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MEKANIK ALASIMLAMA YONTEMININ SIZDIRMA TEKNiGiYLE
URETILEN WC-Cu SiISTEMININ YOGUNLASMA DAVRANISINA
ETKILERI

OZET

Refrakter metaller ve olusturduklar1 karbiirler yiliksek ergime ve kaynama sicaklig
ve yiiksek sertlik gibi 6zel avantajlar sunmaktadirlar. Diger taraftan bunlarin elektrik
ve 151l iletkenlikleri oldukca diisiiktiir ve oksidasyon potansiyelleri yiiksektir. Ideal
bir kompozit malzeme bu bahsedilen ¢ekinceleri karsilayabilmelidir. Bu amagla
bakir (Cu) ve giimiis (AQ), refrakter metallere ve bunlarin karbiir bilesiklerine ilave
edilirler. Bu tip kompozit uygulamalarindan bir tanesi diger kontakt
malzemelerinden daha fazla arklanmaya ve yiiksek akima maruz kalan elektrik

kontaktorlerdir.

Refrakter metaller veya karbiirlerine genellikle % 10 ile % 90 arasinda Cu veya Ag
ilave edilmektedir. Bu tip malzemelerin iiretimi, ilave edilen Cu veya Ag ile alasim
yapamadiklarindan  dolay1 ancak toz metalurjisi (T/M) yontemi ile
gerceklestirilmektedir. Ag’nin Cu’ya kiyasla miitkemmel 1s1l ve elektrik iletkenligi
yant sira yiiksek oksitlenme direncine sahip olmasina ragmen, Cu’nun maliyetinin
daha diisiik olmasi 6nemli bir avantaj olup miihendislik anlamda gereksinimlerin
karsilanmasi kosuluyla bir¢ok uygulamada Ag’nin yerini alabilmektedir. Bilesime
bagli olarak nihai iiriin presleme veya presleme — sinterleme — sizdirma yontemleri

ile yapilabilmektedir.

Temelde sivi faz sinterleme sirasinda ¢oziinme yeniden ¢okelme kontrollii
yogunlagma, WC ve Cu gibi birbiri igerisinde c¢oziinmeyen sistemlerde
gerceklesmemektedir ve bunun yaninda kat1 hal kontrollii sinterleme Cu ergiyene
kadar baskin bir proses degildir. Bu yilizden yeniden diizenlenme kontrollii
yogunlasma veya sivi bakir1 gézenekli WC iskeletinin iizerine sizdirmak o6zellikle

yiiksek yogunluklar1 gerektiren uygulamalar icin miimkiin ¢oziimlerdir. Gergekten
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de, refrakter oran1 % 60'dan % 80'e degisen araliktaki malzemeler genellikle sizdirma

metodu ile uretilirler.

Mekanik alagimlamanin, birgok sorundan dolayi iiretimlerinde sikint1 olan sistemlere
alternatif denge dis1 ¢oziimler sagladig: bilinmektedir. Buna 6rnek olarak, normal
kosullarda birbiri igerisinde ¢Oziinilirlik gostermeyen sistemlerin ¢ozliniirliigliniin
mekanik alagimlama yoluyla artirilmasi ve takviye edilen sert takviye fazinin siinek

matris i¢inde ince ve homojen dagiliminin saglanmasi verilebilir.

Bu calismada, mekanik alasimlamanin sizdirma yontemi ile WC-Cu kompozit
malzeme hazirlama siirecine olan etkileri, elde edilen nihai iiriinlerdeki mekanik,
fiziksel ve kimyasal degisimler bazinda incelenmistir. WC-Cu ikili sistemi hem kati
ve hem de sivi halde karsilikli ¢oziiniirliigiin ihmal edilebilir diizeyde oldugu bir
sistemdir. Mekanik alagimlama ile kat1 halde denge dis1 proseslerde birbiri igerisinde
¢oziilemeyen sistemlerden olumlu sonuglar elde edildigi goriilmiistiir. Makro boyutta
gerceklestirilen ve sizdirma teknigi kullanilarak mekanik alagimlandirma yapilan
calismalardan hareketle, nano boyutta WC-Cu alagimlar1 liretmek, bakir matrisli
volfram karbiir nanokompozitlerin sizdirma teknigi ile mekanik alasgimlama
yapilarak sistemin yogunlagma davraniglarini incelemek bu ¢alismanin amacini teskil

etmektedir.

Calismanin ilk ayaginda WC tozlar 6giitiilmiis ve parcacik boyut ve dagilimi, XRD
teknikleri kullanilarak karakterize edilmistir. Calismanin ikinci ayaginda, WC/Cu
tozlar1 mekanik alasimlanmis ve WC iskelete sizdirilmistir. Calismanin tigilincii
ayaginda yiiksek enerjili 6giitiilen WC tozlar1 ve baslangic Cu tozlar ile karistirilip
WC iskelete sizdirilmustir. 1150°C’de s1izdirma islemi gerceklestirilmis ve nihai {iriin

olan agirlikca % 70 WC - % 30 Cu bilesimi elde edilmeye ¢alisilmistir.

Tozlarin ve sinter sonrast elde edilen numunelerin karakterizasyon islemleri
yapilmigtir. Althlk malzemenin, mekanik alasimlanmis kompozit tozlarin ve
karistirilarak elde edilmis kompozit tozlarin pargacik boyut ve dagilimlari laser
parcacik analiz cihazi ile ol¢iilmiistiir. X 1s1n1 kirinim1 (XRD) teknikleri kullanilarak
faz analizi yapilmis ve kristal boyutlar1 ve deformasyonlari hesaplanmistir. Goriiniir

ve ham yogunluklar1 bulunmus ve sinter dncesi teorik yogunluklar elde edilmistir.
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Ogiitme islemi, volfram karbiiriin 6giitme sirasindaki davramslari, sizdirma teknigi
ile mekanik alagimlamanin etkileri, yogunlasma davranislar1 mikro yap1 ve kafes

sistemleri goz oniinde bulundurularak incelenmistir.

Sinter sonrast elde edilen numunelerin elektrik iletkenlikleri, Vickers mikrosertlik
cihazinda mikro sertlik degerleri, Arsimet prensibinden yararlanarak yogunluklari
Olciilmiistlir. Faz analizleri ve mikroyapi incelemeleri X 1511 kirinimi (XRD), 151k
mikroskobu (LM) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) teknikleri kullanilarak

gergeklestirilmistir.
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THE EFFECTS OF MECHANICAL ALLOYING METHOD ON
DENSIFICATION OF THE WC — Cu SYSTEM WHICH IS PRODUCED BY
INFILTRATION TECHNIQUE

SUMMARY

Refractory metals and their carbides offer unique advantages based on their high
melting and boiling points and high hardness. On the other hand they have poor
electrical and thermal conductivities and they do not show resistance against
oxidation. An ideal composite material can compansate these drawbacks mentioned
above and for this purpose Cu or Ag are added to refractory metals and their
carbides. One of the application of this composite is electrical contacts in where this
composite can withstand high currents more arcing than other usual contact

materials.

The usual content of refractory metal or their carbides can vary from 10 to 90 %.
Since Cu or Ag do not alloy with refractory metals and their carbides, P/M processes
are required for fabrication. Although Ag has excellent thermal and electrical
conductivities and high oxidation resistance compare to Cu, Cu costs less. Therefore
in most applications Cu is prepared as filler phase as long as other desired properties
are also met. Depending on the composition final products may be fabricated either

by pressing and sintering or pressing-sintering-infiltrating methods.

Based on the lack of solubility between WC and Cu solution recipitation controlled
densification is hindered and solid state controlled densification is not a dominant
process until Cu melts. Therefore rearrangement controlled densification and
infiltration of liquid Cu into porous WC skeleton are the only viable approaches if
full densities are required. Indeed, materials having 60 to 80 % refractory fraction
generally fabricated via infiltration method.

It is known that mechanical alloying can be applied to different systems having

difficulties. In addition to reach increased solid solubilities in solid state which is not
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possible during normal processing, it is possible to attain fine distribution of
dispersoids in the ductile matrix.

The aim of this study is to investigate effects of mechanical alloying on WC — Cu
composite materials produced via infiltration technique. For this purpose different
mechanical, physical and chemical analyses have been perfomed after infiltration for

comparison.

During experimental studies, two different sets have been prepared. After
characterizing initial WC powders, as-blended WC powders were milled for 1, 2, 4,
8, 16, 32 and 64 hours to understand the high energy milling behavior of hard WC
powders and then basic powder stage characterization was conducted. Using initial
and milled WC powders porous skeleton for infiltration and infiltrant WC/Cu

material prepared with further mechanical alloying.

As the first set of the experiments, WC / Cu powders were mechanical alloyed by the
percentage of wt. 75 % Cu and wt. 25 % WC. The durations of mechanical alloying
were 1, 2, 4 and 8 hours, the ball-to-powder ratio was 10: 1. The mechanical alloyed
powders were pressed under 150 MPa and then infiltrated into the WC skeleton. The
final product, which has the percentage of wt. 70 % WC and wt. 30 % Cu, was the
target composition.

As the second set of the experiments, the mixture of WC/Cu powders, which has the
percentage of wt. 75 % Cu and wt. 25 % WC, were prepared. 8, 16, 32 and 64 hours
milled WC powders were used for mixturing. The powder mixtures were pressed
under 150 MPa and then infiltrated into the WC skeleton. The final product, which

has the percentage of wt. 70 % WC and wt. 30 % Cu, was again target composition.

The sintering was performed at 1150°C for 1 hour under the Ar atmosphere. H, was

given to the furnace between the 900 °C — 1050°C to prevent the oxidation.

The investigations of the milling process, behaviours of WC during milling, the
effects of infiltration and mechanical alloying, densification behaviors were

investigated.

The characterization process were carried out for both sets. For this purpose both
powder state and sintered parts are investigated. In where WC powders were used as
skeleton and, mechanical alloyed composite powders were used as infiltrant material

experimental set is abrreviated as “A” . On the other hand in where mixture of Cu
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and milled WC powders are used as infiltrant in comparison to mechanical allyed

counter set, this experimental set is abbreviated with “B”.

Determination of particle size and their distrubitons were performed by Laser particle
size analysis. By using X-ray diffraction (XRD) technique, phase detection were
performed and the crystal structures, sizes and stresses were measured for milled

powders using modified Scherer equation.

Before sintering, the theoretical densities of powders were calculated. The apparent
densities were measured by Arnold technique and green densities were calculated by

from their mass over volume measurements.

After sintering, two series which are called AnS and BnS were obtained. AnS set
contains 4 samples that are called A1S, A2S, A4S and A8S. BnS set also contains 4
samples that are called B8S, B16S, B32S and B64S. For A samples, the numbers
between the letters indicate the duration of mechanical alloying. For B samples, the
numbers between the letters indicate the duration of milling of WC powders.

Electrical conductivites of the infiltrated samples were determined according to Eddy
current method. For this purpose measurements were taken from both side of the
samples. Five different values were taken at five different points from each side and

then average values were calculated.

The densities were measured by using the Archimedes technique. The measurement

was made for five times and the mean values were found.

Micro hardnesses were acquired at the Vickers microhardness machine. The values
were taken from front side of the samples and the profiles of the samples. The
measurement was made for twenty five times at five diffrent points and the mean

values were found.

In addition to phase analyses performed by using X-ray diffraction (XRD), light
microscopy (LM) and scanning elektron microscopy (SEM) techniques were applied

to observe microstructures.

After metallographically preparing samples, the front and back sides and profiles of
the samples were examined through the infiltration direction by using LM. The front
sides and the profiles were also investigated by scanning electron microscopy (SEM)

technique to observe the microstructure under higher magnifications.
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1. GIRIS

Elektroteknik endiistrisi ve elektrik enerjisi iletim malzemelerinin gelistirilmesi ve
daha fazla enerjinin tiiketim noktalarina ulastirilmasi giin gectikce 6nem kazanan bir
hal almaktadir. Daha fazla enerjiyi nakil edebilecek yeni malzeme ve diizeneklerin
gelistirilmesi ve bu enerjinin dagitim noktalarinda kullanilacak c¢esitli tip salterler ve
bunlarin tasarimi 6nem kazanmaktadir. Salterlerin 6nemli kisimlari ise agma kapama
devreleridir. Bu malzemelerin olabildigince yiiksek elektrik iletkenligine ve aym
zamanda yliksek mekanik O6zelliklere sahip olmalart istenmektedir. Bu dogrultuda
simdiye kadar W/Cu, W/Ni, WC/Co/Cu gibi degisik malzemelerle bu nihai iiriin elde
edilmistir. Elde edilen bu kompozit malzemelerin, 6zellikle iki metal veya metal dis1
bilesiklerden olusmasi istenmektedir. Volfram metalinin yiiksek maliyete sebep
olmasi dolayisiyla, onun yerine daha ucuz ve daha sert bir malzeme olan volfram
karbiir intermetalik malzemesinin kullanilmasi disiiniilmiis ve bakir ile birlikte
kompozit malzeme iiretimi yapilmaya c¢alisiimistir. WC/Cu sistemleri kat1 ve sivi
bolgelerinin her ikisinde de ¢oziiniirlik gostermemektedir. WC/Cu sistemleri tizerine
yapilan caligsmalar incelenmis ve mekanik alasimlama ile kati halde denge dist
proseslerde birbiri igerisinde ¢oziilemeyen sistemlerin nano skalada birbirleri
igerisinde mikro kaynaklanabildigi ve birbirlerinin kristal yapilar1 igerisinde

atomlarimin yerlesebildigi goriilmiistiir.

Bu tez c¢alismasinda, mekanik alasimlamanin, sizdirma teknigine etkisi incelenmek
suretiyle, nihai olarak elektronik kontaktor malzemesi olabilecek yapilar elde
edilmeye ¢alisilmistir. Bunu yaparken, WC — Cu mekanik alasimlamasi yapilmis ve
elde edilen malzeme, WC iskeleti iizerine sizdirtlmistir. Sizdirma islemi ile
amaclanan, sivi haldeki Cu pargaciklarinin sizarken kendileriyle birlikte mekanik
alasimlanmis ince WC pargaciklarini da indirmesi ve nihai olarak mekanik 6zellikleri

yiiksek ve elektrik iletkenligi iyi olan WC/Cu malzemesinin tiretilmesidir.

Calismanin birinci basamagini malzeme sec¢imi olusturmaktadir. WC tozlarinin
parcacik boyutu 6giitme sonrasi tespit edilerek karakterizasyon islemleri yapilmastir.

Ikinci basamakta Cu tozu ve WC tozundan hareketle hazirlanan karisim mekanik



alasimlanmustir. Ugiincii basamakta baslangi¢ Cu tozlari, pargacik boyutu inceltilmis
WC tozlar ile karistirilmis ve elde edilen sizdirilacak tozlar belirli bir basingta
optimize edilerek preslenmistir. Ayn1 basingta preslenerek WC iskeleti elde edilmis
ve sikistirilmis WC/Cu malzemeleri, iskelete sizdirilmistir. Calismanin dordiincii ve

son basamagini karakterizasyon islemleri olusturmaktadir.



2. GENEL BILGILER VE LITERATUR CALISMASI

2.1 Toz Metalurjisi

Toz metalurjisi (T/M) modern bir imalat yontemidir ve ileri teknoloji malzemelerinin
tiretilmesine ¢ok uygundur. (Liu, 1994; Huda, 1995). Genelde kiigiik parcalarin ¢ok
sayida ve ekonomik {iretimini saglar. Parcalarin 6zellikleri oldukga dar toleranslarda
kontrol edilebilir ve diger liretim yontemlerine gore daha az ylizey islemeye
gereksinim duyulan bir imalat bi¢imidir. Temel olarak, karistirilmis veya o6n
alasimlanmig veya mekanik alasimlanmig tozlarin bir kalip igerisine doldurularak
istenen sekilde sikistirilmasi ve elde edilen sikistirllmis numunenin kontrolli
atmosfer firiminda toz parcaciklarin birbirleri ile bag yapmalarmi saglamak icin

sinterlenmesi islemidir (Newkirk, 2004).
Toz metalurjisi islemi bir¢ok ¢ekici yan sunmaktadir (Lloyd, 1994):

e Temel olarak hemen her alasimin matris olarak kullanilmasina olanak tanir.

e Kat1 hal islemler dolayisiyla matris ve takviye elemanlar arasindaki
etkilesimler en aza indiginden, hemen her takviye elemanin kullanilmasina
olanak tanir.

e Hizla katilastirilabilen malzeme olarak kullanilmasi i¢in denge dis1 alagimlara
olanak tanir. Ozellikle yiiksek sicaklik uygulamalarinda kullanilacak
kompozitler igin énemli bir bulgudur.

e Takviye elemanlarin yiiksek hacimsel oranda olmasi miimkiindiir. Bu sayede
elastisite modiilii en yiiksek degere ulasirken, kompozitin 1s1l genlesme

katsayisini en aza inmektedir.

Yiiksek kaliteli ve karmasik parcalarin ekonomik olarak {iretilebilmesi, toz
metalurjisini cazip kilmaktadir. T/M farkli boyut, sekil ve paketlenme o6zelligine
sahip metal tozlarin1 saglam, hassas ve yiiksek performansl parcalara doniistiiriir. Bu
islem; sekillendirme veya presleme ve daha sonra parcaciklarin sinterleme yolu ile
1s1l baglanmasi basamaklarini icerir. T/M nispeten diisiik enerji tiiketimine, yliksek

malzeme kullanimina ve diisiik maliyete sahip otomatiklesmis islemleri verimlice



kullanir. Sahip olunan bu &zellikler ile T/M verimlilik, enerji ve hammadde gibi
giintimiiz kaygilarin1 ortadan kaldirir. Bunlarin sonucu olarak, T/M konusu stirekli
gelismekte ve geleneksel metal sekillendirme operasyonlarmin yerini almaktadir

(Campbell, 2006).

T/M’nin uygulamalar1 oldukga genistir. Volfram lamba filamentleri, discilik, disli
carklar, yaglamasiz yataklar, elektrik kontaklari, niikleer gii¢ yakit elemanlari,
ortopedik gerecler, ofis makineleri pargalari, yiiksek sicaklik filtreleri, ucak fren
balatalari, akii elemanlar1 ve jet motor parcalart metal tozlarindan iiretilen parcalara
ornek olarak verilebilir. Ayrica, metal tozlar1 boyalar, gdzenekli betonlar, basilmis
devre levhalari, zenginlestirilmis un, patlayicilar, kaynak elektrotlari, roket yakitlari,
baski miirekkepleri, lehimleme aletleri ve Kkatalizorlerin iiretilmesinde de
kullanilmaktadir. Ozellikle elektrolitik kontaktdr malzemeleri iiretiminde, son
donemde kullanim orani artmis olan sizdirma tekniginin, toz metalurjisi yontemleri
icerisinde goreceli par¢a basi maliyeti ve yogunluk arasindaki iliskiyi Sekil 2.1

vermektedir:
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Sekil 2.1: Toz metalurjisi yontemleri arasinda, elektrolitik kontaktér malzeme
tiretiminde parca basi nispi maliyeti ve yogunluk iliskisini gosteren grafik
(Hoganaes Corporation, 2009).



2.1.1 Baslangic malzemeleri

Baslangic malzemeleri, toz metalurjisinde basarili bir proses i¢in biiyliik 6neme
sahiptirler. Tozlarin kimyasina ve saflifina ek olarak, parcacik boyutu, boyut
dagilimi, partikiil sekli gibi bir ¢cok detay daha prosesin basarili olmasi i¢in 6nem arz
etmektedir (Newkirk, 2004). Nihai iriinii elde ederken, tozlarin 1sil uyum veya
uyumsuzlugu, mekanik davranislari, kimyasal kararliliklar1 ve maliyet gibi faktorler

onemli rol oynamaktadirlar (Liu, 1994).

2.1.1.1 Kanstirma ve harmanlama

Tozlarin se¢iminden sonraki adimi karigtirma veya harmanlamadir. Bu adim, nihai
tirtiniin mekanik 6zelliklerini etkileyecek olan ham parcanin parcacik dagilimina ve
gozenek oranina etki etmektedir. Bu tozlarin akiskanligina, viskozite degerlerine
bagli olarak topaklanma, kiimelenme gibi parcacik ylizey enerjisini azaltacak
sorunlar olusabilmektedir. Degisik parcacik boyutundaki kiimelenme davranislari

Sekil 2.2’de gosterilmistir;

faraad ¥

Sekil 2.2: Cevrim sayisina bagli olarak karisimin Monte Carlo modellemeleri
(Clyne, 1993).

Sekil 2.2°de goriildiigii lizere, biiylik parcaciklar, ufaklarin bosluklar1 doldurmasi

sonucu yukariya c¢ikmaktadirlar. Bunun Gtesinde, parcaciklar arasindaki yogunluk

farki ve tozlarin benzer boyutta olmalar1 da ¢ok 6nemlidir. Daha hafif pargaciklar

yukariya hareket etme, daha agir parcaciklar ise asagida topaklanma egilimindedirler

(Liu, 1994).

2.1.1.2 Sikistirma

Karigtirma ve harmanlama sonrast belirli bir basing altinda presleme yapilarak ham
parca elde edilir (Liu, 1994). Bu adim toz metalurjisi isleminde en Onemli

adimlardan bir tanesidir. Ciinkii bu adimda, nihai iiriindeki tozlarin yogunlugu ve



yogunlugun homojenligi ayarlanmaktadir. Son o&zelliklerin  yogunluga ve

homojenlige bagli olmasi, bu adim1 6nemli kilmaktadir (Newkirk, 2004).

Geleneksel presleme yontemlerinde, basing genellikle tek bir yonde ve diizensiz
uygulanmakta, dolayisiyla yetersiz yogunluklar elde edilmektedir (Liu, 1994).
Cogunlukla presleme isleminde, mekanik ve hidrolik presler ile rijit kaliplar
kullanilmaktadir (Newkirk, 2004). Sekil 2.3’de hidrolik preslemenin sembolik

gosterimi verilmistir:

Sekil 2.3: Tek yonli konvansiyonel preslemenin sematik gosterimi (Liu, 1994).

Ham parcalarin kalitesini daha iyi kontrol edebilmek icin, soguk, 1lik ve sicak

izostatik presleme teknikleri gelistirilmistir (Liu, 1994).

2.1.1.3 Sinterleme ve sizdirma islemi

Presleme islemi sonrasi yiiksek sicakliklarda, kismi ergimelerle pargaciklar arasinda
baglar olusturan 1s1l isleme sinterleme adi verilir. S1zdirma tekniginde (infiltrasyon)
ise, parca igerisindeki birbirleri ile baglantili gozenekler, ana metalin sinterleme
sicakligindan daha diisiik bir ergime sicaklifina sahip bir alagimla doldurulur.

Ornegin, bakir esasli alagimlar sinterleme esnasinda demir esasli parcalara sizarlar

(Thiimmlee, 1993).
2.1.2 Mekanik alasimlama

2.1.2.1 Mekanik alastmlamanin tarihi ve aciklamasi

Malzemelerin performans ve oOzelliklerini iyilestirmek amaciyla, kimyasal,
konvansiyonel 1sil, mekanik ve termo mekanik yontemlerde degisiklikler yapilarak
mekanik, kimyasal ve fiziksel 6zellikler gelistirilebilmistir (Suryanarayana, 2001).

Sonug itibariyle, malzemelerin denge dis1 islemi, konvansiyonel yontemlere gore



daha iyi ve gelismis malzeme iiretimine olanak tanidigi i¢in bircok miihendis ve

bilim insaninin dikkatini gekmistir (Suryanarayana, 2001).

Ileri malzemelerin yap1 ve biinyesi denge disi kosullar altinda daha iyi kontrol
edilebilmektedir. Mekanik alasgimlama (MA), bu tip denge disi kosullar altinda
gerceklestirilen iiretim yontemidir (Suryanarayana, 2001). MA, tekrarli soguk
kaynaklama, kirma ve toz parcaciklarin yiiksek enerjili Ogiitme ile tekrar
kaynaklanmas1 islemleri ile kontrollii ince mikroyap1 elde edilmesini saglayarak
kompozit malzeme iiretimi yapan bir toz metalurjisi yontemidir (Ovecoglu, 1987;

Benjamin, 1992; Suryanarayana, 2001).

MA islemi ilk olarak 1960’larin sonunda International Nickel Company (INC)
sirketinden Paul D. Merica Arastirma Laboratuari’nda uygulanmistir. Endiistriyel bir
gereklilik olarak gaz tlirbin motoru parcalarinin iiretimi icin oksit disperse edilerek
sertlestirilmis nikel esasli siiper alasim iireterek baslamistir (Ovecoglu, 1987;
Suryanarayana, 2001; Delogu, 2003). Bununla birlikte, takip eden arastirmalar
sonucunda, yar1 kararli faz doniisiimlerinin MA ile gergeklesiyor olmasi malzeme

biliminde 6nemli uygulamalara yeni bir kap1 agmistir (Delogu, 2003).

MA, ckonomik ve Onemli teknik avantajlar getiren basit ve ¢ok yonli bir
teknolojidir. MA’nin en Onemli avantajlarindan bir tanesi, baska bir yontemde
miimkiin olmayan, birbiri igerisinde normal olarak ¢dziilemeyen elementlerin
alagimlanabilmesidir. Bunun nedeni, MA tamamen Kati hal islem teknigi olmasi ve
dolayisiyla faz diyagramlari sinirlamalarinin bu islem igin gegerli olmamasidir
(Benjamin, 1992). Ayriyeten, MA geleneksel bilyeli 6giitme islemine gore pargacik
boyutundan bagimsiz olarak homojenligi saglayabildiginden daha {istiin bir teknoloji

konumundadir (Goff, 2003).

2.1.2.2 Degirmen cesitleri

Mekanik alagimlanmis tozlari tlretmek i¢in degisik yiliksek enerjili  6glitme
ekipmanlart kullanilmaktadir. Bu ekipmanlar Spex Karistirici/Degirmen, gezegen
bilye, attritor ve ticari degirmenlerden olusmaktadir. Bunlarin farkli kapasiteleri,
oglitme etkileri ve sogutma, i1sitma v.b. ayarlama initeleri bulunmaktadir

(Suryanarayana, 2001; Goff, 2003).

Spex karistirici/degirmenleri laboratuar arastirmalarinda genellikle kullanilmaktadir.

Baslangi¢ bilesenlerinin yogunluklarina bagl olarak 10 — 20 gr toz 6giitebilmektedir



(Goff, 2003). Bu tiir degirmenlerin ortak 6zelligi numuneyi ve 6giitme bilyelerini
iceren bir kaplarinin olmasidir. Bu kaplar mengene ile sikistirilmis ve giivene alinmig
ve 1200 d/d ortalama hiziyla ii¢ yonde toz mikroyapisimi incelterek donmektedir
(Suryanarayana, 2001; Goff, 2003).

Bilye — bilye ve bilye — kap ¢arpismalart devamli kesiserek toz bilesenleri zamanla
birlikte incelmekte ve homojen disperse bir mikroyap1 olusturmaktadir (Goff, 2003).
Spex Kkaristirici/degirmenleri igin sertlestirilmis ¢elik, aliimina, volfram Kkarbiir,
zirkonya, paslanmaz celik, silikon nitrit, metakrilat ve plastik kap malzemeleri
bulunmaktadir (Suryanarayana, 2001). Tipik bir Spex degirmeni ve volfram karbiir
kaplar1 Sekil 2.4’te goriilebilmektedir.

(b)

Sekil 2.4: a) Tipik bir Spex karistirici/degirmen b) Volfram karbiir kaplar, bilyeler,
kapak (Suryanarayana, 2001).

Bir diger degirmen cesidi ise yiizlerce gram toz 6glitmeye olanak taniyan gezegen
tipi degirmendir. Gezegen tipi denmesinin nedeni kabin sabit bir yOriinge lizerinde
hareket etmesidir. Merkezkag kuvveti, bu kaplarin kendi eksenleri ve igerdikleri toz:
bilye oranin ve agirligina bagh olarak olusmaktadir. Sonugta, tozlar hareket eden

bilyeler ve kabin duvarlarnt arasinda sikismakta ve incelmektedir. Spex



karistirici/degirmenlerine gore ¢ok daha yiiksek hiza cikilabilse de, Spex’deki darbe
frekansi ¢ok daha fazla olmaktadir (Benjamin, 1992). Sekil 2.5’te, gezegen tipi

degirmenin bilye hareketinin sematik gosterimi bulunmaktadir.

1“"]1‘}]}" Biliim « Destekleme
Diskinin
Hareketi

Merkezkac
Kuvvet

Ogiitiicti Kavanozun Déniisii

Sekil 2.5: Degirmen igerisindeki bilye hareketinin sematik gosterimi (Suryanarayana, 2001).

Bir diger degirmen tipi ise attritor degirmenleridir. Bu degirmenlerde yiiksek
miktarlarda (0,5 — 40 kg) toz aym zaman diliminde &giitiilebilmektedir
(Suryanarayana, 2001). Yaklasik 250 d/d hizla tank igerisinde donen dikey bir saft
icermektedir (Goff, 2003). Saft dondiikce, bilyeler yerde durmakta olan tozlarin
lizerine diiserler. Iticiler/kanath karistiricilar bilye yiiklemesini hizlandirir ve toz
boyutunun, bilyeler ve kap duvarlar1 ve bilyeler, ajitatdr safti ve iticiler arasinda
sikigmastyla azalmasina neden olur. Yiiksek hizlarda merkez kag¢ kuvveti dnemli bir
rol oynar ve sistemi daha da hizlandirir. Bu durum bilyelerin kap duvarma
ignelenmesiyle sonuglanir ve 6giitme islemi durur (Suryanarayana, 2001). Attritor

degirmenin sematik gosterimi Sekil 2.6’da verilmektedir.
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Sekil 2.6: Attritor degirmenin sematik gosterimi (Goff, 2003).



Ticari degirmenler, yukarida bahsedilen diger degirmenlerden ¢ok daha biiyiik

boyutlarda ve yiizlerce kilogram tozu tek zamanda Ogiitebilmektedirler. Kitlesel

iiretim i¢cin mekanik alasimlamada bilye agirliklar1 1250 kg’a kadar ¢ikabilmektedir

(Suryanarayana, 2001). Kitlesel iiretim yapan ticari degirmen fotografi Sekil 2.7°de

goriilmektedir.

Pip— L k

Sekil 2.7: Kitlesel tiretim yapan ticari degirmen (Suryanarayana, 2001).

2.1.2.3 Ogiitmede proses degiskenleri

Mekanik alasgimlama karmagsik ve bundan otiirii igerisinde arzulanan faz ve/veya

mikroyapiy1 etkileyecek bir¢ok degiskeni barindirmaktadir. Son iiriine etki eden bazi

Oonemli parametreler sunlardir:

Degirmen cinsi,

Ogiitme kab,

Ogiitme hiz1,

Ogiitme siiresi,

Asindiricinin tipi, boyutu ve boyut dagilima,
Bilye: toz oranm

Ogiitme atmosferi,
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e Proses kontrol araglari,

o Ogiitme sicakligi.
Tim bu proses degiskenleri birbiri ile iligkili olup bagimsiz degildirler.

Kaplar igerisinde kullanilan malzemeler 6nemlidir. Ciink{i carpigsma sonrasi kii¢iik
catlaklar, kirilmalar ve kopmalar olmaktadir. Kopan bu kiiciik parcalarin yapiya
karisarak kompozit malzemenin homojenligini/safligin1 bozmasi istenmemektedir.
Aym sekilde kaplarin 6giitmenin devamini getirmesi i¢in dayanikli malzemelerden
secilmis olmas1 gerekmektedir. Bu nedenle kaplarin, agindiricilarin aynit malzemeden
secilmesi daha yararli olacaktir. Diger tarafta ise, ayn1 malzemelerin secilmesi de

kimyasal yap1y1 degistirebilmektedir (Suryanarayana, 2001; Goff, 2003).

Diger bir 6nemli nokta ise bilye: toz oranidir. Bir¢ok arastirma g6z oniine alindiginda
1:1 ila 220:1 araliginda genis bir gosterge cizelgesi karsimiza c¢ikmaktadir. Genel
olarak 10:1 orani, az kapasiteli SPEX degirmenlerinde tercih edilmektedir. Bilye: toz
orani Ogiitme sirasinda tozlarin istenilen faz duruma gelmesi i¢in gereken zamana
onemli bir etki etmektedir. Bilye: toz orani arttik¢a, gereken zaman azalmaktadir

(Suryanarayana, 2001).

Ogiitme atmosferi MA islemi i¢in 6nem arz eden diger bir degiskendir. Ozellikle
oglitme atmosferi toz igerigine etki etmektedir. Korozyon, oksitlenme gibi sonuglar
dogurabilmektedir. Bu nedenle vakumlu veya argon veya helyum gibi inert gaz
ortaminda bu islem gerceklestirilmelidir. Kaplart doldurma ve bosaltma islemi

atmosfer kontrollii kutu icerisinde yapilmalidir (Suryanarayana, 2001; Fecht, 2002).

MA igin en 6nemli degisken Ogiitme siiresidir. Cogu durumda, i¢yapinin (pargacik
boyutu, kristal boyutu, lameller yerlesimi vb.) incelme orani islem siiresi ile
logaritmik olarak artmaktadir (Sekil 2.8) ve bundan dolay1 baslangi¢ pargacik boyutu
goreceli onemsizlesmektedir. Birka¢ dakikadan bir saate dogru, lamellerin yerlesimi
genellikle ufalmakta ve kristal (veya pargacik) boyutu nano boyutlara incelmektedir.
Ihtiyag duyulan zaman kullanilan degirmen cinsine, 6giitme yogunluguna, toz: bilye
oranina ve Ogiitme sicakligma baglidir. Bu siireler bu degiskenlerden birine veya
birkagina veya kombinasyonlarina bagl olarak belirlenebilmektedir. Fakat buna
ilaveten, kirlilik oraninin artmasi ve bazi istenmeyen fazlarin olugmasi bu siireyi
gerekenden daha yukariya cekebilmektedir. Tozlarin, gereken siireden daha fazla

ogiitiilmemeleri gerekmektedir (Suryanarayana, 2001).
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Azalan bilye : toz orani

Pargacik boyutu/tane boyutu, nm

Ogiitme siiresi, h

Sekil 2.8: Pargacik ve tane boyutunun 6giitme siiresi ile degisimi. (Suryanarayana, 2001).
2.1.2.4 Mekanik alasimlama mekanizmasi

Yiiksek enerjili 6glitme sirasinda toz pargaciklart tekrar ve tekrar ezilir, soguk
kaynaklanir, kirilir ve tekrar kaynaklanirlar. Ne zaman iki bilye ¢apigsalar, aralarinda
bir miktar toz sikismaktadir. Genel olarak her ¢arpismada 1000 civarinda pargacik
kiimelenmektedir (Sekil 2.9). Darbe kuvveti plastik deformasyona ve toz

pargaciklarin sertlesmesi ve kirilmasina yol agmaktadir.

Sekil 2.9: Bilye — toz — bilye carpigsmasinin sematik gosterimi (Suryanarayana, 2001).

Sonugta MA, oksit dispersiyon sertlestirmesi, karbit dispersiyon sertlestirmesi, kati

¢ozelti sertlestirmesi ve altyap: sertlestirmesini saglamaktadir (Ovegoglu, 1987).

Daha iyi anlayabilmek adina MA islemini, li¢ veya dort ayri kademeye bolmekte
yarar vardir (Ovecoglu, 1987; Goff, 2003).

Birlikte kaynak olusabilmesi i¢in yeni yiizeyler olugsmaktadir ve bu sayede pargacik
boyutunda artis olmaktadir. Ciinkii 6giitmenin ilk asamalarindan itibaren, parcaciklar

yumusaktirlar ve bir arada kaynaklanip daha biiyliik parcacik olusturma
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egilimindedirler. Kompozit pargaciklari bu kademede karakteristik katmanli bir yap1
olustururlar. (Sekil 2.10) (Ovecoglu, 1987).

Bilye-Toz-Bilye Carpigsmasi

A Metali O

B Metali @ —_— T

=Y
Intermetalik O —_—— é’g?fgg

Serpinti ‘ ( e Q ‘
i i)

—J —
20pm 0.5um 20pm 0.5um
Tipik baglangig tozlan Tek carpigma sonrasi

Sekil 2.10: Tipik MA islemindeki baslangi¢ tozlarinin deformasyon karakteristigi
(Suryanarayana, 2001).

Bilyelerin ¢arpismasi sirasinda, metalik fazlar ezilir ve iist iiste binerler. Bu esnada
temiz ylizeyler birbirleri ile temas kurarak soguk kaynaklanirlar. Kirilgan bilesimler
(intermetalik ve katki malzemeler), bu soguk kaynaklanan ara yiizeylerde tikanirlar
(Goff, 2003). Sekil 2.11 bazi pargaciklarin katman olusturduklari bu kademeyi

gostermektedir.

Totermelaliic

PDlepiraoid

Mgl B

' _ ' —

100 pm 0.5 um

Sekil 2.11: Baslangic bilesenlerinin kompozit igerisinde olusturduklar1 katmanli
yapiy1 igeren ilk kadem (Ovecoglu, 1987).

Orta kademelerde, devam eden kaynaklanma ve soguk sertlestirme sonrasi olusan

kirilma ile birlikte toz pargaciklar incelmektedirler (Goff, 2003). Bu kademede

kirtlma egilimi soguk kaynaklanmaya gore baskin gelmektedir (Lloyd, 1994). Sonug

olarak bu kademede, katmanlar arasi yerlesme azalir ve parcacik icersindeki
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katmanlar artarlar (Suryanarayana, 2001). Sekil 2.12, azalan lamel kalinlig1, ¢dziinen
ayrisma ve bu islemin orta kademelerdeki yeni faz doniisiimlerinin sematik bir

gosterimidir.

A Metali
Yankararh Faz

Yayinma . Serpinti (Dispersoid)
=Y ; .
HISK ‘ Intermetalik
| ' Pydd ".‘:.':-_.1-..:*——-- Cokelti Fazi

\$ w11 TS

Serpinti (Dispersoid)

B Metali

Sekil 2.12: Azalan lamel kalinligi, ¢oziinen -ayrismast ve yeni faz doniigiimlerini
gosteren siirecin orta kademesi (Ovecoglu, 1987).

Son kademede, kaynak orani ve kirilma orani arasindaki dengeye ulasilir. Sonug
olarak ufak parcaciklar, kiritlma olmaksizin deformasyona direnebilir konuma gelirler
ve daha biiyiik boyutlarda, ince taneli yapilar elde edilmesine olanak saglayacak

egilime girerler (Sekil 2.13), (Suryanarayana, 2001).

pe . \-:"‘ \
- & \
M\ /™~ AR S\ .
ﬁ: { ¥ /""J\Vj/ Ince taneye sahip denge fazlar.
|

{ N s > | :
K % X Falauyladelonmeediimig yaps. ;( \ 2 /e Serpinti (dsipersoid) dagilimi
2 \

X Yarikararh Yapi \ \. £ 3
\;_ ;) \ / ) . Tr/ § diizenli
‘(\" l\_¥/‘ =
e B,
— ol

Sekil 2.13: islemin ve sertlestirmenin son kademesi (Ovecoglu, 1987).

Ayrica, her bir pargacik bilesimi, baslangi¢ toz karigim bilesimi ile esit olmaktadir.
Lameller 1sik olarak yeniden ¢6ziilmeye miisait degillerdir ve katki malzemelerin
(dispersoid) yerlesimi kaynak ara yiizeyleri arasindaki mesafe ile esittir (Ovegoglu,
1987). Bu noktada daha fazla mekanik alasimlama yapilmas: katki malzemelerin
(dispersoid)  dagilimim1  arttrmamakta  veya  mikroyapt = homojenligini
iyilestirmemektedir (Ovecoglu, 1987; Goff, 2003). Bu kademede pargacik boyut
dagilimi1 daralmaktadir; cilinkii ortalama parcacik boyutundan daha biiyiik boyuttaki
parcaciklar, ufak parcaciklarin ortalama topaklanma hizindan daha diisiik bir hiza

diismektedirler (Suryanarayana, 2001).
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Siinek — siinek, siinek — gevrek ve gevrek — gevrek sistemleri ile ti¢ farkli metal ve
alasim birlesimleri MA ile yapilabilmektedir. MA altinda bu {i¢ sistem de ayr1 ayri
incelenebilmektedir (Fecht, 2002).

Stinek — siinek birlesiminin MA i¢in ideal oldugu distiniilmektedir. Basarili bir
alasimlama i¢in en az % 15 slinek malzeme igerigi olmasi tavsiye edilmektedir. Bu
bir gergektir, ¢linkii alasimlama tekrarlanan soguk kaynaklanma ve toz parcaciklarin
kirilmasi ile gergeklesir (Suryanarayana, 2001). Eger higbir parcacik siinek degilse,
soguk kaynaklanma ger¢eklesememektedir (Ovegoglu, 1987).

Stinek — gevrek sistemlerde Ggiitmenin baslarinda, gevrek oksit veya intermetalik
parcaciklar ufalanirken, siinek metal toz pargaciklart bilye — toz — bilye
carpismalarina ugrarlar (Sekil 2.9). Bu ufalanan gevrek parcaciklar, siinek bilesenler
tarafindan engellenmekte ve bunlar igerisinde hapsolmaktadirlar. Gevrek bilesenler,
lameller arast bosluklara yerlesmektedirler (Sekil 2.14a). Devam eden o6giitme ile
birlikte siinek parcaciklar sertlesirler, lameller sarmal bir hal alirlar ve incelirler
(Sekil 2.14b). Ogiitme ilerledikce, lameller daha fazla incelmekte, lameller arasi
bosluklar azalmakta ve gevrek parcaciklar diizensiz bir sekilde disperse
olmaktadirlar. Ozellikle birbiri icerisinde ¢oziiniirlik gdstermeyen sistemlerde,
gevrek parcaciklar siinek matris igerisinde bu sekilde disperse olurlar (Sekil 2.14c),

(Suryanarayana, 2001).

Gevrek — gevrek sistemlerde iki veya daha fazla gevrek bilesenlerin olmasi
durumunda, alagimlamanin olmayacagi Ongoriilmektedir. Bunun nedeni, siinek
malzeme yoklugu nedeniyle kaynaklamanin olusmamasi ve bundan dolay:
alagimlamanin beklenmemesidir. Fakat Si/Ge ve Mn/Bi sistemlerinde gevrek —
gevrek alasimlamasinin gerceklestigi rapor edilmistir. Ogiitme sirasinda daha gevrek
(daha sert) bilesenin ufalandig1 ve daha az gevrek (daha yumusak) bilesene eklendigi
gozlemlenmistir (Suryanarayana, 2001). Ogiitme sirasinda gevrek bilesenler
arasindaki malzeme gecisini saglayan olast mekanizmalar plastik sekillenmeyi
icermektedir. Bu mekanizmalar (a) yerel sicaklik artisi, (b) hatasiz hacimlerdeki
mikro deformasyonlar, (c) yiizey deformasyonu ve/veya (d) 6giitme esnasindaki
tozlarda olusan hidrostatik gerilim bolgeleri ile miimkiin olmaktadir (Suryanarayana,

2001).
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Sekil 2.14: Siinek — gevrek sistemlerin mekanik alagimlamasinin ileri safthalarinda
goriilen dispersiyon sertlesmesinin sematik gosterimi (Suryanarayana,
2001).

2.1.3 Sinterleme

Sinterleme iglemi 1s1l enerji uygulamak suretiyle yogunluk kontrollii malzemeleri ve
metal ve/veya seramik tozlardan olusan bilesikleri iiretmek icin kullanilan bir

yontemdir (Kang, 2005).

Sinterleme isleminde, atomik difiizyon ile bir pargacik baska bir parcacik ile bag
olusturmaktadir. ~ Sinterlenebilirligi ve sinterlenmis mikroyapiy1 etkileyen bircok
degisken bulunmaktadir (Cizelge 2.1). Tiim sinterleme esitlikleri difiizyon katsayisi,
yiizey gerilimi, pargacitk boyutu gibi bir siirii parametreyi igermektedir. Bu
parametreleri iki sinifta toplayabiliriz: a) i¢sel (yapisal)/ malzeme degiskenleri ve b)

dissal/ proses degiskenleri.

Cizelge 2.1: Sinterlenebilirlige ve mikroyapiya etki eden degiskenler (Kang, 2005).

Hammaddelere bagh degiskenler | Toz:
(malzeme degiskenleri) Sekil, boyut, boyut dagilimi, topaklanma vb.
Kimya:

Birlesim, safsizlik, homojenite vb.

Sinterleme kosullarina bagh | Sicaklik, zaman, basing, atmosfer, 1sitma ve

degiskenler (proses degiskenleri) sogutma hizi vb.

Temel olarak sinterleme islemi kati hal sinterlemesi ve siv1 faz sinterlemesi olarak

ikiye ayrilmaktadir. Kati hal sinterlemesi, sikistirilmis tozlarin kat1 halde sinterleme
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sicakliginda yogunlagmasiyla, sivi faz sinterlemesi ise sinterleme esnasinda sivi bir

fazin bulunmasi ile ger¢ceklesmektedir (Kang, 2005).

2.1.3.1 Kati hal sinterleme

Kat1 hal sinterleme islemi koruyucu gaz igeren bir firin igerisinde, ana metalin
ergime noktasinin altinda, Ts < T, bir sicaklikta gergeklestirilir. Bu proses yiizey
alaninda azalmaya, sikistirilmig par¢anin dayaniminda artisa ve ¢ogunlukla ¢ekmeye
yol agmaktadir. Yiiksek sicakliktaki sinterleme islemi, gdzenek sayisini1 azaltmakta
ve gozenek seklini pilriizsiz hale getirmektedir. Ayrica tane biiylimesi

goriilebilmektedir (Upadhyaya, 2000).

Birgok degisken kademe ve kitlesel doniisiim mekanizmalar1 sinterlemeyi kontrol
etmektedir. Yiizey yaymimi doniisiim mekanizmasi, hacimsel yaymim, tane siniri
yaymimi, viskoz akisi, plastik akis ve hatta kat1 ylizeyden buhar taginimi gibi kitlesel
hareketleri icermektedir (German, 1996). Sinter sirasindaki gesitli mekanizmalar

Sekil 2.15’de goriilmektedir:

N /
N\ 1- Yiizey yayinimi
‘\\ 2- Kafes yayimimi (yilizeyden)
3- Buhar taginimi
_ 4- Tane siniri yayimimi
a &I\ 5- Kafes yayinimi (tane sinirindan)
\‘ ‘) § 6- Plastik akis
j
2 /g
\ J
\\’ }/)3 3
6 - e
A dan e
}/,/,/’ I\
oo // 1 \‘\
,'y \
7 \
/ \
\
/ \
/’ \

Sekil 2.15: Temel sinterleme mekanizmalar1 (Uphadhyaya, 2000).

Kat1 hal sinterleme islemi ii¢ kademede gerceklesmektedir (Sekil 2.16). Bu
kademelere ek olarak pargaciklarin ilk temasa gectikleri anda zayif kohesif baglar

olusmaktadir. Baslangic kademesi genellikle 1sitma sirasinda olusur ve parcaciklar
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arast olusan boyunun hizli tane biiyiimesi ile karakterize olmaktadir. Onemli bir
boyun biiyiimesi varsa da, boyunun ger¢cek hacmi ufaktir. Dolayisiyla bu bolgedeki
kiitle de azdir. Orta kademede, gézenek yapisi piiriizsiiz ve birbirine bagli neredeyse
silindirik bir yap1 hali alir. Yalitilmis gozenekler sinterlemenin ve yavas

yogunlagmanin son kademesinde goriilmektedirler (Johnson, 1993).

111 IR

Son kademe
__________________ (yahtilmig gbzenekler)

Orta kademe
(birbirine baglanmig gozenekler)

b~ 39, Baslangic kademesi
_______________ —— - (boyun verme)

Goreceli yogunluk %

Ham parca

Y

Sinter siiresi

Sekil 2.16: Toz ham parcanin yogunlagsma egrisini ve li¢ sinterleme kademesini
yog g
gosteren sema (Kang, 2005).

2.1.3.2 Sivi faz sinterleme

Siv1 faz sinterleme islemi, birden fazla bilesen igeren pelet malzemelerin katilagsma
cizgisi iizerinde bir sicaklikta olmasi ve ortamda sivi varligi ile ger¢eklesmektedir.
Kat1 hal sinterlemesinden farkli olarak, sivi fazdan hizla malzeme taginimi
dolayisiyla mikroyapidaki degisim de hizli olmaktadir (German, 1985). Siv1 faz ile
birlikte sinterlemenin kimyasal reaksiyonlara yol a¢gmama durumu c¢ok az
goriilmektedir. Fakat basit durumlarda bu reaksiyonlar etkili bir tesir gostermezler,
yiizey etkisi daha baskindir. Bundan dolay1 ana parametreler; 1) sivi fazin miktari, i1)

viskozitesi, ii1) katiya bagl 1slanabilirligi ve iv) katinin sividaki ve sivinin katidaki

¢Oziiniirligl (Boch, 2001).

Homojen ve heterojen sistemler olmak iizere iki tip siv1 faz sinterlemesi mevcuttur.
Heterojen sistemlerde, kati malzeme sinterleme sicakligina kadar sitilir ve siv1 faz,
sinterleme boyunca sekillenmeye devam eder ve soguma sirasinda katilagir.

Homojen sistemlerde ise, sivi faz matris igerisinde ¢oziinerek asama agsama kaybolur.
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Genel olarak sivi faz sinterlemesinde parcaciklarin yeniden yerlesim asamasi,
¢Oziinme — yeniden ¢okelme asamasi, sivi 6ziimlenmesi ve kati hal tane biiylime

asamasi olmak {izere dort agsama goriilmektedir (Ring, 1996).

Bugiin s1v1 faz sinterlemesi ile dental porselenler, karbiir kesici takimlari, otomotiv
baglanti rotlar1 ve refrakter seramikleri gibi iiriinlerin tretiminde uygulanmaktadir

(Upadhyaya, 2001).

2.1.4 Sizdirma yontemi

S1zdirma islemi en genel anlamda sinterlenmis bir malzemenin gozeneklerini bir sivi
metal veya alasim ile doldurma islemidir (Sekil 2.17). Bu olayda sinterlenmis katinin
ergime noktasi, sizdirilan metal veya alasimdan yeteri kadar yiiksek olmalidir

(Schwarzkopf, 1956).

On sekil
verilmis parca

Kompozit

S1v1 metal
/: RN Kompozit metal
Kalip ara ytizeyi
~ | gl
Si1zdirma ‘
alamn = |

Sekil 2.17: Sizdirma yonteminin genel agsamalarini gosteren sema (Rodrigez-Reyes,
2003).

Si1zdirma islemi sirasinda sivi, kati kiitlesi veya cephesi boyunca hareket etmekte
veya peletlenmis toz kat1 fazinin gézeneklerinden igeriye dogru niifuz etmektedir. Bu
islem siv1 faz sinterlemesine benzeyen, fakat bilesenlerden yalnizca birinin ergiyip
pelet icerisinde dagilmasiyla farklilasan bir sistemdir. Biiziilme/¢ekilme ve pargacik
yerlesimi ile bosluklar dolmaktadirlar. Sizdirma esnasinda sivi, disaridan dogru
katidaki gbézenek ile temas kurmakta ve gdzenek icerisindeki bosluktan meydana
gelen kilcal ¢ekme kuvveti ile igeriye dolmaktadir. Sistemin toplam ylizey serbest
enerjisindeki azalma sizdirma sirasinda gerekli bir 6nkosul olmaktadir ve kati — s1v1

faz sisteminin sizdirma i¢in uygunlugunu belirtmektedir. (Schwarzkopf, 1950)
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Dissal bir kuvvetin etkisi ile gozeneklere niifuz eden sivinin yarattigi ¢evresel basing,
kilcal ¢ekme hareketinin degisimine yol agmaktadir. Hidrokarbonlar, organikler ve
ametal dolgu malzemeleri kullanilarak emdirme yontemi ile sinter iirlinlerinin
gozenekleri doldurulmaktadir. Uygun bir sizdirma islemi, yiizey serbest enerjili kati

— stv1 faz sistemi i¢in asagidaki 6zellikleri ile saglamak icin yapilir (Goetzel, 1951):

e Yiksek basingta presleme, tekrar presleme, dovme, ekstriizyon veya sicak
presleme gerektirmeden yiiksek yogunluk,

e Geleneksel T/M uygulamalarini, islemlerini ve imalatlarin1 kullanarak biiyiik
boyutlarda hassas ve karmasik sekiller,

e Degisik bilesimlerde katmanli T/M pargalari,

e Standart kaynatma ve kaplama yontemlerine olanak taniyan yiizey
karakteristigi,

e Gelismis islenebilirlik, sekillendirilebilme yetenegi,

e Makul 6lciilerde kontrol edilebilir faz dagilimi,

e Gozenekler icerisindeki agisal gerilmelerin en aza inmesi nedeniyle iyi
mekanik 6zelliklerin saglanmasi,

e Etkin bir 1s1l islem sonucu dayanimin ve toklugun arttirilabilmesi.

Bu islemin gergeklesmesini saglayan en Oonemli kavram slanmadir. Bir sivinin
damlas1 diiz veya yatay durumdaki kati bir ylizeye konuldugu zaman, denge sekline
gelinceye kadar yayilir. Bu arada olusan kati — siv1 yiizeyi ile gaz fazinin yiizeyi
arasindaki aciya femas agisi denir. Bu agi, damla ceperindeki yiizey gerilim
kuvvetlerinin denge durumuna baglidir. Damla ¢eperi ise bu ii¢ fazin kesistigi ve kiy:
seridi olarak adlandirilan ¢izgidir. Genel olarak eger temas acist 90%°den kiiciikse
siviya 1slatict, 90°den biiyiikse islatmayan denir. Bir sivi, genellikle kendi ile
benzer kimyasal yapidaki ve benzer ylizeyler arasi enerji yogunluguna sahip katilar

wslatir (Nelson, 1996)

2.14.1 Sizdirma yontemi mekanizmasi

Kat1 fazdaki gozenekli yapiyr sivi fazla doldurmak i¢in sizdirmadan sonraki toplam
serbest yiizey enerjisinin, kat1 ve sivi fazin kendi serbest ylizey enerjileri ve kat1 —
stv1 yiizeyler arasi enerji de dahil olmak {izere sizdirma 6ncesinden diisiik olmalidir.
Bu durumda, kat1 ve sivinin serbest yiizey enerjileri ile ylizeyler arasi kati ve sivi

serbest enerjisi arasinda su baginti verilebilir (Semlak, 1957):
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Ysl = ¥s— y1cos 8 (2.1)

Burada

Vsl : Kat1 — s1v1 yiizeyler arasi serbest enerji

Ys Ve 71 : Kat1 ve stvinin serbest yiizey enerjileri

0 : Kat1 — s1v1 arasi temas ya da 1slatma agisidir

Islatma agis1 (dihedral agisi) iki diizlem arasindaki agiya verilen addir (Sekil 2.18).
Eger kat1 parcacik veya tane ile sivi faz kesisimindeki dihedral ag1 sifira ulagirsa, sivi
metal katinin tane sinirlart arasindan sizma egilimine girmektedir. Bu baglantiya gore
diisiik 1slatma agisi (yani katinin sivi tarafindan islatilma egilimi) sizdirmayi

kolaylastirmaktadir (Kimura, 1959).

Kat1 /

Kat1 |

Sekil 2.18: Kismi sizmakta olan sivi faz ile birlikte iki kesisen tane arasindaki dihedral ag1
ve ylizey enerjisi dengesini gosteren sekil (Semlak, 1957).

Islanmig bir siv1 eriyik i¢in kilcal basing AP, gézenek boyu d ile ters orantili olacak

sekilde degisir ve boylece su bagint1 ortaya ¢ikmaktadir (German, 1994):

AP = z”d"se (2.2)

Burada y sivinin yiizey enerjisi ve 0 ise temas agisidir. Boylelikle sizdirilan sivinin
kilcal etkilenisi, kiigiik gbzenek boyu ve kiigiik birlesme acilariyla gergeklesmektedir
(German, 1994).
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Sizdirma isleminin verimi, diger bir deyisle sizma performansi “Poiseulle kanunu”
g6z Oniine alinirsa, akigkan ya da sivinin kilcal bir ortamdan ge¢me oraniyla
iliskilendirilebilir. Bu benzerlikten yola ¢ikarak tam olarak islatilmig bir gdzenekli
yapinin ic¢indeki sivi metalin yiikselme veya yayilma orani i¢in asagidaki esitlik
verilerek sizdirmanin erken safhalarinda yiikselisin parabolikligi ag¢iklanmistir

(Semlak, 1958):

h= (%) (2.3)

2n
Burada h: Artigin yiiksekligi
t: Zaman
n: Sivinin viskozitesi
R.: Ortalama kilcal yaricap olarak verilmektedir.
Sizdirmay: etkileyen faktorler asagida verilmektedir:

— Iskelet yapinin kati parcaciklar ya da tanelerden olusmus bir ag yapist
gostermesi ve miimkiin oldugunca kapali goézeneklerden arinmis bir yapida
olmalidir (Shaler, 1965, Goetzel 1964).

— Sizdirlan metalin ergime sicakliginin olusacak kompozit malzemenin
endistriyel kullanimindaki c¢aligma sicakligindan yeteri kadar yiiksek
olmalidir (Shaler, 1965; Goetzel 1964).

— Ideal sivi metalin, kat1 iskelet taneleriyle arasindaki temas acismnin sifira
yakin olmali ve kat1 — s1v1 arasinda herhangi bir tepkime gerceklesmemelidir
(Shaler, 1965; Goetzel 1964).

— Kilcal sizma, vakum sistemi kullanilarak gelistirilebilmekte ve istenmeyen
ucucu safsizliklar ergimis metalden kolayca ayristirilabilmektedir (Shaler,
1965; Goetzel 1964).

— Basing degisimi, sizdirmay1 etkileyen bir diger degiskendir. Sistemde bir
basing degisimi olusturulmasi, sizdirma isleminin kilcal davranisa ve
1slanmaya daha az bagimli hale gelmesini saglamaktadir (Shaler, 1965;
Goetzel 1964).

— Bilesenler arasinda kati ¢ozelti olusumunun diisiik olmasi her zaman avantajli
bir durum olmaktadir. Bir miktar ¢6ziinmenin oldugu kosullarda, sivi metal

iskelet malzemesini daha fazla c¢ozerse sizdirma hizinda diisme
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goriilebilmekte ve bu sebeple sizdirma siiresinde artis olusabilmektedir
(Matsumura, 1960).

—  Sizdirllmis malzemenin yapisal Ozellikleri malzemenin mikroyapisiyla
iliskilidir. iki kat: tane veya pargacik ile sivi faz arasindaki smirlar arasi
dihedral ag¢1 sifira yaklasirsa sivi metal tane simir1 boyunca sizabilir.
Boylelikle kapali gbzenekler doldurulabilmektedirler. Fakat bu mekanizma
kat1 taneler arasindaki baglarin kopmasina ve dayanimin azalmasina yol

acabilmektedir (Kaysser, 1981).

2.1.4.2 Sizdirma teknikleri

Sizdirma teknolojisinin gelistirilmesi siiresince ¢esitli yontemler denenmis ve
uygulanmistir. Uygulanan bu yoOntemlerin bircogu az veya c¢ok miktarlarda toz
metalurjisi endiistrisinde kullanilan prosediir, donanim ve araglardan yararlanmistir.
Bununla beraber, {iriin kalitesini arttirmak adina 6zellikle bir takim araclar, baglanti
parcalari, ekler ve kaliplara ihtiya¢ duyulmustur. Ornegin bir par¢anmn seklindeki
karmagiklik veya iskelet ile s1vi arasindaki muhtemel bir tepkime nedeniyle malzeme

karbon esasli, seramik gibi segeneklerle islem gerceklestirilmektedir (Lee, 1998).

Kullanilan firin, zaman ve sicakligin kontroliine uygun olmalidir. Ayn1 zamanda
stvinin  sizdirma sirasinda gozenek yapist icinden gecisine dikkat edilmelidir.
Gozenekler dolduktan sonraki oksitlenme gibi tepkimelerin olmamasi i¢in koruyucu
atmosferde islem gergeklestirilmelidir. Kullanilan metal tozlarinin parcacik boyut
dagilimi istenilen gozeneklilik veya islem durumuna gore uygun secilmeli ve
karistirma isleminden sonra on sekillendirme (sikistirma) basinci sivi metalin

sizmasina izin verecek diizeyde tutulmalidir (Lee, 1998)

Bu gibi sorunlar1 ortadan kaldirmak ve daha iyi bir sizdirma islemi gergeklestirmek

icin ¢esitli yontemler gelistirilmistir.

Kilcal banyo sizdirmasi yonteminde, Sekil 2.19°daki gibi iskelet yap1 bir pota
igerisinde bulunan sicak metal banyosuna daldirilir. Boylelikle sivi, kilcal kuvvetler

vasitastyla malzeme igine girer ve yiikselerek bosluklart doldurur (Kang, 2005).
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Gozenekli govde

o /

Metal banyosu

Sekil 2.19: Kilcal banyo sizdirmasi (Kang, 2005).

Tamamen banyoda sizdirma yonteminde, Sekil 2.20°de goriildiigii gibi iskelet
tamamen banyo igerisine daldirilir. Sizma biitiin ¢eperlerden merkeze dogru ilerler.
Boylelikle gozeneklerdeki hava ve sivi yer degisimi sivi i¢inde sadece yayinma ile
gerceklesir. Hava kabarciklarinin ¢ikisini engellemek igin iskelet siviya yavasca veya
kademeler halinde indirilmelidir. Ergimis sivi, gézenekli malzemenin bir kismina
titresimli  bir kap icerisinde dokiilebilir. Vakum kullanilarak gaz ulastirma
gerceklestirilir. Banyoda sizdirilacak kisimdan daha fazla miktarda ergiyik

bulunmasi kaginilmazdir (Kieffer, 1949).

Gozenekli govde

o

o
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=
'ntrnr,"”r':””ll::zlll

Metal banyosu
Sekil 2.20: Tamamen banyoda sizdirma (Kang, 2005).

Temas sizdirmas: yonteminde, sizdirilacak metal tozlar1 preslenerek peletlenir ve
serbest haldeki iskeletin iizerine konulur (Sekil 2.21). Isitma ve ergitme islemleri ile
gozeneklere sizar. Bu kosulda merkeze dogru bir sizmadan Once ylizey gerilimi
olusturan sivi filmi, iskeletin biitiin yiizeylerine dagilir. Gozeneklerdeki havanin
alinmasi, vakum uygulamasiyla veya peletlenmis sizdirilacak metalin, iskeletin altina
konmasiyla saglanir. Bu yontem geleneksel sinterleme siireclerinin bir uyarlamasidir

ve liretim siireglerinde sizdirmay1 kolaylastirir (Kieffer, 1949).
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Sekil 2.21: Temas si1zdirmasi (Kang, 2005).

Dogal akisli sizdirma yonteminde, Sekil 2.22°de goriildiigli gibi iskelet iizerinde
bulunan ergimis sivi havuzunun agirligiyla olusan basing, kilcal kuvvetlerin
¢ogalmasina yol acarak sizdirma islemi gergeklesir. Yardimci basing sivinin
yiiksekliginin bir fonksiyonudur. Eger kalip kiitlesi yeterince fazla ise, birden fazla
iskelet beslenebilir. Bu durumda hassas dokiimle benzerlik gdstermesine yol acan
topaklanma olusabilir (Lavendel, 1959). Sizdirilmisg {iriiniin atik sividan ayn
tutulmasi i¢in uygun bir siirgii kapak kullanilmalidir. Eger kapak ve iskelet
malzemesi ayni1 bilesimde ise sivi, kapagin bir kismini ¢ozer ve kismen alasim
elementleriyle doyar. Bdylece sizdirilmis {iriiniin yiizeyinde erozyon olusumu

onlenebilir (Kieffer, 1949).

Dis basing emdirmesi, sizdirilmak istenen sistemin diisiik 1slanma, uygun olmayan
gozenek dagilimi ve ebadi veya sivinin yiiksek viskozitesinden dolayr kilcal
kuvvetlerin yetersiz kalmas1 gibi durumlar géstermesi durumunda malzemeye bir dis
basin¢g uygulanarak sizdirma isleminin gergeklestirilmesidir. Bu islem, daha cok
emdirme olarak adlandirilir. Bu dis basing, gaz veya sivi yardimiyla veya bir silindir
icindeki piston yoluyla ergiyigin iizerine uygulanabilir (Sekil 2.23). Sizdirilan kiitle,
gozenekleri doldurmak igin gereken miktarin {izerine ¢ikilmasiyla yapimin tim
yiizeylerini ince ve stirekli bir film olusturarak kaplayarak simirlanmistir (Langford,
1977). Boylece asir1 malzeme tiiketimi engellenmektedir. Her ne kadar alt ve {list
yiizeyler pratikte en ¢ok kullanilan temas yiizeyleri olsalar da sivi, metal iskeletin
istenilen ylizeyi ya da bolgesi ile temas ettirilebilir. Sivi, metale emdirilmeden 6nce
veya emdirme esnasinda uygun bir basing kanalina yerlesmelidir. Bu yontem,

sizdirilacak ergiyigin, bilesikteki yaymnma hareketleri sonucu olusmus degisimlere
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bagl olarak sizma islemi tamamlanmadan once katilasmaya egilimlerinin oldugu

sistemlere uygulanmaktadir (Langford, 1977).

§ ’ \\ rafit Kovan
§ § GrafitK
% § Refrakter
NN
\ o Sizdinlacak Metal
N \
\ N TiC Kapakgik
Grafit baglanti pargasi

iskelet malzeme

Grafit duvar

Refrakter

— Grafit alt mengene

LML

T

Sekil 2.22: Dogal akish sizdirma (Lavendel, 1959).

Santrifiij basingla emdirme yontemi, s1vi metalin katinin gézeneklerinden igeriye dis
basing yardimli emdirme yonteminin bir uyarlamasidir. Bu proses santrifiij hassas
dokiim yontemini kullanmaktadir. Ama daha fazla atese dayanim, kimyasal inert
seramik kaliplar ve atmosferik kontrol gibi 6zel sartlar istemektedir. Buna ilaveten,
ergimis sivinin lizerindeki santrifiij kuvveti, iskelet lizerindeki agir sivinin sizmasi
nedeniyle segregasyona yol acabilir. Bu durum 6zel kalip tasarimlari, adaptorleri

veya donanimlari gerektirir (Langford, 1977).
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Sekil 2.23: Diisiik karbonlu ¢eligin, yiiksek karbonlu ¢elik ile dis basing emdirmesi
yontemi kullanilarak sizdirilmasi islemi (Lavendel, 1959).

Vakum sizdirmasi iki cesittir. Birinci yontemde vakum iskeletin u¢ kismina
uygulanarak ergimis metal iizerindeki basincin itici gii¢ olmasi saglanir. Boylelikle
iskelet igerisinden gecen sivi faza vakum olusmus olur ve disaridaki ergiyik ile
iceriden gecen sivi faz birbirinden uzak tutulur. ikinci ydntemde, biitiin sizdirma
islemi bir vakum firminda gerceklestirilir. Ozellikle kuvvetli gaz toplanmas1 gereken
sistemlere uygulanmaktadir. iskelet yapinin ve stvinin sicakliklarini saptayamama ve

kontrol edememe sorunu vardir (Goetzel, 1951).

2.1.4.3 Swizdirma sistemleri

Asil sizdirma kosullart kesinlikle saglanmig olsa bile, yiiksek ergime sicakligina
sahip tek bir metal veya bilesik gibi ikili sistemlere, daha diisiik ergime sicakligina
sahip metallerin sizdirilmasi ¢ok¢a olmaktadir. Cizelge 2.2°de sivi bolgede birbiri

igerisinde ¢oOziinlirliigli tam ya da kismi olan sistemlerden ornekler goériilmektedir
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(Kieffer, 1949). Ayrica bu liste kat1 ¢ozeltiler olarak calisilabilecek sistemleri de

icermektedir.

Cizelge 2.2: Temel metal sizdirma sistemleri (Kieffer, 1949). Siyah noktalar
endiistriyel uygulamalari, digerleri deneysel ve potansiyel bilesikleri

gostermektedir.
Iskelet Sizdirilacak Malzeme(ler)
Ag Al Bi Co Cu Fe Mg Ni Pb Zn

Ag °

Al °

Cr O] o o O o o

Cu ® O
Fe O] o o ° o ° Q
Mg Q
Mo ® O o ° o o o Q
W ° O o O ° ° ° ©)
wcC ° ° O o °

Refrakter ozellikli metal esasli kompozit yapilar, volfram-bakir, volfram-giimiis,
molibden-bakir ve molibden-giimiis sistemleri sizdirma yontemi ile iiretilen en eski
T/M irilinleri igerisindedirler. Refrakter metallerin ergimis glimiis icerisindeki
¢Oziinlirliigli en az, ergimis bakir igerisindeki ¢oziiniirliigii ise sifirdir. Mitkemmel

1slanma karakteri ile birlikte, bu 6zellikler sizdirma i¢in ideal kosullar yaratmaktadir.

Sizdirma yontemi ile bir araya getirilen iki fazin oran1 hacimce % 35’den % 90’a
cikabilmektedir. Ust sinir, preslenmis ve sinterlenmis refrakter metal igerisindeki
birbirine bagli gézenek yapilariyla, alt sinir ise toz se¢imi ve davranisiyla kontrol
edilebilmektedir. Bu tip refrakter metallerden pargacik boyutu 50 um — 400 um
araliginda olanlar daha keskin kristal koselere sahiptirler. Bu metaller mekanik
islenmis, sinterlenmis ya da hurda metallerle sizdirma islemine dahil edildiklerinde

beraberlerinde yliksek erozyon ve asinma direnci getiriler (Goetzel, 1950).

Refrakter metal iskeleti genellikle sizdirma Oncesi 6n sinterlemeye tabi tutularak

dayanim ve kohezyon arttirilir. Sinterleme sicaklig, toz parcacik boyutu ve sekline,
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preslenme basincina ve nihai bilesime uygun olarak ve cogunlukla sizdirilacak
metalin yaklagik 100°C (180°F) iizerinde secilmelidir. Yiiksek sicakliklar ¢ok fazla
tane biliyiimesi ve ¢ekmesi egilimine yol acarlar. Bu durumda da, s1izdirma esnasinda
basarili bir sizdirma islemi i¢in gerekli olan birbirine bagh gbézenek sistemindeki
baglar parcalanabilmektedir. Sekil 2.24 artan sinter sicakligi ile birlikte volfram
tanelerinin bilyiimesini ve ozellikle 1600°C iizerinde sizdirilmis bakir fazinin

dagilimindaki degisimi gostermektedir (Goetzel, 1950).

{e) id)

Sekil 2.24: Ergimis bakir icerisine daldirllmadan 6nce sinterlenmis volfram mikroyapisinin
farkli sicakliklardaki sematik gosterimi; (a) 1100 °C
(b) 1350 °C (c) 1600 °C (d)2800 °C; 500%, (Schroter, 1931).

Devamli iskelet fazina sahip sizdirilmis yapilarin yaklasik % 65°1 yalnizca talash
islenebilmektedir. Bunun nedeni refrakter metallerin, yiiksek sicaklikta plastik
sekillendirilebilir siinek metal iskelet icerisinde daginik halde disperse olmasidir
(Kieffer, 1949). Sizdirilmis iiriiniin lehimlenmesi, sert lehimlenmesi veya kaplanmasi
genellikle piiriizsiiz ylizey filmleri veya yliksek icerikli sizdirilacak metal icerigi

yardimiyla gergeklestirilir.
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Karbiir esasl sistemler igerisinde olan volfram karbiir — kobalt veya titanyum karbiir
— nikel sistemlerinin sivi faz sinterlemesi i¢in iki fazin &tektik noktasindan
yararlanilmaktadir. Metal matris igerisinde karbiirlerin sinirli ¢oziliniir olmasi, bag
yapmay1 kolaylagtirmaktadir. Yogunlasma sirasinda sivi boyunca karbon ve metal
yaymimi, karbiir — metal faz smirlari arasindaki tepkimelerden daha az Oneme
sahiptir. Bu tip sistemlerde karbiir parcaciklarinin rijit bir iskelet yapi olusturacak
davranig sergileyip sergilemedikleri bilinmemektedir. Fakat karbiir kristalleri ve sivi
metal arasindaki yiizeyler arasi gerilim anizotropik oldugu bildirilmistir (Lend,

1980).

Sogutma sirasinda sivida ¢oziinmemis haldeki bazi veya cogu karbon ve metal
atomlar1 tane sinirlarinda ¢okelirler. Eger ilk olarak rijit haldeki iskelet sekillendirilir
ve sonrasinda sivi faz gozeneklere sizdirilirsa bu mekanizma diizeltilebilmektedir.
Matris metalin karbon ve iskelet metal ile doygunluga ulasmas: ile birlikte siv1 faz
daha az iskelet metali ¢ozmekte ve sekil bozulmasi engellenebilmektedir. Karbiir
birlesimi ve tane biiylimesi de bu esnada azalmaktadir. Metal katkili karbiirlerin, ilk
olarak tiretimleri karbiir iskeletlere alastmlanmamis baglayic1 metallerin sizdirilmasi
ile gergeklestirilmistir (Kieffer, 1950). Daha sonra baglayict metal, bir miktar iskelet
malzemesi ile On alasimlanarak temas ylizeylerinde olusabilecek erozyon
engellenmektedir. Ozellikle bu olay tek ve gift karbiirlere kobalt ve nikel

alagimlarken goriilmektedir (Baumhauer, 1927).

Mikroyapi, karbiiriin kristalik karakterini yansitir. Tam sizdirilmig bolgelerde, tane
boyutlarinda ve morfolojisinde mikroyap: farkliliklar1 goriillmez. Volfram karbiir
iskelete sizdirma islemi ile dikdortgen ve liggen taneler elde edilebilmektedir.
Titanyum karbiir i¢inse, kiibik kafesler yuvarlak taneler olarak kendisini gosterir.
Volfram karbiir ve titanyumun veya titanyum ve molibdenin kat1 ¢dzelti tanelerinin
koseleri hafif¢e yuvarlanmaktadir. Volfram karbiir ve titanyum karbiir iskeletler igin,
ozellikle baslangi¢ tozlarinin fazla karbon tasimasi durumunda, sizdirma isleminin
zayif kaldig1 bolgelerde grafit ¢okelmesi goriiliir (Goetzel, 1950). Ornek bir karbiir
sizdirma islemi olarak WC icerisine % 100 Co ve % 75 Co - % 25 WC sizdirilmasi
ile elde edilen sistemler verilebilir. Her iki sistemde de sertlik degerleri birbirine
yakin (sirasiyla 87 ve 86) ve mikroyapilar1 gdzenekli ve grafit ¢okelmis olarak elde
edilmistir. Ik sistemin yiizey durumu incelendiginde erozyon gériilmiis; fakat ikinci

sistemde erozyona rastlanmamustir.
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Demir esasl sistemlerde, katt demir ve sivi bakir arasindaki termodinamiksel
birlesme ilgisi gozenekli T/M iiriinlerin sizdirma yontemiyle elde edilmesine olanak
tanimaktadir. Daha otesi, ¢eligin miikemmel 1slanma karakteristigi, apayr1 yapilarin
sizdirma islemi sirasinda birbirine baglanmasina olanak saglamaktadir. Pelet
malzeme ve dokiim veya dovme malzemeleri veyahut karmasik veya diiz (offset)
tiretilmis iiriinlerin yaris1 bu sekilde birbirine baglanabilir. Bu tip ¢alismalar ilk
olarak Birinci Diinya Savasi sirasinda gergeklestirilmis ve 1940’larin sonunda ilk
triinler elde edilmeye baglanmistir (Reimann, 1921; Gebauer, 1921, Peters, 1946).
Ozellikle demir — bakir sinter iiriinlere gore daha iyi mekanik dzelliklerin sizdirma
ile elde ediliyor olmasi, bakirin ticari olarak ¢ok fazla 6nem kazanmasini saglamigtir

(Kopecki, 1946).

Demir dust sistemlerde, yliksek ergime noktasina sahip temel demir dis1 metaller,
diisiik ergime sicakligina sahip bir¢ok metalle sivi bolgede termodinamiksel olarak
uygunluk gostermektedir. Sonug olarak drnegin kobalt ve nikelin iskelet yapilar
altin, ayn1 sekilde bizmut, kursun ve antimuan gibi bir siirii diisiik ergime sicakligina

sahip metalle tam olarak doldurulabilmektedir (Kieffer, 1949; Goetzel, 1946).
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3. MALZEME SECiMi

Kayipsiz akim gecisi ve islem siirekliligi beklentisi olan elektrolitik kontaktor
malzemeleri, giimiis esasli, bakir esasli, grafit esasli kompozit malzemeler ile saf
elementlerden secilmektedir. Bu baglamda, birbiri igerisinde ¢Oziiniirliiglin ihmal
edilebilir oldugu birgok ¢alismada kullanilan ideal sistemlerden birisi olan WC — Cu

sistemi ¢aligmamiz i¢in segilmistir.

3.1 Volfram Karbiir (WC)

Volfram, atom numarasi 74, atom agirligi 183,85 gr/mol olan ve kimyasal simgesi W
ile gosterilen, yogunlugu 19,3 g/cm*® olan, 3482 °C'de ergiyen kimyasal bir
elementtir. Cok sert, agir, ¢elik gibi gri ya da beyaz renge sahip gecis metallerinden
biri olan volfram, volframit ve seelit igeren madenlerde bulunur. Volfram, saglam
fiziksel yapist ve alasim olmayan maddeler arasinda yiiksek erime sicakligi olan
onemli bir maddedir. Bu elementin karbon atomuyla yaptigi bilesik sonucunda
kendisinden daha sert olan volfram karbiir bilesigi elde edilir. Metalle ametal arasi
ozelliklere sahip olan volfram karbiir, yiiksek kimyasal dirence sahiptir. Yiiksek
mukavemet ve yiiksek ergime sicakligi 6zellikleriyle birlikte bir¢ok alanda kullanim

yeri bulmaktadir (Ettmayer,1994).

3.1.1 Volfram Kkarbiiriin iiretim siireclerinin tarihgesi

Ik gelistirilen yéntem H.Moissan tarafindan WOgz’iin karbon ile rediiklenmesi ile
W,C’nin eldesidir. Fakat bu yontemde ergiyik haldeki volfram cevherine kalsiyum
karbiir baglayici olarak eklenmekte ve daha sonra karbiirleme islemi yapilmaktadir.
Cok yiiksek sicakliklar gerektiren bir iglemdir. Bu iiretim seklinin kotii yani teorik
olarak % 6 civar1 karbon igermesi gereken volfram karbiir, uygun sogutma ve 1sitma
sartlarinin saglanamamasi ve baglayict miktarinin dengelenememesi sonucunda WC
— W,C otektik bilesiminin olusmasidir. Bu bilesik hacimce % 4 civar1 C i¢ermektedir
(Kieffer, 1953).
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Bir diger yontem bagska bir metal kullanilarak WC elde edilmesine dayanmaktadir.
WOg3, demir ve karbon ilavesiyle ergitilerek ve kimyasal olarak yalitimla % 93,5 W
ve % 6,1 C igeren WC bilesigi elde edilebilmektedir (Kieffer, 1953). Bu yontemde
dikkat edilmesi gereken nokta kullanilan metal(ler)in ve empiiritelerin yapiya

karigmasidir. Hizli sogutma uygulandiginda ya da gereginden fazla C ilavesi sonucu
NisW3C, CosW3C gibi bilesikler elde edilebilmektedir (Kieffer, 1953).

Bir diger yontem S.Hilpert ve M.Ornstein tarafindan ortaya konulmustur (Kieffer,
1953). Bu yontemde volfram tozlarinin {izerine gaz halde karbondioksit ve metan —

su buhar1 karisimi gonderilerek karbiirizasyon yapilmaktadir (Kieffer, 1953).

W + CH; = WC + 2H, Veya 2W + CH, = W,C + 2H, 670 °C (31)
WCls + H + CHq — WC + 6 HCI 670 °C 3.2)
WF¢ + Hy + CH3;0H — WC + 6 HF + H,0 350 °C (3.3)

Kabul edilmis en etkili yontemde ise E.Friederich ve L. Sittig, volfram tozlar
lizerine yalnizca karbon ve hava iifleyerek WC elde etmislerdir (Hiittig, 1950).
Teorik olarak bulunmasi gereken C miktarina en yakin miktar bu orandir (Kieffer,

1953). Reaksiyon:
2W +C=W,C 1400-2000 °C (3.4)
W+ C=WC (3.5

D’elhuyar tarafindan ilk kez uygulanan bir diger ve gecerli metot ise oksit
bilesiklerini dogrudan karbiirlemektir (Kieffer, 1953). Bu reaksiyonlart G.F. Hiittig
ve V.Fattinger incelemis ve volfram oksit bilesikleri kullanarak WC ftiretebilmislerdir
(Hittig, 1950).

WO;s; +4C =WC + 3CO 1400-2000 °C (3.6)
2WO0O3 + 5C = WC + 3CO;, (3.7
WC tozlari, TaC, VC, TiC ve MoC gibi diger Kkarbiirlerle beraber de
hazirlanabilmektedirler (Kieffer, 1953).
3.1.2 Karbiirizasyon

Her ne kadar volfram sert metal tozunu, dogrudan madenden, amonyum
paratungstattan ((NHz) 10(H,W12042) . 4H,0) veya gaz karbiirizasyonu ile iiretmek

miimkiin ise de tercih edilen yontem, volfram metal tozlarina, kontrolli bir sekilde
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karbonun ilave edilmesidir (Hiittig, 1950). Bu ilave, pargacik boyutlarini kontrol eder
ve sinterlenmis sert metalin sonuc ozelliklerini belirler. ilk olarak volfram tozu
“siyah karisim” arzu edilen boyutlarda dagitilir ve yiiksek kaliteli (diisiik kiil ve
stlfur igerikli) siyah karbon hazirlanir (Hiittig, 1950). Ciinki iki farkli toz 6nemli
yogunlukta, karbonun dagilimi garanti edilerek biiylik bir dikkatle karistirilmalidir.
Karistirma, bilyeli degirmenler veya oOzel karistiricilar iginde yapilir. Bilyeli
degirmenlerde, uygun karistirma icin 24 saat veya daha fazla zaman gerekebilir. Ozel

tasarlanmis karistiricilar ile 6 saat gibi daha hizli karistirma yapmak miimkiindiir

(Kieffer, 1953).

Karbiirizasyon igleminin amaci, agirlik olarak % 6,13 C oranli veya % 0,01-0,03 gibi
diisiik miktarlarda karbon igeren volfram karbiir iiretmektir. Siyah karisimdaki, siyah
karbonun ilavesi, karbiirizasyon sartlarina baglidir. Daha ince tozlar, daha fazla
oksijen veya su buhari igerir. Karbiirizasyon firinindaki gaz akis1 ve siyah karigimin
miktar1, karbon kompozisyonundan ayrica etkilenebilir (Schwetz, 2000). Sekil 3.1°de
W — C ikili faz diyagrami goriilmektedir:

3500

Svi
3250 | N /

Swvi+C

Sicaklik “C

2750

2500

2250

w 60 80 [

C.at%
Sekil 3.1: Volfram — karbon ikili faz diyagrami (Sara, 1965).
Karbiirizasyon 1400°C’den 2650°C ye varan sicaklik araliginda hidrojenin varliginda
yapilir. Hidrojen atmosferinde, siyah karbon ile gaz hidrokarbonlarin reaksiyonlar

(6ncelikle metan, CHy), volfram karbiirii olusturur (Schwetz, 2000).

W + CH; — WC + 2H, (3.8)
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Tane biiylimesini 6nlemek igin siklikla, kiiglik miktarlarda VC, TaC veya Cr,Cjs ilave
edilir. Bu ilaveler oksitler veya metaller seklinde olabilir ve volfram veya siyah
karbon karigimina uygun miktarlarda ilave edilir. Onlar ayrica saf sert metaller
olarak volfram karbiir tozlari ile karistirilabilir. Tipik bir ilave oran1 agirlik¢a % 0,5 —
2,0 arasindadir (Schwetz, 2000).

3.1.3 Volfram karbiiriin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

Volfram karbiir, ag. % 6,13 C igeren, hegzagonal siki paketlenmis, A3 kristal
yapisina sahip, yogunlugu 15,8 gr/cm3, Mohs sertligi 9 tistiinde, Vickers sertligi 1620
kg/mm? olan asitlere kars1 ve yiiksek sicakliklara dayanabilen bir volfram — karbon
bilesigidir. Ergime noktast 2870°C, elektrik iletkenligi 53 mikroohm.cm, 1s1l
gecirgenligi 84,02 W/m/K’dir. Cekme dayanimi 0,35 GPa, Young modulii 668,35 —
713,82 GPa, yorulma dayanimi 2 x 10° ¢evrim ve Poisson oran1 0,24’diir (Kieffer,
1953).

3.1.4 Volfram karbiiriin kullanim alanlar

Volfram karbiir, talagli imalatta kesici takim uclarinda, makine elemanlarinda,
yiiksek basinca dayanmasi gereken basingli pompalarda, 1s1 degistiricilerde, 1s1
kalkanlarinda, dagcilik ve yiiriiyiis gibi salon dis1 sporlar ayakkabilarinda, tirmanma
donanimlarinda, elektrik direnci yiiksek olmasi gereken yerlerde ve diger metallerle

bilesik halinde kullanilmaktadirlar (Schwetz, 2000).

Goriildiigi tizere, volfram karbiiriin kullanim alanlar1 agir sanayiden spor esyalarina
kadar genis bir yelpaze gostermektedir. Bu alanlara elementer volframin baslangig
malzemesi olarak kullanilmasi ile tiretilen gesitli ileri teknoloji volfram firtinleri de
eklendiginde, c¢ok genis ve Onemli kullanim alanlarina sahip oldugu ortaya
cikmaktadir (Schwetz, 2000). Sonu¢ olarak, volfram karbiir diinyanin en sert
malzemeleri arasinda olmasmin yaninda, yiiksek ergime sicakligi, yiiksek
mukavemeti, yiiksek kimyasal ve elektrik direnci gibi 6zellikleri sayesinde bir¢ok

yerde kullanim alan1 bulmaktadir (Schwetz, 2000).
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3.2 Bakr

Bakar, kat1 halde 8,96 g/cm?, s1vi halde 8,02 g/cm® yogunlugunda, 1083°C sicaklikta
ergiyen, YMK Kkafes tipine sahip elektrik iletkenligi olduk¢a iyi olan siinek bir

malzemedir (Cowen, 2009).
Bakirin 6nemi, baslica ii¢ nedenden kaynaklanmaktadir (Cowen, 2009):

— Diinya'nin hemen hemen tiim boélgelerinde bulunmasi nedeniyle genis 6l¢iide
tiretiminin yapilabilmesi,

— Elektrigi diger biitiin metaller i¢inde giimiisten sonra en iyi ileten metal
olmasi,

— Endiistriyel 6nemi yiiksek, piring, bronz gibi alagimlar yapmasidir.

3.2.1 Bakinn fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

Bakir, periyodik cetvelde 1B grubundadir. Soy metal olup, eksi degerleri yoktur.
Glimiis ve altin ile aym1 gruptandir. Atom numarasi 29, Atom agirhgr 63,54°dir.
Kararlt izotoplarimin kiitle numaralar1 63 ve 65'tir. Radyoaktif izotoplarmin kiitle
numaralart 58, 59, 60, 61, 62, 64, 66, 67 ve 68’dir. Spesifik (6zgiil) 1s1s1 0,0919 cal/g/
°C’dir. Sertligi (Mohs skalasi) 3,0°dir. Elektron dizilisi 1s?, 2s°2p®, 3s?, 3p°®3d,
4sVdir. Degerligi +1 ve +2’dir. Erime 1s1s1 50,6 cal/g’dir. Spesifik direnci 1,68
mikroohm’dur (Cowen, 2009). Hidrojenden pasif olup, civa, giimiis, altin ve
platinden aktiftir. Bakira oksijensiz asitler etki etmez. Oksijenli asitler yiikseltgen
olarak etki ederler. Bakir atmosferik sartlara oldukca dayanmiklidir. Kiikiirt ve
bilesikleri agindiric1 etki yaparlar. Mukavemeti diisiik, dokiim ve kaynak kabiliyeti
iyi degildir. Kiibik ylizey merkezli Al yapist sebebiyle soguk olarak
sekillendirilebilir (Cowen, 2009).

Bakir, 1s1y1 ve elektrigi en iyi ileten bir maden olusu sebebiyle elektrik, telefon,
telgraf, kablo ve telleri elektrik motorlari, dinamolar, motor sargilari, salterler ve
daha birgok benzeri sinai ara¢ ve gereglerde, gemi yapiminda da i¢ diizene ait
tesislerde onemli yer tutmaktadir. Metal paralarin yapiminda da, diger madenlerle
birlikte alasimli olarak faydalanilmaktadir. Ayrica atmosfer asindirmasina karsi
yeterli dayanikliligt sebebiyle kanalizasyonlarda, binalarda, damlara konulan

levhalarda ve bazi yapilarin dis slislemelerinde de kullanilmaktadir (Cowen, 2009).
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3.3 Elektrolitik Kontaktor Malzemeler

Elektrik giiclinlin ve bilgilerinin iletimi, elektrik akiminin ¢ok sayida aygittan ve
birbirine dogrudan ya da teller veya ara kablolar ile bagl bilesenlerden gecisi ile
saglanmaktadir. Gli¢ iletimi, jenaratorden tliketiciye giden bu yolda 1000 civarinda
temas noktasindan ge¢mektedir ki, bunlarin yaklasik 100 tanesi a¢gma/kapama
salterleridir (Féchant, 1995). Bu salterlerin akim geg¢isini saglamalari, gecis sirasinda
kayba neden olmamalar1 ve islemin siirekliligini saglamalar1 gerekmektedir

(Schreiner, 1964).

Bu tip temas malzemeleri genellikle glimiis esasli kompozit malzemeler olmaktadir.
Bu malzemeler birgok elektrik devrelerinde, aygitlarinda ve ag¢ma/kapama

salterlerinde kullanilmaktadirlar (Féchant, 1995).

A¢ma/kapama salterleri birgok gereksinimi karsilamak zorundadirlar (Behrens,

2003). Bunlar asagida maddeler halinde belirtilmistir:

— Islem sirasinda temas eden malzemeler arasinda ark meydana gelmektedir.
Buna sigrama adi verilir. Sonugta temas ylizeylerinde asir1 derecede 1sinma
olusmakta ve her iki malzeme arasinda kaynak goriilebilmektedir (Féchant,
1995). Temas edecek malzemelerin kaynaklanma egiliminin minimize
edilmis olmas1 gerekmektedir.

— Akim tasiyan bu temas yiizeyleri birbirleri ile birka¢ noktada temas
etmektedirler. Az sayida olan bu noktada 1s1 birikimi goriilmektedir. Bu
bolgelerden elektrik iletimi yiiksek seviyede olmalidir (Féchant, 1995). Bu
nedenle malzemelerin temas anindaki direncgleri ve 1sinma ile olusturduklari
etki en az olmalidir.

— Islem sonlandirilirken, ark temas malzemesi iizerinde 1sil bir yiikleme
olusturmaktadir. Dolayisiyla, bu malzemelerin diisiik erozyon oranina ve
yiiksek hizmet siiresine sahip olmasi beklenmektedir(Féchant, 1995).

— Islem sonrasi malzemede ark nedeniyle herhangi bir degisim olmamalidir.
Temas malzemesinin igerigi, ark olusumu ile 1s1l isleme ugramayacak

Ozellikte olmalidir (Féchant, 1995).
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3.3.1 Giimiis esash kompozitler

3.3.1.1 Giimiis/nikel ve giimiis/demir

Elektrolitik kontaktdor malzeme olarak en ¢ok kullanilan malzeme grubu
giimiis/nikeldir. Giimiis (Ag) / Nikel (Ni) malzemeleri genel olaral toz metalurjisi
(T/M) yontemleri ile tretilmektedirler. Ag/Ni diisiik temas direnci gostermekte ve
nispeten basit bir sekilde islem gérmektedir. islem sirasinda dielektrik/yalitkan bir
erozyon Uriinii halini alirlar ve bu nedenle yerel uygulamalarda kulanilmaktadirlar
(Schreiner, 1964). Giimiis/demir esasli temas malzemeleri giimiis/nikel’e gore
yiiksek temas direnci ve diisiik korozyon davranist gosterirler. Genellikle optimize
edilmis Ag/Fe esasli kompozit malzemeler Ag/Ni yedegi olarak kullanilmaktadirlar
(Vinaricky, 2002).

3.3.1.2 Giimiis metal oksitler

Ag/Ni ile karsilastirildiginda glimiis/metal oksit kompozitleri ¢ok daha yiiksek
kaynak direncine ve uzun hizmet siiresine sahiptirler. Bu nedenle motorlar,
kapasitorler ve lambalar gibi uygulamalarda glimiis/metal oksitler, yiiksek akim
direnci olmasi gereken anahtarlarda kullanilmaktadirlar. En genel kullanilanlari
AQ/SnO; ve Ag/CdO’dur. Bazi uygulamalarda Ag/ZnO and Ag/Fe,;03 goriilmektedir.
Bu malzemeler presipte dahili oksitleme ve T/M yontemleri ile iiretilmektedirler
(Behrens, 2003). Ag/metal oksitler profillerde, temas plakalarinda, tellerde ve
percinlerde (rivet) kullanilabilmektedirler (Behrens, 2003).

3.3.1.3 Giimiis/grafit

Kisa devre kosullarinda yiiksek kaynak direncinin gerekli oldugu disiik voltaj
uygulamalarinda Ag/C kontaktér malzemeleri genis ¢apta kullanilmaktadirlar. Ag/C
anahtar elemanlar1 dokiim yoluyla iiretilmektedirler. Bunun nedeni elektrik devre
kesicileri, motor devre kesicileri, foucoult devre kesicileri ve gii¢ devre kesicileri i¢in
IEC tarafindan istenen standartlar1 karsilamaktir (Behrens, 2003). Bu malzemelerin

olumsuz yonleri diisiik erozyon direncine ve kisa hizmet dmriine sahip olmalaridir.

3.3.1.4 Giimiis/volfram, giimiis/volfram karbiir ve giimiis/molibden

Ag/W malzemeleri agirlik¢a % 20 - % 80 arasinda degisen volfram (W) igerigi ile

devre kesicileri uygulamalarinda ev i¢i ve sanayinde kullanilmaktadirlar (Allen,
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2000). W esasli malzemeler yiiksek asinma direnci ve sodyum tungstat fazini
olusturararak hava ile temas sirasinda oksidasyona karsi diren¢ gostermektedirler.
Ag/W malzemeleri geleneksel T/M yontemleri ile iiretilmektedirler. % 60 iizerinde
W icerigine sahip Ag/W malzemeleri sizdirma teknigi ile iiretilebilmektedirler
(Allen, 2000). Burada unutulmamas1 gereken, W, WC veya Mo parcacik boyutunun
ve igeriginin kontaktdor malzemenin iiretimine ve elektrik 6zelliklerine olan dikkate

deger etkisidir (Cizelge 3.1), (Slade, 1999).

Cizelge 3.1: W/Ag, WC/Ag ve Mo/Ag malzemelerinin 6zellikleri (Slade, 1999).

Malzeme Ag igerigi Yogunluk, Sertlik, Elektrik Isil
(ag. %) gricm? HV10 Iletkenligi, Iletkenligi,
(GPa) m/Q.mm’ W/m.K

W/Ag 30 15-15/4 160 - 190 20 - 26 257
W/Ag 50 13,2-13,6 120 - 140 26 -32 292
WC/Ag 30 13-13/4 160 - 190 20-25 -
WC/Ag 50 12,2-12,6 140 - 170 2227 -
Mo/Ag 30 10 195 23 -
Mo/Ag 50 9,9-10,3 120 - 160 20-24 234

3.3.1.5 Giimiis esash malzemelerin normal hava kosullarindaki agcma/kapama

davranislarn

Glimiis, tiim metaller icerisinde en yiiksek elektrik iletkenligine sahip elementtir
(Behrens, 2003). Bunun da otesinde, giimiis oksit bilesigi 200°C iizerinde
termodinamik olarak kararli degildir. Bundan dolayr giimiis, hava atmosferindeki
acma/kapama islemlerinde temas yiizeyinde diisiik temas direnci gostermektedir.
Sekil 3.2 15 kW kontaktorde (I = 4 x nominal akim) Ag/Ni 80/20, Ag/FeRe
92/7.6/0.4 ve Ag/Fe,03/ ZrO, 93.6/5.4/1 giimiis esashi kontaktér malzemerin degisen
sicaklik ve yiikleme miktarlar ile birlikte kullanim 6mriinii vermektedir. Sekildeki

gri bolgeler hizmet siiresi degerlerinin dagilimimi gostermektedir (Hauner, 1997).

40




250

é 200 Hizmet siiresi
s 1500 150 _
S =
- asm sicakbk y
E “33 - 1 IED é
5 #
g :
s — 50 4
=
0 I | | I I I 0
Ag/Ni Ag/Fey03/Zr05/ Ag/Ni Ag/Fey04/Zr0;/
80/20 Ag/FeRe 43.6/5.4/1 80/20 Ag/FeRe 93.6/5.4/1
92/7.6/0.4 92/7.6/0.4

Sekil 3.2: Cesitli malzemelerinin asir1 yiikleme ve asir1 sicakliktaki davranislar ile
hizmet siiresi arasindaki iligki (Hauner, 1997).

3.3.2 Bakir esash kompozitler

Hava ortaminda kararli temas direncine sahip olmasindan dolayr kontaktor
malzemesi olarak genellikle giimiis esasli kompozitler tercih edilir. Bakir esash
kontaktor malzemelerinin bu tip uygulamalar1 olduk¢a enderdir. Bakir, yalnizca orta
ve yiiksek voltajla arklanma olan kontaktorlerde kullanilmaktadir. Orta ve yiiksek
voltaj seviyelerindeki kontaktor malzeme tasarimi, diisiik seviyedekilerden farkli
olmaktadir. Bunun nedeni orta ve yiiksek seviyedeki malzemeler, hava disinda yag
ve vakum gibi degisik ortamlarda bulunmaktadir (Behrens, 2003). Bakir, bu tip
ortamlarda daha fazla iletkenlik 6zelligi gostererek T/M bileseni olarak kullanima
uygundur. Ote yandan giimiise gore daha ekonomik olmasi kullanmmini cazip
kilmaktadir. Bakir esasli kontaktér malzemelerin en 6nemlileri W/Cu ve Cu/Cr
kompozitleridir. Ozellikle W/Cu kompozitleri orta ve yiiksek voltajli Siilfiir
heksaflorid (SFs) akim kesicilerinde ve yag dolu orta seviye akim kesicilerde
kullanilmaktadirlar (Behrens, 2003). Siilfiir heksaflorid (SFg) gazi elektronegativitesi
sayesinde mitkemmel ark sondiirme yetenegine sahip olan ve molekiillerinin serbest
elektronlar1 yakalayip onlart hizli hareket edemeyen negatif elektronlar haline

getirdigi bir gazdir (Behrens, 2003).
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3.3.2.1 Bakur/volfram

Bakir/volfram kontaktér malzemeleri, harmanlama — presleme — sinterleme —
sizdirma yolunu izleyerek bakir icerigi agirlikga % 15 ila % 40 arasinda olarak
uretilmektedir. Genellikle az miktarda Ni, ergiyik bakir igerisindeki W
1slanabilirligini ve yogunlugu arttirmak ve erozyon davraniglarini gelistirmek igin
ilave edilmektedir. Malzeme 0&zellikleri, agma/kapama performansi baslangig
tozlarmin iiretim yontemlerinden etkilenmektedir. Kisa akim ile arkin olustugu
kosullarda volframin yiliksek mekanik kararlilia sahip olmasi ig¢in sinterleme

basamag dikkatle yapilmalidir.

3.3.2.2 Bakar/volfram karbiir

Volfram karbiir/bakir, diisik voltajli agma/kapama aygitlarinda kontaktor veya
geciktirici tetikleyen akim kesici olarak kullanilmaktadirlar. Harmanlama — presleme
— sinterleme — sizdirma adimlari ile tretilmektedir ve Ni veya Co ilaveleri ile uygun
bir sizma davranisi sergilemektedir. Bu malzemelerin en dnemli avantajlar1 akim
kesintilerinin diisiik ve yiiksek kesinti kapasitesine sahip olmasidir. Dezavantaj1 ise
temas direncinin nispeten yiiksek olmasidir (Hartmann, 1998). Cizelge 3.2°de bu
malzemelerin degisen oranlardaki 6zellikleri verilmektedir.

Cizelge 3.2: T/M ve sizdirma yontemi ile iretilmis WC/Cu kontaktor
malzemelerinin 6zellikleri (Behrens, 2003).

Malzeme Elektrik Vickers Yogunluk | Gozeneklilik | Gaz igerigi
- o iletkenligi sertligi 3 0
[aglrllkga A)] [m/QmmZ] [HVlO] [gr/cm ] [/0] H2/02/N2
[ppm]

WC/Cu 26 220 11 - -
50/50

WC/Cu 15 275 12 1 2/190/25
60/40

WC/Cu 14 330 12,8 1 3/210/40
70/30
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3.3.2.3 Bakar/krom ve bakir/demir

Vakum altinda kullanilan agma/kapama anahtarlar1 ve kontaktér malzemeleri i¢in en
cok tercih edilen kompozitler bakir/kromdur. Bakir/demir baz1 durumlarda Mo ve W

esaslt malzemeler yerine kullanilmaktadirlar.

3.3.2.4 Bakir esash malzemelerin hava, yag veya vakum ortamlarinda

acma/kapama davranislar

Ozellikle W/Cu kontaktdr malzemesinin hava ve yag ortamimnda ark olusumu
sirasinda  yliksek miktarda kiitle kaybma ugradigi ve catlaklar olustugu
gozlemlenmistir (Behrens, 2003). Bu durum malzemenin temas sirasinda,

malzemede meydana gelen erozyon ile olugsmaktadir (Sekil 3.3).
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Sekil 3.3:  W/Cu kontaktdr malzemesinin, degisik gii¢ faktorleri ile birlikte akim —
erozyon arasindaki iligski, a) cosm =0,98 b) coswm =0,80 c) cosw = 0,30
(Behrens, 2003).

Vakum altinda galisan salter/anahtar igerisinde olusan arkin davranisi kullanilan Cu
esaslt kontaktér malzemenin ozelligine baglidir. Kontaktor malzemeden beklenen
uzun hizmet siiresi, yiiksek dielektrik dayanimi, yiiksek akim tasiyabilme kapasitesi
ve diisiik akim kesintileri ancak ve ancak ¢ok fazli malzeme kullanimiyla miimkiin
olmaktadir. Bu atmosferde kullanilan en yaygin gruplar; volfram ve molibden esash

malzemeler, bakir/demir ve bakir/krom malzemelerdir.

Ozellikle giiniimiizde vakum kontaktorleri ve vakum yiiklii kesici anahtarlarinda

volfram esasli malzemeler yogun bir kullanim alani bulmuslardir (Behrens, 2003).
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calisma kapsaminda gerceklestirilen deneylerde, mekanik alagimlamanin
sizdirma yontemiyle iiretilen WC - Cu kompozit yapilarin iiretim siirecine olan
etkileri incelenmis olup tiim yapilan calismalar iki farkli deneysel set halinde
Ozetlenmistir. Birinci yiiksek enerjili 6glitmeye tabi tutulmus agirlik¢a % 75 Cu - %
25 WC bilesiminde mekanik alasimlanmus, ikinci sette yiiksek enerjili 6gilitmeye tabi
tutulmus WC tozlari, baslangigc Cu tozu ile agirlikca agirlik¢a % 75 Cu - % 25 WC
bilesiminde karistirilarak baslangic WC tozlarindan olusan iskelet iizerine

sizdirilmistir.  Sekil 4.1°de Deney Akis Semasi verilmektedir:

Baglangi¢ Cu Tozu
[YMK kafes yaprsi, Fm3m;

Baslangic WC Toru
[ Hegeagenal kafes yapis, Paml;
dyg=62pm,d,;=33pm ]

dy =18 pm, dyq = 3.9 pm ]

¥iksek Enerjili Ofiitme

(1,2, 4,8, 16, 32, 64 saat)

v

Karistirma Kanstrma
[ afr. % 25WC - % 75 Cu) [ afir. % 25 WC - % 75 Cu)

!

Mekanik alagmlama
(1,2,4 ve § saat)
(afr. % 25 WC - % 75 Cu)

n Sekillendirme
{150 MPa)

Sizdnima lgdemi Nihai Oriin

(1150%C) (afr. % FOWC - % 30 Cu)

Il{_

Karakterizasyonislemleri her basamakta gergeklestirilmistir.

Sekil 4.1: Deney akis semas.



4.1 Numunelerin Hazirlanmasi

4.1.1 Mekanik alasimlama, karistirma ve tozlarin karakterizasyonu

Deneysel ¢calismada WC (Alfa Aesar™, % 99,5 saflikta, 3,3 um ortalama boyutunda)
ve Cu (Alfa Aesar™, % 99,9 saflikta, -100 mesh (140 pm) alt1) tozlar1 kullanilmistir.
Tiim 6gilitme islemleri “Spex™ Duo Mixer/Mill 8000D” (Sekil 4.2a) cihazinda 1200
d/d hizda, WC bilye boyutu 6.35 mm ve toz: bilye orami 1:10 olarak
gerceklestirilmistir. Agirlikca % 75 Cu - % 25 WC tozlar 1, 2, 4 ve 8 saat mekanik
alasimlanmustir. Ikinci sette Cu tozlari, 8, 16, 32 ve 64 saat dgiitiilmiis WC tozlari ile
agirlikca % 75 Cu - % 25 WC hedef bilesimi verecek sekilde “Spex™ Duo
Mixer/Mill 8000D” (Sekil 4.2a) degirmeninde karigtirilmustir.

Tozun havayla temasi sirasinda oksidasyonu ve bu suretle olusabilecek oksitleri
onlemek i¢in 0glitme ve mekanik alasimlama iglemleri yiiksek safliktaki argon gazi
(Ar) altinda gerceklestirilmistir. Bu islem, Ozellikle dogada aktif olan tozlar igin
gereklidir. Bundan dolayi, tozlarin kaliba doldurulma ve kaliptan ¢ikarilmasi
islemleri “Pluslabs™” koruyucu gazli kutuda (Sekil 4.2c), Ar atmosferinde
gerceklestirilmistir.

Sekil 4.2: a) 8000D™ Spex degirmen, b) Pluslabs™ koruyucu gazli kutu.

Tozlarm pargacik boyutlari “Malvern™ Mastersizer Laser” cihazi (Sekil 4.3a) ile
analiz edilmistir. Baslangig, yiiksek enerjili 6giitiilmiis ve mekanik alagimlanmig
tozlarin karakterizasyon islemleri CuK, 1smimi1 kullanarak “Bruker™ X-Ray
Diffractometer” (Sekil 4.3b) (XRD) cihazi ile gergeklestirilmistir. TOPAS 3 (Bruker
AXS) yazilimi kullanilarak kristal boyutlari ve deformasyonlar hesaplanmastir.
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Sekil 4.3: a) Malvern™ Mastersizer, b) Bruker™ X-Ray Diffractometer (XRD).

4.1.2 Presleme

Mekanik alagimlanmig ve karistirilmis tozlar “MSTEC™ BM-0805” hidrolik pres ile
altlik malzemeler (WC iskelet) 12 mm ¢apina, sizdirilacak malzemeler 6 mm ¢apina
sahip silindir seklinde 150 MPa basingta optimize edilerek preslenmistir. Sekil 4.4°te

deneyler sirasinda kullanilan MSE hidrolik pres cihazinin fotografi goriilmektedir.

Sekil 4.4: Tek yonlii MSE hidrolik pres cihazi.
4.1.3 Sinterleme

Sinterleme islemi, “Linn™ 1800 M Vac Graphite” firiinda 1150°C’de 1 saat siirede
gerceklestirilmistir. Firin gaz altinda ¢alismis ve vakumlama, H, ve Ar gazlan

kullanilmistir. Sinterleme basamaklar1 Sekil 4.5°da gosterilmektedir.
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Sekil 4.5: 1800 M Vac Graphite Linn™ firinindaki sinterleme islemi.
4.2  Sinterlenen Numunelerin Karakterizasyon Islemleri

4.2.1 Mikroyapi ve faz karakterizasyonu

Sinterlenmis numunelerin mikroyap1 ve faz karakterizasyon incelemeleri 1s1k
mikroskop (LM), taramali elektron mikroskobu (SEM) ve X 1sinlar1 kirinimi (XRD)
teknikleri kullanilarak yapilmistir. Karakterizasyon incelemeleri i¢in oncelikle, sinter
numuneleri “Struers™ Labopress-1” cihazi (Sekil 4.6a) kullanilarak bakalite alinmig
ve ardindan  “Struers™  Tegrapol-15” otomatik parlatma makinesinde
parlatilmislardir (Sekil 4.6b).

a)

Sekil 4.6: a) Struers™ Labopress-1 makinesi ve b) Struers™ Tegrapol-15 otomatik
parlatma makinesi.
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4.2.2 Yogunluk Olgiimleri

Sinterlenmis numunelerin yogunluklari, Arsimet prensibi kullanilarak dl¢tilmustiir. 5
kez yogunluk 6l¢iimii yapilmis ve aritmetik ortalamasi alinmistir. Arsimet yontemi

icin kullanilan mekanizma Sekil 4.7°de goriilebilmektedir.

Sekil 4.7: Precisa™ XB220A agirlik 6l¢iim ve Argsimet yontemi mekanizmas.
4.2.3 Elektrik dl¢iimleri

Elektrik iletkenlikleri Fischer Sigmascope™ ile % IACS biriminde Olgiilmiistiir
(Sekil 4.8). On ve alt yiizeylerden ayr1 ayr1 noktalardan 5 adet 6lgiim degeri alinmis
ve ortalamalar1 alimmustir. Olgiim kosullar1 25°C’de 240 MHz’dir.

Sekil 4.8: Fischer Sigmascope elektrik 6lgiim cihazi.
4.2.4 Sertlik olciimleri

Sertlik 6l¢timleri “Shimadzu™” mikro sertlik cihazi (Sekil 4.) ile gerceklestirilmistir.
15 saniye boyunca 100 gr yiikk uygulanarak Vickers sertligi olglilmiistiir. Her bir
numuneden 10 adet iz alinarak aritmetik ortamlalar hesaplanmis ve sertlik degerleri

bulunmustur.
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Sekil 4.9: Shimadzu™ mikro sertlik cihazi.
4.25 Mikroyapi incelemeleri

Mikroyap1 incelemeleri Nikon Eclipse L150 marka 1sik mikroskobu (LM) ve JEOL
JSM — 7000F marka taramali elektron mikroskobu (SEM) 15 kV gii¢ ile diisiik ve
yiksek biiyiitmelerde gergeklestirilmistir. Sekil 4.10a’da 1s1k mikroskobunun ve

Sekil 4.10b’de taramali elektron mikroskobunun goriintiileri verilmistir.

a)

Sekil 4.8: a) Nikon Eclipse L150 marka 1sik mikroskobu (LM) ve b) JEOL JSM —
7000F marka taramali elektron mikroskobu (SEM).
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5. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMALAR

Calisma kapsaminda toz ve sinter haldeki iki farkli durum i¢in hem mekanik
alagimlanmigs hem de karistirilmis tozlardan hareketle elde edilen yapilarin

karakterizasyon iglemleri sonucu bulgular elde edilmis ve irdelenmistir.

Ik olarak altlik malzeme ve sizdirilacak malzemede kullanilmak {izere farkli toz
boyutlarina sahip WC tozlar1 hazirlanmistir. Baslangic WC tozlarina 1, 2, 4, 8, 16, 32
ve 64 saat boyunca yiiksek enerjili 6glitme uygulanmistir. Yapilan degerlendirme
neticesinde 1 um altinda par¢acitk boyutuna sahip 8 saat oOgiitilmis WC
tozlarminkaristirma ve mekanik alasimlama kademelerinde kullanilabilecegi
anlasilmustir. Ilk sette 8 saat 6giitiilmiis WC tozlar1 agirlikca % 25 WC - % 75 Cu
olacak sekilde Cu ile 1, 2, 4 ve 8 saat mekanik alagimlanmistir. Mekanik
alasimlanmig bu tozlar preslenerek sizdirilacak malzemeler elde edilmis ve baslangi¢
WC tozlarmdan hazirlanan altlik iizerine sizdirilmislardir. Ikinci sette, 8, 16, 32 ve
64 saat yiiksek enerjili 6giitiilmiis WC tozlart ile baslangi¢ Cu tozlar agirlikga % 25
WC - % 75 Cu oraninda karistirilarak sizdirilacak malzemeler elde edilmis ve
baslangic WC tozlarindan hazirlanan altlik iizerine sizdirilmiglardir. Nihai {iriin
olarak agirlikca % 70 WC - % 30 Cu hedef bilesim olarak elde edilen tiim

numunelerin karakterizasyon iglemleri yapilmustir.

Sekil 5.1 ve Sekil 5.2 kullanilan baslangic WC ve Cu tozlarinin pargacik boyut

dagilimi1 ve XRD sonuglarini géstermektedir.

Sekil 5.1a baglangic WC tozlarmin XRD piklerini gostermektedir. WC fazi
hekzagonal kafes yapisinda olup, kafes parametreleri a= 2,9 nm ve c= 2,831 nm’dir
(ICDD No: 65-4539). Sekil 5.1b’de ise Cu tozlarinin XRD pikleri goriilmektedir. Cu
faz1 YMK kafes yapisinda olup a= 3,615 nm kafes parametresine sahiptir (ICDD No:
71-3761).
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Sekil 5.1: a) baslangi¢c WC tozlarinin ve b) baslangi¢c Cu tozlarinin XRD sonuglart.
Sekil 5.2a ve Sekil 5.2b baslangic WC ve Cu tozlarinin pargacik boyut dagilimini
gostermektedir. WC tozlarinin ortalama pargacik boyutu 3,30 um’dir. Sekil 5.2b’de
goriildiigli tizere Cu parcacik boyutu genis bir aralikta dalgalanmaktadir. Ortalama

Cu pargacik boyutu 3,90 um olarak 6l¢iilmiistiir.
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sebebiyet vermistir.

boyutu goriilmektedir.

Sekil 5.2: a) baslangic WC tozlart (Dor=5,30 um, Ds=6,20 um), b) baslangi¢ Cu

tozlart (Dor=3,90 um, Dsp=7,80 um).
Sekil 5.2°de gorildigi lizere WC ve Cu pargacik boyutlar1 ortalama boyutlar
Olclilmiis olsa da, her iki toz i¢in de diisiik ve yiiksek degerlerde parcacik boyut
Ol¢iimiinii gosteren pikler goriilmektedir. Mie teorisine gore yapilan bu dlglimlerde,

tozlarin dagilimi sirasinda agolomerasyon egilimin artmasi bu piklerin olugsmasina

Mekanik alasimlama ve karistirma islemlerinde kullanilmak iizere 1 um altinda WC
tozu elde etmek icin 1, 2, 4, 8, 16, 32 ve 64 saat yiiksek enerjili 6giitme islemi
gerceklestirilmistir. Sekil 5.3’te bu 6giitme siirelerindeki pargacik boyut dagilimi ve
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Sekil 5.3: 0, 1, 2, 4, 8, 16, 32 ve 64 saat 6giitiilmiis WC tozlarin parcacik boyut
dagilim1 ve boyutu.

Sekil 5.3°de 6gilitme siiresi arttik¢a parcacik boyutunun azaldigi, 8 saatten itibaren
pargactk boyutunun belirli bir aralikta kaldigi ve 64 saatte tekrar arttigi
goriilmektedir. Incelen toz boyutu ile artan topaklanma egiliminin bu davranista ana
etken oldugu diigiiniilmektedir. 8 saatten itibaren tozlarin topaklanma egiliminde artis

goziikse de, ince fraksiyonlarin oldugunu gosteren pikler sekilden goriilmektedir.

Ogiitiilmiis WC tozlarmm XRD paternleri Sekil 5.4’te, kristal boyutlar1 ve
deformasyon degerleri Cizelge 5.1°de verilmektedir. Sekil 5.4’te goriildigi tizere
oglitme stiresi arttikca WC pik genisliklerinde artma egilimi baglamis ve 8 saatten
itibaren bu genislik sabit kalmistir. Bunun nedeninin, 6giitme ile birlikte Cizelge
5.1°de de goriildiigii gibi kristal ve pargacik boyutlarindaki azalmayla yilizey alaninin
artmast oldugu diistiniilmektedir. Sekil 5.5’e bakarsak yiizey alanin artmasiyla
birlikte goriiniir yogunluk par¢actk boyutunun incelmesiyle artis gostermis,
topaklanma egilimin artmasiyla tekrar diismiistiir. Aynu sekilde tozlarin topaklanma
egiliminin artmasiyla, yiizey alanlarinda olusan bu disiis, ince fraksiyonlarin
varligiyla birlikte Sekil 5.6’da ham yogunluk degerlerinin yatay bir seyir

gostermesine neden oldugu diistintilmektedir.
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Sekil 5.4: 1, 2, 4, 8, 16, 32 ve 64 saat yiiksek enerjili 6giitiilmiis WC tozlarin XRD
sonugclari.

Cizelge 5.1: 1, 2, 4, 8, 16, 32 ve 64 saat ogiitiilmiis WC tozlarin kristal boyutlart ve
deformasyon degerleri.

Ogiitme siiresi (saat) Kristal Boyutu (nm) Deformasyon (%)

(010) (011) (010) (011)
0 180,3 296,3 0,158 0,073
1 11 22,2 2,613 0,972
2 8 18,7 3,624 1,162
4 4,9 11,5 4,999 1,800
8 45 10,9 4,999 1,827
16 4,1 10,1 4,998 1,917
32 4,8 12,7 4,999 1,544
64 3,8 9,6 4,996 1,946

Akicilik testi olarak uygulanan Arnold deneyi ile tozlarin dl¢iilen yogunluklart Sekil

5.5’te verilmektedir.
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Sekil 5.5: 1, 2, 4, 8, 16, 32 ve 64 saat 6giitiilmiis WC tozlarin goriiniir yogunluklart.
Gortiniir yogunluk degerlerinde gozlemlenen degisimler, 0giitme boyunca tozun
topaklanma egilimi ve paketlenme Ozelliklerindeki degisimin etkileriyle

aciklanabilir. Tozlar, 32 saatten sonra tekrar topaklanmis ve pargacik boyutunun

artmasiyla goriinilir yogunluk diism{istir.

WC tozlarin ham yogunlugu Sekil 5.6’da verilmektedir.
1059 uy Ham Yogunluk
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Sekil 5.6: 1, 2, 4, 8, 16, 32 ve 64 saat 6giitiilmiis WC tozlarin ham yogunluklari.
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Basma yogunlugu olarak da adlandirabilecegimiz ham yogunluk degeri, artan
ogiitme siiresi ile birlikte once diismiis, 8 saatten itibaren nispeten yatay bir seyir
gostermistir. Ham yogunluk degerinde bu noktadan sonra degisimin olmamasi
aslinda, kristal boyutu ve deformasyon hesaplariyla elde edilen verilerle paralellik

sergilemketdir.

5.1 Mekanik Alasimlanmis Tozlarin Karakterizasyonu

5.1.1 Tozlarin karakterizasyonu

Sekil 5.7 1, 2, 4 ve 8 saat mekanik alasimlanmis tozlarin pargacik boyut ve

dagilimini gostermektedir.

1sa MA { 2 sa MA
3 £
E E
& 4
dg g = LD g g = 1T e
(-] L L 1 L - R I L1 ar 1 W b o G
Pargacik boyutu Parcacik boyutu
4z MA 8= MA
3 3
E E
5 £
g g = 1100 iy o = Ol
o a 1 L] ~x o R am A 1 w g o] R
Parcacik boyutu Parcacik boyutu

Sekil 5.7: 1 saat MA, 2 saat MA, 4 saat MA ve 8 saat MA agirlikga % 75 Cu - % 25
WC igeren tozlarin parcacik boyut ve dagilimini gosteren grafik.

Sekilden de goriilecegi iizere ortalama pargacik boyutu (Dsp) 1 saat ile 4 saat MA
sonrast 1,16 um ile 1,18 um arasinda kalmis, 8 saat MA ile 0,66 pum olmustur. MA
stiresi arttikca parcacik boyutu da kii¢tilmiistiir.

Sekil 5.8’te daha oOnce belirtildigi gibi baslangic toz halinde elde edilen XRD
sonuglarina paralel olarak agirlikca % 75 Cu - % 25 WC bilesimindeki toz
karistiminin - mekanik alagimlanmasi sonucunda elde edilen pikler uyum

gostermektedir.
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v

1saMA

36 (:iera;e)

Siddat (normalizs)

Siddet (normaliza)

~

| .' ( a
WA

26 (dersce)

1, 2, 4 ve 8 saat mekanik alasimlanmig WC/Cu tozlarinin XRD sonuglari.

Cizelge 5.2°de verilmistir.

Sekil 5.8’de mekanik alasimlama siiresine bagli olarak Cu tozlarina ait pik
genigliklerinde artma, aksine WC tozlarina ait pik genisliklerinde ise daralma
gozlemlenmektedir. Fakat 8 saat MA siiresi sonrast Cu piklerinin siddetlerinin
azaldig1 goriilmektedir. Mekanik alagimlama ile birlikte herhangi bir faz doniisiimii
olusmamistir. Mekanik alasimlama siiresine bagli olarak WC — Cu mekanik

alagimlanmig tozlarinin kristal boyutlar1 ve kafes deformasyonlari Slgiilmiis ve

Cizelge 5.2: 1, 2, 4 ve 8 saat MA WC/Cu tozlarinin kristal boyutu ve deformasyon

degerleri.
Mekanik Alasimlama Kristal Boyutu (nm) Deformasyon (%)
Siiresi (saat)

(200) (111) (200) (111)
1 53,6 85,1 0,394 0,286
2 52,8 46 0,391 0,517
4 10,3 22,3 0,606 0,735
8 16,9 10,4 1,266 2,750

Cizelgeden de goriilecegi lizere, artan mekanik alagimlama siiresi ile birlikte Cu

kristal boyutunun (111) diizleminde % 87,77 ve (200) diizleminde % 68,47 azalarak



10,4 ve 16,9 nm olmaktadir ve Cu deformasyon oraninin ise (111) diizleminde %

68,83 ve (200) diizleminde % 89,59 artmaktadir.

Sekil 5.9 mekanik alasimlanmis tozlarin, artan mekanik alagimla siiresi ile birlikte

gorliniir yogunluklar1 arasindaki iligskiyi vermektedir.
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Sekil 5.9: Mekanik alasimlanmis WC/Cu tozlarin mekanik alagimlama siiresi
goriiniir yogunluk arasindaki iligkiyi gosteren grafik.

Sekil 5.9°dan da goriildiigii iizere, mekanik alagimlama siiresi arttikca goriiniir
yogunluk degerleri 3,07 ile 4,15 gr/cm3 araliginda degismektedir. Sekilden 4 saate
kadar tozlarin akiciliginin arttign goriilmektedir. 4 saatten sonra mekanik alagimla
stiresi artarken akicilik diigmiistiir. Gevrek — siinek bir sistem sinifina giren soguk
kaynaklama — kirilma arasindaki denge belirli bir siire sonra soguk kaynaklama
yoniine kaymistir. Tozlarin yiizey alanlarinda olusan degisimle birlikte gorniir

yogunluk degerlerinin de diistiigii diisiiniilmektedir.

Sekil 5.10°da sinter Oncesi preslenmis numunelerin teorik yogunluklar1 (ham

yogunluk) verilmektedir.

Sekil 5.10’da gorildiigli iizere mekanik alasimlanmis tozlarin ham yogunluk
degerleri 7,05 — 7,13 gr/cm® araliginda seyretmistir. Bu degerlere bakilarak tozlarin

ince fraksiyon artis ve azalisinin ¢ok az oldugu diistiniilmektedir.
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Sekil 5.10: Mekanik alasgimlanmis WC/Cu tozlarin mekanik alagimlama siiresi — ham
yogunlugu arasindaki iligkiyi gosteren grafik.

5.1.2 Sinterlenmis numunelerin karakterizasyonu

Sekil 5.11°de baslangic WC tozlarindan olusan altlik malzeme iizerine 1, 2, 4 ve 8
saat MA tozlarin sizdirilmasi ile elde edilen A1S, A2S, A4S ve A8S numunelerinin
XRD piklerini gosteren grafikler verilmistir. Bu sekilde sinter sonrasi1 hekzagonal
sik1 paket kristal yapisindaki (a= 2,90 nm ve c= 2,83 nm) WC faz1 (ICDD No: 65-
4539) ve kiibik kafes yapisina sahip (a= 3,62 nm) Cu fazi (ICDD No: 71-3761)

gorilmektedir.

Sekilden sinterlenmis numunelerin 1, 2 ve 4 saat MA siiresiyle birlikte (111)
diizlemine ait Cu piklerinin siddetlerinin arttig1 goriilmektedir. A8S numunesinde,
(110) diizlemine ait Cu piki kaybolmaktadir. Sizma iglemi sonrasi herhangi bir faz

dontlistimii gorilmemistir.

Mekanik alasgimlanmis AnS kodlu WC/Cu hesaplanan teorik yogunlugu ve nispi
yogunluklar1 Cizelge 5.3’te verilmektedir. Goreceli yogunluk degerleri mekanik
alagimlama siiresi arttikca artmaktadir. Nihai {iriin olan agirlikga % 70 WC - % 30
Cu igeren kompozit malzemenin yogunluk degerleri arttik¢a icerigindeki Cu oranin
azaldiginm soyleyebiliriz. Ayn1 ¢izelgede, yogunluk degerleri ile birlikte mikrosertlik
degerleri de verilerek, WC igerigi arttikca yogunlukla paralel artmakta olan sertlik

degerleri de verilmektedir. Mekanik alagimlama siiresi arttik¢a ortalama pargacik
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Sekil 5.11: A1S, A2S, A4S ve A8S numunelerinin XRD sonugclari.

boyutu azalmis ve Cu taneleri WC igerisinde daha iyi bir dagilim gostermislerdir.

Mekanik alagimlanarak elde edilen bu malzemeler WC iskelete sizdirilmislardir. MA

siiresi arttikga asagir inen Cu tanelerinin miktar1 azalmis ve sizma performansi

diismiistiir. Dolayisiyla nihai {irlin igerigindeki Cu oranmin azalmasi, son {iriiniin

yogunlugunu arttirirken, sertlik degerlerini yiikseltmektedir. Kompozit formiiliine

gore hesaplanan yogunluk degerimiz 12,84 gr/crn3 olup bu degerin altinda Cu orani,

istlinde degerlerde ise WC oraninin fazla oldugu goriilmektedir

Cizelge 5.3: Mekanik alagimlanmis ve WC iskelete sizdirilmis sinterlenmis
numunelerin goreceli yogunluk ve mikrosertlik degerleri

Mikrosertlik (GPa)

Numune Adi Teorik Yogunluk Goreceli
(gr/cm3) Yogunluk (%) .. . j
Ust Yiizey | Ara Yiizey
AlS 95,67 2,81+1,02 | 3.84= 1,05
A2S 12,84 94,63 3,14+042 | 3.91+£1,25
A4S 95,41 3214026 | 417115
A8S 87,68 3314031 | 425+1,09

A serisi numunelerin Vickers mikrosertlikleri Cu oran1 azaldikg¢a ve ayni sekilde WC

oranit arttikca artmaktadir. Sonuglardan hareketle Cu sizdirma isleminin homojen
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olmadig diisliniilmektedir. Ara ylizeyde sizan Cu oranindaki azalis ile birlikte mikro

sertlik degerlerinde artma olmustur.

Sekil 5.12°de numunelerin 6n ve alt yiizeyinden alinan elektrik olglim degerleri

verilmistir.

m  On Yiizey
20 ® Arka Yiizey

18
16—- L
14-
12- °

10 H

Elektrik Iletkenligi (% IACS)

2 — T 77—
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Mekanik Alagimlama Siiresi (saat)

Sekil 5.12: A1S, A2S, A4S ve A8S numunelerinin elektrik iletkenliklerini
gosteren grafik.

Her bir yiizeyin her bir u¢ noktasindan ve tam orta noktasindan 5’er adet 6l¢iim
alinmis ve ortalama degerler hesaplanmistir. Mekanik alasimlama stiresi arttikca
sizan Cu oranin azaldigi ve elektrik iletkenliginin distiigi goriilmektedir. Alt
yiizeyden alinan Olc¢limlerin, iist yiizeydeki olglimlere gore cok diisiik oldugu
gbzlemlenmistir. Temas sizdirma teknigi yerine farkli yontemlerin kullanilmasinin

homojen olmayan Cu dagiliminin 6niine gegecegi diistiniilmektedir.

Sekil 5.13°de numunelerin 151k mikroskop altinda ¢ekilmis goriintiileri verilmektedir.
Hassas olarak sizdirma yonii boyunca iki pargaya kesilen numunelerin, 6n ve ara
yiizeylerinden 50x ve 1000x olcekte goriintiiler alinmig, sizdirllan Cu fazi ve
beraberinde asagi inen WC pargaciklar1 gosterilmeye c¢alisilmistir. Sekil 5.13a’da
A1S’nin st ylizeyinden, Sekil 5.13b’de A1S’nin ara ylizeyinden, Sekil 5.13¢c’de
A8S’nin iist ylizeyinden ve Sekil 5.13d’de A8S’nin ara yiizeyinden alinan 50x ve

1000x biiylitmedeki goriintiileri verilmektedir.
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d)

Sekil 5.13: @) A1S’nin iist yiizeyinden, b) A1S’nin ara yiizeyinden, ¢) A8S’nin iist
yiizeyinden ve d) A8S’nin ara yiizeyinden almman 50x ve 1000x
biiylitmedeki mikroyap1 goriintiileri.

Sekil 5.13a ve b’de 1 saat MA tozlarin sizdirilmasi sonrasit elde edilen AIS

numunesinin st ve ara yilizeylerinden alinan mikroyap1 goriintiileri goriilmektedir.

WC matris igerisinde daginik bir sekilde Cu bolgeleri goriilmektedir. Sekil 5.13b’de
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ara ylizeydeki Cu bolgeleri sizdirma isleminin oldugu bolgeyi gostermektedir.
Sekilde goriildiigii tizere Cu fazi, bir hat olusturmaktan ziyade daginik bir yapida
sizmustir. Sekil 5.13c ve d’de ise 8 saat MA tozlarin sizdirilmasi ile elde edilmis A8S
numunesinin ist ve ara ylizeylerinden alinan mikroyapi goriintiileri goriilmektedir.
MA siiresi arttikga sizan Cu oranmin azaldigi mikroyapiya bakarak da
goriilebilmektedir. MA siiresinin artis1 ile birlikte Cu pargaciklari, WC pargaciklar
tarafindan tutulmus ve sizma performansi azalmistir. Cu fazi belirli bir hat
olusturmaktan ziyade daginik bir yapida yer almaktadir. Bu da sizdirma isleminin

homojen yapildigini gostermektedir.

Diisiik ve yiiksek biiyiitmelerde AnS numunelerinden alinan SEM goriintiileri Sekil
5.14’te yer almaktadir. Sekil 5.14a’da AlS ve A4S numunelerinin prese dik
yiizeylerinden, Sekil 5.14b’de A1S’nin, Sekil 5.14c’de A4S nin ve Sekil 5.14d’de ise

A8S’nin kesitinden alinmig SEM goriintiileri verilmektedir.

10um WD 99mm

Sekil 5.14: AnS numunelerinin SEM SEI goriintiileri. a) A1S’nin prese dik yiizey ve
kesitinden,
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C) S 3 S 150KV  X5,000

Sekil 5.15(devam): b) A4S’nin prese dik yilizey ve kesitinden, C€) A8S’nin
kesitinden, d) A8S’nin kesitinden alinmig goriintiiler.
Bu numuneler baglangic WC tozlarina, 1, 2, 4 ve 8 saat mekanik alagimlanmig
agirlikca % 75 Cu - % 25 WC tozlarinin sizdirilmasi ile elde dilmistir. Sekil 5.14°de
koyu gri Cu, agik gri/beyaz alanlar ise WC bolgeleridir. Siyah bolgeler bosluklart
vermektedir. Sekil 5.14a’da kaba WC pargaciklar1 diginda, ince ve nano boyuttu WC
parcaciklarinin goriiliiyor olmasi, yiizeye sizdirma ile ince WC pargaciklarinin indigi
sOylenebilmektedir. Sekil 5.14b’deki parlak beyaz bolgeler metalografiden veya altin
kaplamadan dolayr olusan hatalardan ileri gelmektedir. Kaba WC pargaciklar
arasindaki Cu bolgelerinde goriilmekte olan nano WC pargaciklari, sizdirma islemi
ile birlikte asag1 tasinmistir. Cember igerisinde gosterilen bolge sivi Cu fazi

tarafindan 1slatilamayip, Cu fazi ile birlikte iskelete tasinmis ve bolgesel olarak
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yigilmis ince WC pargaciklaridir. Sekil 5.14c’de kesitte ¢ok fazla bosluk goze
cad/daktadir. Bunun en 6nemli nedeni sizma performansinin, artan MA siiresiyle
birlikte azalmis olmasidir. Buna karsin, 4 saat MA tozlarin pargacik boyutunun
digerlerine gore en kii¢iik olmasi nedeniyle, ince WC pargaciklari ¢ok daha fazla ve
homojen olarak iskelete sizmistir. Ince WC parcaciklari, iskelet icerisinde Cu
bolgelerde toplanmis bir sekilde goriilebilmektedirler. Sekil 5.14c’de ise 1000x
bliyiitmede acik¢a goriilecegi lizere en fazla boslugun oldugu numune AS8S
numunesidir. Bunun nedeni sizma performansinin en diisiik oranda gergeklestigi
numune olmasidir. 5000x biiyiitmede, daha dnceki numunelerde de goriildiigii iizere
Cu sizarken beraberinde ince WC pargaciklarimi getirmistir. Sekil 5.14d’de kaba WC
parcaciklar1 arasina sizmig haldeki Cu boélgelerde nano WC parcaciklar
goriilebilmektedir. 50000x ve 100000x biiylitmelerde nano WC parcaciklar: cok daha
rahat fark edilebilmektedir. Sekil 5.14d’de dortgen igerisinde gosterilen
pargaciklarda deformasyon goriilmektedir. Bunun sebebi 6giitme isleminin devam
ediyor olmasidir. Ince WC pargaciklarn, Cunun sizdifi bélgeleri tikamasi

sonucunda sivi Cu fazinin her bolgeye niifuz edemedigi de gozlemlenmistir.

52 Kanstirma ile Elde Edilmis Tozlarin ve Sinter Numunelerin

Karakterizasyonu

5.2.1 Tozlarin karakterizasyonu

Sekil 5.15, baslangi¢c Cu tozlar ile 8, 16, 32 ve 64 saat ¢giitiilmiis WC tozlarinin,
agirlikca % 75 Cu ve % 25 WC oraninda karistirilmasiyla elde edilen tozlarin
parcacik boyutunu ve dagilimimi gostermektedir. Sekil 5.15°de goriildigl tizere
parcacik boyutlar1 ¢ok biiylik farklilik gdstermemektedir. Parcacik dagiliminin bu
kadar dalgalanmasinin nedeni Cu parcaciklarinin askida kalirken WC parcaciklarin

stvida ¢okelmesi ve X 1sinlarinin degisik agilarda yansimasidir.

Sekil 5.16°da 8, 16, 32 ve 64 saat yiiksek enerjili 6giitiilmiis WC tozlar ile baslangic
Cu tozlarinin agirlikca % 75 Cu ve % 25 WC oraninda karistirilmasiyla elde edilmis
tozlarin XRD sonuglar1 verilmistir. Tozlarin bilesimindeki Cu kiibik kafes
yapisindadir (ICDD No: 71-3761; a=3,60 nm) ve WC faz1 hekzagonal kafes
yapisindadir (ICDD No: 65-4539; a=2,90 nm ve c= 2,83 nm).
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Sekil 5.16: 8, 16, 32 ve 64 saat yiiksek enerjili 6giitiilmiis WC ile baslangi¢ Cu
tozlarinin karisimiyla elde edilen tozlarin pargacik analizi.

8 saat yiiksek enerjili 6giitiilmiis WC ve 32 saat ogiitiilmiis WC katilmis WC/Cu
karisimindaki pik genisliklerinin birbirlerine yakin oldugu goriilmektedir. Bunun
nedeni her ikisindeki WC pargacik boyutunun (WC 8sa: 0,18 um ve WC 32sa: 0,20
um) birbirlerine yakin olmasidir. 0,26 pum pargacik boyutuna sahip 16 saat
ogitiilmiis WC ve 0,90 um pargacik boyutuna sahip 64 saat ogiitiilmiis WC pik
geniglikleri daha incedirler. 10 dakika karistirma ile hazirlanan toz karigimininda

herhangi bir faz degisimi goriilmemektedir.
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Sekil 5.17: 8, 16, 32 ve 64 saat yiiksek enerjili ogiitiilmiis WC tozlar1 ve baslangic
Cu tozlarinin karisimu ile elde edilen toz karisimiin XRD sonuglari.
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Akicilik testi olarak uygulanan Arnold deneyi ile tozlarin olgiilen goriiniir

yogunluklart Sekil 5.17°de verilmektedir.

Gortiniir Yogunluk
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Sekil 5.18: Tozlarin, sizdirilan malzemedeki WC 6gilitme siiresine bagli olarak
goriiniir yogunluklari.

Sekil 5.17°de goriildiigii gibi WC pargacik boyutundaki degismeye bagli olarak
kartistmin - goriinlir  yogunlugu da azalmaktadir. Parcaciklarin  topaklanma

egilimindeki artisla birlikte goriiniir yogunluk degeri de diigmiistiir.

Tozlarin ham yogunlugu Sekil 5.18”de verilmektedir.
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Sekil 5.19: Tozlarin sizdirilan malzemedeki WC 6giitme siiresine bagli olarak ham
yogunluklari.
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Sekil 5.18’e gore ham yogunluk karisimdaki WC’nin yiiksek enerjili 6giitme siiresine
bagli olarak degismektedir. Ham yogunluk degerleri 8,33 — 8,63 gr/cm® arasinda
degismektedir. Yiiksek enerjili 6glitme sirasinda WC parcacik boyutu 8 saatten
sonra topaklanma egilimi gdstermeye baslamustir. Ince fraksiyonlarda olusan artisin
ve azalisin ¢ok az olmasi, ham yogunluk degerlerinin verilen aralikta seyir etmesine

yol act1g1 diistiniilmektedir.

5.2.2 Sinterlenmis numunelerin karakterizasyonu

Sekil 5.19, 8, 16, 32 ve 64 saat yiiksek enerjili 6giitiilmiis WC tozlar1 ve basglangi¢ Cu
tozlarinin karigtiritlip baslangic WC’den olusan altlik {izerine sizdirilmasi ile elde
edilen numunelerin XRD sonuglarin1 gostermektedir. WC fazi1 hekzagonal kafes
yapisinda ve kafes parametreleri a= 2,90 nm ve c= 2,83 nm’dir (ICDD No: 65-4539).
Cu faz1 kiibik kafes yapisinda olup kafes parametresi a= 3,61 nm’dir (ICDD No: 71-
3761).

OWC DD N w2727 - OWC (LD Ne W27
QO CTD N 73374

B3S - B16S

v
¢
.

Siddat (normalize)
Siddat (normalize)
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Sekil 5.20: B8S, B16S, B32S ve B64S numunelerinin XRD pikleri.

XRD sonuglarina bakarak (Sekil 5.19), Cu piki 16 saat yiiksek enerjili 6giitiilmiis
WC tozlarinin karigimi ile hazirlanan WC/Cu karisiminin, WC iskelete sizdirilmasi

ile hazirlanan B8S numunesinde goriilmektedir. B64S numunesinde WC fazinda ise
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ozellikle (101) diizlemine ait pik siddeti azalis gostermistir. Bunun nedeni WC

pargacik boyutunun 64 saat 6glitme sonrasinda topaklanma egiliminin artmasidir.
Cizelge 5.4’te numunelerin goreceli yogunluklarini ve mikroyapilar1 verilmektedir.
Mikro sertlik degerleri ara ve iist yiizeylerden alinmustir.

Cizelge 5.4: Baglangic Cu ile 8, 16, 32 ve 64 saat ogiitiilmiis WC karisiminin
sizdirilmasiyla elde edilmis numunelerin goreceli yogunluk ve

mikrosertlik degerleri
. g . ) Mikrosertlik (GPa)
Numune Adi Teorik Yogunluk Goreceli
(gricm3) Yogunluk (%) .. . .
Ust Yiizey | Ara Yiizey
B8S 96,75 333+0,12 | 3.87+0,97
B16S 12,84 94,92 3,79+0,5 | 3,79+0,84
B32S 91,66 3,63+0,97 | 3.83+047
B64S 90,10 3,86+ 1,76 4,1 +0,57

Cizelge 5.4’te numunelerin Vickers mikrosertlikleri WC parcacik boyutuna bagl
olarak degistigi goriilmektedir. Parcacik boyutu kii¢iildiikge sizan Cu orani da artis
gostermis ve sertlik degerleri de bilesimdeki Cu oranina gore degismistir. 8 saat ve
32 saat yiiksek enerjili ogitilmiis WC tozlarimin karigimiyla hazirlanan WC/Cu
bilesiminde mikro sertlik degerleri daha diisiik olmustur. B64S numunesinde standart
sapmanin bu kadar genis bir aralikta olmasinin nedeni Cu sizdirma isleminin

homojen yapilamamasidir. Ara ylizeydeki mikro sertlik degerleri de sizan Cu

oranindaki degisime bagl olarak degismektedir.

Ust ve alt yiizeylerden alinan elektrik lciim degerleri Sekil 5.20°de verilmistir. Her
bir yiizeyin her bir u¢ ve tam orta noktasindan 5’er adet dl¢lim alinmis ve ortalama
degerler hesaplanmistir. WC parcgacik boyutuna bagli olarak sizan Cu oranin azaldig
ve elektrik iletkenliginin distiigi goriilmektedir. Alt yiizeyden alinan dlgiimlerin, st
yiizeydeki Ol¢limlere gore cok diisiik olmasinin sebebi sizdirilan Cu tanelerinin alt
yiizeye kadar tam olarak sizdirilamamasidir. WC pargacik boyutunun kii¢lilmesi
sizan Cu oranmi da arttirmistir. Temas sizdirma teknigi yerine farkli yontemlerin

kullanilmasinin homojen olmayan Cu dagiliminin 6niine gececegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 5.21: Karigimdaki WC tozlarmin &giitme siiresi ile sinter sonrasi elde edilen
numunelerin elektrik iletkenlikleri arasindaki iliskiyi gosteren grafik.

Sekil 5.21’de numunelerin 151k mikroskobu altinda ¢ekilmis goriintiileri
verilmektedir. Hassas olarak sizdirma yonii boyunca iki pargaya kesilen
numunelerin, 6n ve ara ylizeylerinden goriintiiler alinmus, sizdirilan Cu pargaciklari
ve beraberinde asagi inen WC pargaciklar1 gosterilmeye caligilmistir. Sekil 5.21a’da
B8S’nin iist yiizeyinden, Sekil 5.21b’de B8S’nin ara ylizeyinden, Sekil 5.21c’de
B64S’nin iist ylizeyinden ve Sekil 5.21d’de B64S’nin ara ylizeyinden alinan 50x ve

1000x biiylitmedeki goriintiileri verilmektedir.

Sekil 5.22: 8’nin iist ylizeyinden,
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b)

Sekil g.23 (devam): b) B8S’nin ara yiizeyinden, ¢) B64S’nin st yiizeyinden ve d)
B64S’nin ara yiizeyinden alman 50x ve 1000x biiyiitmedeki
mikroyap1 goriintiileri.

Sekil 5.21°’de siyah bolgeler bosluklari, agik tondaki bolgeler Cu fazin1 ve koyu
bolgeler WC fazim1 gostermektedir. Sekil 5.21a ve Sekil 5.21c karsilagtirildiginda
B8S’nin iist ylizeyindeki bosluklarin (siyah bolgeler), B64S’ye gore daha az oldugu
ve Cu fazinin daha homojen olarak genis bir alana yayildig1 goriilmektedir. Sekil
5.21b ve d’ye gore B8S’nin ara ylizeyinde Cu fazinin daha fazla yayilmis oldugu
goriilmektedir. WC parcacik boyutunun B8S’de daha kiiciik olmasi, Cu

parcaciklarinin daha iyi sizmasini saglamistir.

Sekil 5.22°de WC altlik iizerine, sadece WC tozu 6giitiilmiis ve Cu ile agirlik¢a % 75
Cu - % 25 WC olacak sekilde karistirilarak elde edilmis tozlarin sizdirilmasi sonucu

olusan numunelerin SEM goriintiileri verilmektedir.
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BnS numunelerinde Cu, WC ile herhangi bir mekanik alagimlamaya tabi
tutulmamistir. WC tozlart 8, 16, 32 ve 64 saat ogiitiilmiis ve Cu ile karistirilmistir.
Daha sonra baslangic WC tozlarindan olusturulmus iskelete sizdirilmistir. WC
parcacik boyutu inceldik¢e, Cu ile birlikte nano WC parcaciklar1 da sizmaktadir.
Sekil 5.22a’da B8S numunesinin kesitinden alinan goriintiiler verilmigtir. 1000x
biiylitmede goriildiigii lizere bosluk olan alanlar ¢ok azdir. B8S numunesinin sizma
performansi en yiiksektir. Bosluk miktarinin ¢ok az olarak goriiliiyor olmasi bu
durumu destekler niteliktedir. 8 saatte elde edilmis olan ince WC pargaciklart 5000x
ve 10000x biiyiitmede goriilebilmektedir. Cu bolgelerindeki ince WC pargaciklar
sizdirma ile asagiya inmistir. 10000x biiyiitmede ince WC pargaciklart sekilde
cergeve igerisinde gosterildigi gibi belirli bir bodlgede toplanmislardir. Bunun
nedeninin Cu’nun ergimesi sirasinda karigtm halinde bulundugu ince WC
pargaciklarini ancak kismen 1slatabilmesi ve asagi tagiyabilmesinden kaynaklandigi
distiniilmektedir. Sekil 5.22b’de B64S numunesinin 1000x, 5000x ve 10000x
biiylitmedeki SEM goriintiileri verilmektedir. Cember icerisine alinmis parcaciklar
WC nano parcaciklardr. Goriintiilerden de goriilecegi lizere nano WC parcaciklar
stvi Cu fazi ile birlikte iskelete taginabilmislerdir. 64 saat yliksek enerjili 6giitme
sonrast WC pargaciklarinin topaklanma egilimi artmistir. Bu sebeple biiyiik WC
pargaciklari, Cu sizma performansinin diismesine sebebiyet vermistir. Bu nedenle
yap1 igerisinde B8S’e gore daha fazla bosluk goriilebilmektedir. Ayni1 sekilde gorece
daha biiyiik pargaciklara sahip olan B64S numunesinin 5000x ve 10000x
boyutlarindaki goriintiilerinde, Cu faz1 igerisinde bu biiyiik WC pargaciklarini
gormek miimkiindiir. Sekil 5.22b’deki 10000x biiylitmede goze ¢arpan en Onemli
olgu, sekilde cerceve igerisine alinmis olan bdlgedir. Bu bolge deformasyonun

devam ettigini gostermektedir.
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10um WD 10.0mm

15.0kV  X1,000

150KV X5000  1um WD 10.0mm

Sekil 5.24: BnS numunelerinin SEM SEI goriintiileri a) B8S numunesinin ve b)
B64S numunesinin kesitinden alinmis goriintiiler.
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6. SONUCLAR

Tez calismasi kapsaminda 100 nm altt nano WC pargaciklart liretilmistir ve bu

pargaciklar, Cu siv1 fazi sizdirilmasi esnasinda iskelete taginabilmislerdir.

Mikroyapisal incelemeler Cu’nun sizma sirasinda hem mekanik alagimlanmis hem de
kanigtirllmis  sistemlerde ince WC parcaciklarini  asagiya tasiyabildigini
gostermektedir. Bununla birlikte mekanik alasgimlanmis sistemlerde sizan faz
icerisindeki WC pargaciklarinin dagilimi daha homojen gergeklestirilmistir. Bu
durum mekanik alagimlanmamis sistemlerde, WC ince pargaciklarin bolgesel olarak
y1g1ldig1 ve Cu tarafindan islatilmadigi bolgelerin olugmasina yol agmistir. Bunun
nedeni olarak, Cu’nun ergimesi sirasinda karisim halinde bulundugu ince WC
pargaciklarin1 ancak kismen 1slatabilmesi ve asagi tagiyabilmesinden kaynaklandigi
diistiniilmektedir. WC tozlarmin yiiksek enerjili 6glitme siiresine bagli olarak
yogunlagsma davranisi da degismistir. Baglangic WC pargacik boyutunun daha kiiciik
oldugu numunelerde gergeklestirilen mikroyapisal gozlemler daha homojen ve daha
yiikksek yogunlagmanin oldugunu gdstermektedir. WC tozlarinin pargacik boyutu

azaldikca, sizma performansi da artig gostermistir.

WC tozlarinin ortalama parcacik boyutlar1 4 saat yiliksek enerjili 6glitme sonunda 1
um altma inmistir. 8 saatten sonra Oglitme siiresi arttikga tozlarin pargacik

boyutlarinda belirgin bir degisim olmamis ve topaklanma egilimi artig géstermistir.

Mekanik alagimlama siiresi arttikca tozlarin yiizey alanlar1 artis gostermistir. Artan
MA siiresiyle birlikte kristal boyutlarinda azalma, gerinim degerlerinde artma

goriilmistiir. WC tozlarin pik yogunluklar1 ve siddetleri MA siiresi arttikga artmistir.

Si1zdirma sonrasi elektrik iletkenlikleri incelenmis ve iist ve alt yilizey arasinda
elektrik iletkenligi farki oldugu gézlemlenmistir. Sizma performansindaki artis, bu
farki azaltmistir. Elektrik iletkenliklerinin degisik noktalarda birbirine yakin ¢ikmis
olmasi, sizdirma isleminin homojen gerceklestirildigini destekler niteliktedir. Ust ve
ara yiizeylerden alinmis mikro sertlik degerlerinin sizma performansinin, bunun st

ve alt yiizeylerindeki elektrik iletkenliklerinin Cu’nun sizma performansi ile iligkili
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oldugu disiiniilmektedir. Elde edilen elektrik iletkenlik degerleri bu durumu

dogrulamaktadir.

MA siiresine bagli olarak en yiiksek goreceli yogunluk (% 95,67) ALS, en yiiksek
mikro sertlik (3,21 + 0,26 GPa) ve elektrik iletkenlik (18,8 % IACS) degerlerinin
A4S numunelerinde alinmistir. A4S numunesinin goreceli yogunluk degeri A1S’ye
yakin olup (% 95,41), 4 saat mekanik alasimlama sonrasi en ideal sonuglar alinmistir.
Toz karisiminin sizdirilmasi sonucu elde edilen B8S numunesi en yiiksek goreceli
yogunluk orani (% 96,75), mikro sertlik (3,33 + 0,12 GPa) ve elektrik iletkenlik
(31,5 % ITACS) degerine sahip olmustur.

Bu ¢aligmada sabit tutulan toz: bilye orani, bilye ¢capi, WC tozunun baslangi¢ boyutu,
sinterleme sicakligi ve siiresi, sinter atmosferi, presleme basinci gibi parametreler ile
ileride yapilabilecek degisiklikler neticesinde tasinan nano WC pargaciklarin
oraninin, sizma performansinin, elektrik iletkenlik ve mikro sertlik degerlerinin
gelistirilebilecegi diisiiniilmektedir. Uygun 1s1l iglemlerin uygulanmasi ile daha iyi

elektrik iletkenlik degerlerinin alinmasi miimkiindiir.
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