerji ve malzeme agisindan hesaplama yapilmistir. S6z konusu

iretim maliyetleri Sekil 7.6° da gosterilmistir.

Bu maliyet degerleri goz Oniline alinarak Cizelge 2.5’ te verilen fiyatlar ile
karsilagtirma yapilmis, yapilan iiretimin ekonomik agidan deger vaat ettigi sonucuna

varilmistir.

Bu asamadan sonra tez ¢aligmasinin 2. boliimii olan sert metal tiretimine gegilmistir.

7.2 Sert metal iiretimi sonuclari

Caligmanin ikinci agsamasi olan sert metal {iretimi deneysel ¢aligmalarinda deneysel

sonuglar yogunluk 6l¢iimii, taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri, XRD
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analizi sonuglari, Vickers sertlik olglimleri ve asinma deney sonuclar1 olarak elde

edilmistir.

TITANYUM

TALASI 7$/KG

OGUTME
(0,15 kW /saat)

0,002 %/ KG

v

KARISTIRMA
(0.1 kW/saat)

0,17 %/ KG

PRES
(5 kW /saat) 1,42 $/ KG

SINTERLEME :
(10 kW/saat) B.8%/KG

SON OGUTME
(0,15 kW /saat)

1.275 5/ KG

ARRRE

NIHAI URUN
TiC TOZU
208 /KG

-~

Sekil 7.6 : Laboratuar kosullarinda iiretilen TiC tozunun iiretim maliyetleri
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7.2.1 Uretim detaylar: ve gorsel sonuclar

Ek.2’ de gosterilen ayrintili akis semasindan da anlasilacagi iizere sert metal iiretimi

asamalar1 5 basamaktan olugmaktadir.

1.basamakta belirlenen sert metal kompozisyonuna Ag. %5 oraninda stearik asit
ilavesi yapilmis; tozlar, kuru karistirma sonucunda prese tabi tutulmus ardindan
baglayici giderme ve deneysel ¢aligmalar kismindaki Sekil 6.7° de gosterilen 1. sinter
rejimine tabi tutulmuslardir. Sinter firimindan ¢ikarilan numunelerde biiyiik
boyutlarda porlar (Sekil 7.7) ve boydan boya catlamalar goriilmiistiir. ilave edilen
baglayict miktarinin fazla olmasi, pres basincinin yiiksek olmasi ve sinter rejiminden
dolay1r bu porlarin olustugu diisiiniilmiis ve baglayict miktariin %35’ten %3’e
diistiriilmesine, pres basincinin 625 MPa’dan 200MPa’ya diisiiriilmesine ve sinter

rejiminin de Sekil 6.8’de gosterilen rejim ile degistirilmesine karar verilmistir.

1. basamak numuneleri

100x 3000x

Lab. Kos.
Uretilen TiC

iceren

ITUMEKMET

Ticari TiC

iceren

ITUMEKMET x ITUMEKMET

Sekil 7.7 : 1. Basamakta {iretilen numunelerin mikro yap1 ve SEM fotograflari

2. basamakta kararlastirilan degisiklikler iizerinden hazirlanan yeni numunelerde
catlak ve porlarin mevcudiyetinin (Sekil 7.8) devam ettigi goriilmiistiir. Bunun
lizerine bir sonraki basamak {retimlerinde baglayict kullanilmamasina karar
verilmistir. Ayrica kullanilan toz boyutlarinin birbirinden farkli olmasindan dolay1

karisimin ve presin istenilen derecede gergeklestirilemedigi diisiiniilmiis bu nedenle
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homojen toz boyutu ve karsimi saglamak amaciyla sonraki asamalarda pres Oncesi

mekanik alagimlama (MA) yapilmasina karar verilmistir.

2. basamak numuneleri

100x 3000x
Lab. Kos.
Uretilen TiC
iceren
Ticari TiC
iceren

ITUMEKMET 2100 mm ITUMEKMET Ak Mum

Sekil 7.8 : 2. Basamakta iiretilen numunelerin mikro yap1 ve SEM fotograflari

3. basamak numuneleri

100x 3000x

Lab. Kos.
Uretilen TiC

igeren

ITUMEKMET 100 imm ITUMEKMET Aok Wum

Ticari TiC
igeren

ITUMEKMET 2100 mm ITUMEKMET Atk Mum

Sekil 7.9 : 3. Basamakta iiretilen numunelerin mikro yap1 ve SEM fotograflari



3. basamakta toz karisimlar1 oncelikle 6 saat MA islemine tabi tutulmus ardindan
200MPa basing altinda preslenip 2. sinter rejimine tabi tutulmustur. Bu numunelerde
baglayict kullanilmadigindan baglayici giderme islemi uygulanmamistir. Sinter
sonrasi elde edilen numunelerde catlak goriilmemis fakat az miktarda porlara (Sekil
7.9) rastlanmistir. Porlu yapiy1r minimize etmek amaciyla MA siiresinin 6 saatten 9
saate ¢ikarilmasina karar verilmis, kompaktlama isleminin daha iyi yapilabilmesi igin

pres basinct 450MPa’ya ¢ikarilmistir.

4. basamakta numunelere 9 saat MA sonrast 450MPa basingta pres ve 2. sinter rejimi
uygulanmis ve elde edilen numunelerin gorsel incelemeleri (Sekil 7.10) sonucunda

optimum {iiretim sartlarina ulasildigina karar verilmistir.

4. basamak numuneleri

100x 3000x

Lab. Kos.
Uretilen TiC

igeren

Ticari TiC

igeren

Sekil 7.10 : 4. Basamakta {iretilen numunelerin mikro yap1 ve SEM fotograflari

5. basamak olan son basamak sadece laboratuar kosullarinda iiretilen TiC igeren
numuneye uygulanmig olup (Sekil 7.11), ticari TiC iceren numuneye
uygulanmamistir. 4. basamaktaki iiretim akigiyla tek farki MA siiresinin 12 saat
olarak uygulanmasidir. Bunun sebebi mikro yapi incelemeleri sirasinda ticari ve
laboratuar kosullarinda iiretilen TiC igeren numunelerin farkli goriintiiler vermesi
sonucu MA siiresinin tane olusumu iizerindeki etkiyi gormektir. Ticari TiC

kullanilarak {iretilen sert metal numunelerinin SEM goériintiilerinde taneler ve tane
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sinirlart ¢ok net goriinlirken, laboratuar kosullarinda iiretilen TiC ile iiretilen sert

metal numunelerinde taneler tam olarak goriinmemektedir.

5. basamak numuneleri

100x 3000x

Lab. Kos.
Uretilen

TiC igceren

ITU-MEKMET X100 1mm ITU-MEKMET

Sekil 7.11 : 5. Basamakta tiretilen numunelerin mikro yap1 ve SEM fotograflar

Biitiin tiretilen numunelerin farkli biiylitmelerde ¢ekilmis SEM goriintiileri EK A.3’
te verilmistir. Asagida, sert metal {iretim basamaklarinda iiretilen numunelerin toplu
olarak yogunluk, SEM goriintiileri, sertlik ve aginma degerleri karsilagtirilacak olup

iretim basamaklar1 boyunca kaydedilen gelismeler gosterilecektir.

7.2.2 Yogunluk Degerleri

5 basamak sonunda tiretilen 78WC-16TiC-6Co sert metallerinin yogunluk o6lgiim
sonuclart Cizelge 7.1° de verilmistir. 78WC-16TiC-6Co sert metalinin teorik
yogunlugu 13.50 g/cm’’tiir.

Uretilen numunelerin yogunluk degerlerine bakildiginda teorik yogunluktan daha
diisiik degerlerin elde edildigi fakat {iretim parametrelerinin degismesiyle
yogunlugun artis gosterdigi goriilebilmektedir. 1. ve 2. basamak iiretimlerinde toz
karisimi igerisinde bulunan stearik asit, sinterleme 6ncesi baglayici giderme sonucu
yapidan uzaklastirilmis ve numunelerde porlu yapi ve catlak olugmasina neden
olmustur. Bu catlak ve porlar yogunluk degerlerini diisirmiistiir. Son 3 basamakta
tiretilen numunelerde, laboratuar kosullarinda iiretilen TiC igeren numunelerin
yogunluk  degerlerinde = MA  siiresinin  artttkca  yogunlugun da arttif1

sOylenebilmektedir.
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Cizelge 7.1 : Yogunluk Degerleri

o Goreceli
Numune Y"g““l;‘ k Yogunluk
(g/em’) (%)
1. Basamak iiretim numuneleri
Lab. kosullarinda iiretilen TiC igeren 8,50 63
Ticari TiC igeren 9,40 70
2. Basamak iiretim numuneleri
Lab. kosullarinda iiretilen TiC igeren 9,60 71
Ticari TiC igeren 9,41 70
3. Basamak iiretim numuneleri (6 saat MA)
Lab. kosullarinda iiretilen TiC igeren 10,52 78
Ticari TiC igeren 10,44 77
4. Basamak iiretim numuneleri (9 saat MA)
Lab. kosullarinda tiretilen TiC igeren 10,62 79
Ticari TiC igeren 10,19 76
5. Basamak iiretim numuneleri (12 saat MA)
Lab. kosullarinda iiretilen TiC igeren 10,77 80

7.2.3 Sertlik Degerleri

Numunelerin mekanik 6zelliklerinin incelenmesi amaciyla Vickers mikro sertlik testi
uygulanmis ve sertlik 6l¢iim sonuglari iiretim basamaklarina bagl olarak Cizelge 7.2

‘de verilmistir.

Sonuglardan, tiretim parametreleri tizerinde yapilan degisiklikler sonucunda her yeni
basamakta {iretilen numunenin sertliginin artis gosterdigi ve bu durumun hem ticari
hem de laboratuar kosullarinda iiretilen TiC igeren numunelerde go6zlendigi
goriilmiistiir. {1k {iretim basamaklarinda numunelerde gdzlenen porlar ve catlaklar,
son agama numunelerde biiyiik oranda azaltildigindan sinter isleminin daha bagarili

yapilmasi saglanmis ve numunenin sertligini oldukga arttirmistir.

7.2.4 Asmma degerleri

Asinma deneyleri en iyi sonuglarin elde edildigi 4. ve 5. basamak iiretim
numunelerine uygulanmis olup numuneler ve top iizerine yapilan mikroskobik
incelemeler sonucunda asinma izi goriilmemistir. Numunelere ait ylik — ortalama

stirtiinme katsayisi verileri Cizelge 7.3 te gosterilmistir.
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Cizelge 7.2 : Tiim Uretilmis Numunelerin Ortalama Sertlik Degerleri

Standart

Ortalama Sertlik Sapma

Numune Degeri (HV) Degerleri

1. Basamak iiretim numuneleri

Lab. kosullarinda iiretilen TiC igeren 1799 225
Ticari TiC igeren 1699 425
2. Basamak iiretim numuneleri

Lab. kosullarinda iiretilen TiC igeren 2053 224
Ticari TiC igeren 1934 403
3. Basamak iiretim numuneleri (6 saat

MA)

Lab. kosullarinda iiretilen TiC i¢eren 2256 157
Ticari TiC igeren 2215 261
4. Basamak iiretim numuneleri (9 saat

MA)

Lab. kosullarinda iiretilen TiC i¢eren 1951 268
Ticari TiC igeren 1737 389
5. Basamak iiretim numuneleri (12 saat

MA)

Lab. kosullarinda iiretilen TiC i¢eren 1986 157

Siirtlinme katsayis1 degerlerine bakildiginda 10N normal yiik altindaki asinma testleri

sadece 12 saat MA uygulanan numunelere basariyla uygulanabilmistir.

Mikro yap1 goriintiileri ve yogunluk degerleri agisindan en iyi sonuglar, ticari TiC
iceren numunelerde 9 saat MA uygulanmis numune, lab. kosullarinda iiretilen TiC
iceren numunelerde de 12 saat MA uygulanmis numunede elde edilmistir. Bu
sonuclara gore her 2 numuneye ait 5 ve 7N normal yiik ve 5000mm asinma mesafesi

uygulanarak gergeklestirilmis asinma testi sonug grafikleri Ek A.5’ de verilmistir.
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Cizelge 7.3 : 4. ve 5. basamak numunelerine ait ylik — ortalama siirtlinme katsay1

degerleri

Numune

Uygulanan yiik/aginma test mesafesi

SN/5000mm  7N/5000mm  10N/5000mm  10N/15000mm

9 saat MA
uygulanmis ticari TiC 0,212 0,309

iceren numune

9 saat MA
uygulanmis lab.
kosullarinda iiretilen 0,195 0,251

TiC igeren numune

12 saat saat MA
uygulanmis lab.
kosullarinda iiretilen 0,202 0,178

TiC igeren numune

0,179 0,222
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8.

SONUCLAR

Grade 4 kalite titanyum talasindan titanyum karbiir tozu tiretmek ve bu tozu sert

metal lretiminde kullanmak amaciyla yapilan bu ¢aligmadan elde edilen sonuglar

asagida Ozetlenmistir.

TiC tozu tiretimi ile ilgili sonuglar;

1.

Titanyum talaslarima grafit ilavesi yapilarak olusturulan toz-talas
karigimlarindan sinterleme metoduyla TiC tozu iretiminde kompozisyon,
sinter stiresi ve sinter sicakligi dnemli liretim parametreleridir.

Talastan baslayarak yapilan TiC tozu iretimi i¢in optimum iiretim
parametreleri olarak; kompozisyonun Ag. %83Ti - 17C ve sinterleme

sicaklig1 ve stiresinin 1550°C ve 3 saat oldugu belirlenmistir.

Sinterleme islemi sonrasinda yapilan 6giitme islemi ile ortalama 3,4um tane

boyutuna sahip titanyum karbiir tozu elde edilmistir.

Sert metal {iretimi ile ilgili sonuglar;

4. Sert metal iretimindeki en Onemli parametreler baglayict miktari, pres

basinci, sinter rejimi ve mekanik alagimlama stiresidir.

Bu ¢alisma kapsaminda iiretilen TiC tozu (3,4um) ve ticari TiC tozu (1um)
Ag. %T8WC-16TiC-6Co kompozisyonunu olusturacak sekilde karistirilip
sinterlendikten sonra sert metal iiretimi yapilmistir. En uygun sert metal
iiretim parametreleri ticari TiC igceren numunelerde 9 saat MA siiresi iken
laboratuar kosullarinda iiretilen TiC igeren numunelerde 12 saat MA siiresi
olarak bulunmustur.

MA islemi ile goreceli yogunluk degerleri kuru karigtirmaya nazaran %12
oraninda artmistir. Kuru karistirma ile %70 oraninda elde edilen goreceli
yogunluk degerleri MA siiresinin artmasiyla %80 degerine ¢ikmustir.

Tiim iretim basamaklar1 sonuclari irdelendiginde gerek SEM goriintiileri

gerekse sertlik ve yogunluk degerlerinde, laboratuar kosullarinda iiretilen sert
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metal numunelerinin, ticari TiC ile liretilen numuneler gore daha iy1 sonuglar
verdigi goriilmiistiir.

Asinma deneyleri 4. ve 5. basamak iiretim numunelerine uygulanmis olup
numuneler ve top iizerine yapilan mikroskobik incelemeler sonucunda aginma
1zi goriilmemistir

Tiim bu genel sonuglar irdelendiginde; atik olarak ticari acidan 6nem ifade
etmeyen titanyum talasindan, kullanilabilir ve ticari olarak iiretilen sert
metallerle karsilastirilabilir nitelikte yeni malzeme iiretiminin yapilabilecegi

sonucuna varilmistir.
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EK A.1

tozu

(A% 18)
{2pm)

el sinter siresinde Fass
Kilindi, farkli kompozisyonlar
denenacek.

Ogiitme (1dk) . Pres (1dk) Sinterleme Mekanik Ogiitme
/ t;']g‘[';z} /L, Bilezlkll Deflrmen Temizeme ¥, m&”ﬁ;‘;‘é | ] (625 Mpa) | »{(1450°C — Ar aum)l—s] (WC kalip25Hz- [»|  XRD analizl
(2-3mm) (20mm cap) (1-2-3 saat) 30dak)
¥
BATIFTC
BATI-16C
85Ti-15C Sinterleme Mekanik Ogiitme Ko
BETi-14C ol (1450°C — Ar atm ) —wd (WO kalip-25Hz- —»  XRD analizi siiresi
BATI2C {3 zaat) 30dak)
Kompozisyanlar hazidandi, Sinterleme
agamasina kadar hersey ayni.
B2TI-18C
B3Ti-17C
ggl::_} % Sinterleme Mekanik Ofitme
BETI-14C (1500°C — Ar atm.) — (WC kalp-25Hz- —»  XRD analizi
RATI-12C (3 saat) 30dak)
Kompozisyonlan hazirdandi. Sinterdeme
asamasing kadar hergey ayn,
¥
B2TI-BC
BATITC Sinterleme Mekanik Ofiitme
B4Ti-16C #{(1550°C - Ar atm.) }— (W kahp-25Hz- (s ARD analizi
Kompozisyonlar hazirdandi. Sinterdeme (3 saat) 30dak)
asamasina kadar hergey ayn.

pozisyonlar ve sints
ayn birakilip sinter sic
aetlinimasi kararlagtinlce

n iyi 3 komp. secildr;
sinter sic. nin arttinimasina
karar verildi,

Sekil A.1 : TiC tozu iiretim agamalari
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EK A.2

% 5
stearik asit

11 kullaniimamasina karar veeidi”

SEM gérlintilerinde ticari TiC Te-icgtilen
nelerde taneler belirgin gorilirkerta
kogullannda hazidanan numunelerde taneler
belli almuycr. Bu nedenle lab kosullaninda
trafilen numuneye 12 saat MA denenmsef
kararlagtiridi.

E Yilksek miktarda
g TEWG- / Kuru kanistirma Pres Baglayici giderme porozite ve boydan Fes Dasincimin ve baglayicl mikia
"] 16TIC-BCa* L 1saat 1 dk > + boya gatlak sonucy digtirilmesi, sinter rejiminin
g G25MPa 1. sinter rejimi malzemenin 2 ye dedistirilmesi kararastirildi.
B aynlmasi
-
%3
stearlk asit
- ¥
E
Pres Baglayic giderme Porozite ve catlak Herfiojen tane da@ilim ve tane b
2 16;30-“.5(-:0‘ » Kurur:;zlm'na 1dk > + meveudiyeti devam igin MA yapilmasina, poroziteden Stir
S 200MPa 2. sinter rejimi ediyor il
o
= r
]
g TEWC- Pres Porozite meveudiyeti MA siiresinin va pres basincinin
g 16TiC-6Co* * 6 st MA 201054';33 2 sinter refimi 7 devam ediyor > arttinimasina karar verildi.
m
]
E k.
Pres .
3 16:’?3-60(36 9 saat MA 1dk | 2 sinter rejimi po:!‘fk';;%zk az
g 400MPa :
<
ﬁ ¥
£ 7BWC- Pres
0 16TIC- 12 saat MA 1dk 2. sinter rejimi Porozite goriilmiy
a 6Co™ 400MPa /
"]

Sekil A.2 : Sert metal liretim asamalari
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de ticar TIC kullar
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EK A3

100X

1000X

3000X

5000X

1.basamak

numuneleri

2.basamak

numuneleri

Lab. Kos.

Uretilen

TiC Igeren

Ticari TiC

Igeren

Lab. Kos.

Uretilen

TiC Igeren

ITU-MEKMET

ITU-MEKMET

ITU-MEKMET

x100

x100

1mm

Tmm

ITU-MEKMET

ITU-MEKMET

ITU-MEKMET
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x1.0k 100 um

x1.0k 100 um

x1.0k 100 um

ITU-MEKMET

ITU-MEKMET

ITU-MEKMET

ITU-MEKMET

ITU-MEKMET

ITU-MEKMET

x50k 20um

x50k 20um

W0k 20um



Ticari TiC

Iceren

ITU-MEKMET X100 1mm ITU-MEKMET x1.0k 100 um ITU-MEKMET ¥30k  30um ITU-MEKMET x50k 20um

Lab. Kos.
Uretilen
TiC Igeren
3 .basamak ITU-MEKMET x100 1mm ITU-MEKMET x1.0k 100 um ITU-MEKMET X3.0k 30 um ITU-MEKMET X5.0K 20 um
numuneleri
Ticari TiC
Igeren
ITU-MEKMET x100 1mm ITU-MEKMET x1.0k 100 um ITU-MEKMET x3.0k 30 um ITU-MEKMET x5.0k 20 um
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Lab. Kos.

Uretilen

TiC Igeren

ITU-MEKMET x100 1mm ITU-MEKMET 2.0k 30 um ITU-MEKMET x3.0k 30 um ITU-MEKMET x5.0k 20 um
4. basamak
numuneleri
Ticari TiC
Igeren
ITU-MEKMET x100 1mm ITU-MEKMET ) - ;Z.UK ;0 u}n ITU-MEKMET X3.0k 30 um ITU-MEKMET
Lab. Kos.
5.basamak . ]
) Uretilen TiC
numuneleri .
Igeren
ITU-MEKMET x100 1mm ITU-MEKMET x1.0k 100 um ITU-MEKMET x3.0k 30 um ITU-MEKMET x5.0k 20 um

Sekil A.3 : Uretilen sert metal numunelerinin farkli biiyiitmelerde ¢ekilmis SEM gériintiileri
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EK A4

1600 —

TiC:

Tic

2 teta

Sekil A.4 : Optimum kosullarda iiretilen TiC tozunun XRD analiz sonucu
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EK A5

Surtunme Katsayisi ve Surtunme Kuvveti vs. Test Suresi

B Surtunme Katsayisi f B Surtunme Kuvveti Ff Ff[N]

4.5

— 20

rf—/—"—/_f 3.5

3.0

01

~25

20

0.01

T T T T T T T T 0.0
0.0 250.0 500.0 750.0 1000.0 1250.0 1500.0 1750.0 2000.0 22500 2500.0

Test suresi [s]
Friction coeficient: At start of test: =0.098 Average: =0.212 Minimum: =0.088 Maximum: f=0.200

Surtunme Katsayisi ve Surtunme Kuvveti vs. Test Suresi

Bl Surtunme Katsayisi f = Surtunme Kuvveti Ff

!
T
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[}
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1
1
1
1}
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1
1
1
1
[}
1
1
1
1
[}
[}
[}
1
)
1
[}
[}
[}
1
1
1
[}
[}
)
1
1
1
[]
[}
1
1
1
1
[}
[}
1

i

tn

01

3.0

2.5

F2.0

o0.01

0.001 T T T T T T T T T 0.
0.0 280.0 500.0 750.0 1000.0 12500 1500.0 17500 2000.0 2250.0 2500.0

Test suresi [s]

Friction coefficient: At start of test f=0.160 Average: =0.309 Minimum: f=0_180 Maximum: f=0.324

Sekil A.5 : 9 saat MA uygulanmus, ticari TiC iceren numunenin (a) SN (b) 7N yiik
altindaki stirtiinme katsayist grafigi
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Surtunme Katsayisi ve Surtunme Kuvveti vs. Test Suresi

f BN Surtunme Katsayisi f = Surtunme Kuvveti Ff FFIN]
E 5.0
g F4.5
| 4o
=1 ]
35
0.1
] 3.0
] 2.5
2.0
0.014
1 1.5
R H1.0
0.5
0.001 T T T T T T T T T 0.0
0.0 250.0 500.0 750.0 1000.0 1250.0 1500.0 1750.0 2000.0 2250.0 2500.0
Test suresi [s]
Friction coefficient: At start of test: =0.082 Average: &=0.202 Minimum: f=0.082 Maximum: f=0.235 {2”
Surtunme Katsayisi ve Surtunme Kuvveti vs. Test Suresi
f - - = . Ff [N]
Surtunme Katsayisi f Surtunme Kuvveti Ff
E 5.0
- 45
i Lan
T e Sy ~— B i = L S R —
L35
0.1
] 3.0
] F2.5
Fz.0
0.014
E 1.5
E F1.0
E ]
0.001 T T T T T T T T T 0.0
0.0 250.0 500.0 750.0 1000.0 1250.0 1500.0 1750.0 2000.0 22500 2500.0
Test suresi [s]
Friction coefficient: At start of test: =0.127 Average: =0.178 Minimum: f=0.127 Maximum: f=0.201 ”—”

Sekil A.6 : 12 saat MA uygulanmis, lab. kosullarinda iiretilen TiC igeren numunenin
(a) 5N (b) 7N yiik altindaki siirtiinme katsayis1 grafigi
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