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MEKANIK ALASIMLAMANIN VOLFRAM AGIR ALASIMLARININ
YUKSEK SICAKLIK SINTERLEME DAVRANISLARINA OLAN
ETKILERININ INCELENMESI

OZET

Bu yiiksek lisans tezinde, elemental tozlardan yola ¢ikarak W-Ni-Fe ig¢lii
sistemindeki 56Ni-24Fe-20W bilesimi atritér ortaminda 10, 20, 30, 40 ve 50 saat
siireyle mekanik olarak alagimlanmistir. Elde edilen bu mekanik alagimlanmis
yaptya hedef 90W7Ni3Fe bilesimini olusturacak sekilde baslangic W tozu ilavesi
yapilmistir. Elde edilen bu 90W7Ni3Fe bilesimindeki bu karigimlar 150 MPa’da
preslendikten sonra 1460°C ve 1500°C’da sinterlenmislerdir. ikinci bir paralel set
olarak 50 saat atritor ortaminda mekanik alasimlanan 56Ni-24Fe-20W bilesimindeki
tozdan hareketle yine baslangic W tozu ilavesiyle 75W-80W-85W-90W-95W-(7/3
Ni:Fe) bilesimleri hazirlanmigtir. Tiim bu bilesimler de 150 MPa’da preslendikten
sonra 1500°C’da sinterlenmistir.

Yapilan bu deneysel calismalar; atritorde mekanik alagimlanan tozlarin taramali
elektron mikroskobu (SEM)’de gergeklestirilen mikroyap1 incelemeleri, dilatometre
caligmalari,, numunelerin boyutlarina goére yas yogunluk, Arsimed prensibine gore
sinterlenmis yogunluk ol¢iimleri, optik mikroskobi  ve  sertlik Olclimleriyle
desteklenen karakterizasyon ¢alismasiyla desteklenmistir.

Mekanik alagimlama islemiyle zamana bagli olarak mikroyapisal incelme ve
homojenizasyon tespit edilmistir. Fakat mekanik alasimlanan bu yapilarm 1500°C
gibi yiiksek bir sinterleme sicakliginda sinterlenmesi durumunda tiim numunelerin
aralarindaki baslangic farkliliklarini ortadan kaldiran ve benzer ozellik gdsteren
mikroyapilar elde edilmistir. Bu amagcla dilatometre caligmalar1 sonucunda secilen
1460°C sicakliginda 1dk., 10dk., 30dk. ve 60 dk’lik siirelerle gerceklestirilen
sinterleme islemi zamana ve mekanik alasimlama siiresine bagl olarak mikroyapisal
farkliliklar1 ortaya koymus olup ayni sinterleme sicaklifinda daha diisiik volfram
tane boyutuna ve daha yiiksek sertlige sahip volfram agir alagimlarinin
tiretilebileceginin isaretini vermistir.
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INVESTIGATIONS OF MECHANICAL ALLOYING EFFECT ON HIGH
TEMPERATURE SINTERING BEHAVIORS OF TUNGSTEN HEAVY
ALLOYS

SUMMARY

In this presented thesis, the comparative high temperature sintering behaviour of
different composition of mechanically alloyed ternary W-Ni-Fe systems were
investigated. In order to achieve this, preblended powder mixture constituting the
composition of 56Ni-24Fe-20W was mechanically alloyed in an attritor mill for 10,
20, 30, 40, 50 hours. The mechanically alloyed composition was used for preparation
of 90W7Ni3Fe heavy alloy mixtures by the addition of initial W powder. Resultant
powder mixtures were compacted into cylindrical shapes under 150 MPa and
sintered at 1460°C and 1500°C under a protective athmosphere. A second
experimental set was also prepared for 50 hours mechanically alloyed powder
mixture to obtain the target compositions of 75W-80W-85W-90W-95W-(7/3 Ni:Fe)
heavy alloys.

In the experimental studies; scanning electron microscopy (SEM) observations of
mechanical alloyed powders were carried out, dilatometric studies were performed
from the compacted powders, density measurements were also performed according
to Archimedes Principles, optical microscopy observations were realized from the
polished sample surfaces and hardness values were also measured in order to
characterize the processing effects.

Microstructural homogenization and fineness were obtained with the increasing of
the mechanical alloying time. In the case of selection relatively high sintering
temperature like 1500°C, all compositions were showed nearly similar
microstructural features as a result of normalization effect. For this reason lower
sintering temperature of 1460°C were selected after careful investigation of
dilatometric studies and kinetic sintering experiment realized for duration of 1 min.,
10 min., 30 min. and 60 min. This experiment was showed clear microstructural
differences and we believe that this is a good sign for the lower temperature sintering
production of tungsten heavy alloys with smaller tungsten grain sizes and better
mechanical properties.
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1. GIRIS

Volfram, yiiksek yogunluk (19.3 gr/em®) ve yiiksek ergime noktasi (3420°C) gibi
cekici Ozelliginden dolay:r baglica askeri amagli olmak iizere bir ¢ok miihendislik
uygulamalarinda kullanilmaktadir. Volfram metali ilk olarak 18. yiizyilin sonlarinda
volframidin (WOs3) indirgenmesi ile elde edilmistir. Volfram ilk zamanlar gesitli
sanat dallarinda boyar madde olarak kullanilmaktaydi. Volframim bu kadar erken
elde edilmis olmasina karsilik endiistriyel anlamda ilk olarak kullanima baglanmasi
akkor ampul flamanlarina olan ihtiya¢ ve toz metalurjisi yontemi ile ilgi ¢ekmesi

sayesinde bu tarihten yarim yiizyil sonra gergeklesmistir.

Refrakter karakterli bir metal olan Volfram metalinin oda sicakligindaki kirilganligi
ve yliksek ergime sicakligindan dolay1 kati hal sinterlemesi ile iiretilmesi siirlidir.
Toz metalurjisi yontemi ile volframin teorik yogunluga kadar sinterlenmesi yiiksek
sicakliklar gerektirmektedir. Bu nedenle, hem islem sicakliginin diisiiriilmesi hem de
mekanik 6zelliklerin arttirllmasindan i¢in volfram igerisine ¢esitli alasim elementleri
ilave edilir. Bu alagim elementleri volframin kat1 hal sinterlemesini aktive edecek
kiiciik miktardaki katigiklar olabilecegi gibi sinterleme sicakliginda gecici veya

stirekli s1v1 faz olusturacak katkilar olabilirler [1,2].

Volfram agir alasimlari, % agirlik olarak 80-98 W iceren bir aralikta yer almakta
olup bu alasimlar sivi faz sinterleme siirecleriyle iiretilirler. Uretim esnasinda
sinterleme sicakliklar1 veya sicaklik araliginda sivi fazi olusturacak Ni-Cu veya Ni-
Fe katkilariyla dengelenirler. Sinterleme sicaklifinda olusan sivi faz igerisinde
volfram belirli bir ¢oziiniirliige sahiptir. Sinterleme islemi sonucunda optik
mikroskop ile yap1 incelendiginde yuvarlak Volfram taneleri ve Ni-Cu-W veya Ni-

Fe-W matris fazi net olarak ayirt edilir.

Gelistirilen ilk volfram agir alastmi W-Ni-Cu alagimidir. Bu sistemin alasimlari,
ferromanyetik karakterin ve elektrik 6zelliklerin minimize edilmesi gereken bazi

uygulamalarda hala kullanilmaktadir. Fakat W-Ni-Cu alasimlar1 endiistride diisiik



korozyon direngleri ve kotii mekanik Ozellikleri nedeniyle yerini W-Ni-Fe esash

alagimlara birakmastir.

Gilintimiizde ise nikelin kobalta oraninin 2’den 9’a kadar oldugu W-Ni-Co sistemleri
ile daha yiiksek mekanik O6zelliklerin eldesi miimkiindiir. Bu tiir alagimlar sadece
daha yiliksek quasi-statik ¢ekme mukavemeti ve silineklik saglamaz ayni zamanda

kirilma toklugunda da kayda deger bir iyilestirme saglar.

Daha bir ¢ok o6zel volfram agir alasimi iizerine literatiirde g¢aligmalar vardir.
Sinterlendiginde i¢erdigi Mo’nin, W’1n ¢dziinmesini ve tane biiylimesini engelledigi,
daha yiiksek mukavemet (fakat daha disiik siineklik) sagladigi, W-Mo-Ni-Fe dortlii
alasimi buna bir Ornektir. Daha verimli zirh savunmasi saglayabilmek amaciyla
tilkketilmis U-0,75Ti yerine kullanilabilecek ancak gelisme asamasinda olan daha bir

cok volfram agir alasim sistemi {izerine ¢aligmalar devam etmektedir.

Volfram agir alasimlarinin, yiiksek yogunluk, mukavemet, tokluk ve 1sil iletkenlik
gibi oOzellikleri ile; gama ve x-1sinlarina karst radyasyon kalkanlari, titresimli
cthazlarin kars1 agirliklari, yari iletken malzemeler, sabit yon sistemlerinde donen
jiroskop elemanlar1 ve roket, zirh, kinetik enerji delicileri gibi askeri uygulamalarda

genis bir kullanim alan1 bulmasina neden olmustur [1,3,4,5,6].

Metalik parcalarin iiretiminde bilinen en modern ve ayni zamanda en eski iiretim
yontemlerinden biri olan toz metalurjisi tiim metal isleme teknolojileri arasinda
icerisinde toz metalurjisi, sundugu cesitlilik acisindan en kapsamli sekillendirme ve
tiretim siireglerine sahip teknolojidir. Toz metalurjisini ¢ekici kilan en 6nemli unsur
yiiksek kaliteye sahip karmasik sekillerdeki pargalarin istenilen toleranslarda

kayipsiz ya da ¢ok az kayipla ekonomik olarak imal edilebilmesidir.

Toz metalurjisi, elementel metal tozlarin , tam ve/veya yar1 6n alasimlanmis metal
tozlarin baglayicilar ve yaglayicilar ile harmanlanarak uygun pekistirme yontemleri
ve sicakliklar kullanilarak arzu edilen sekillerde iiretilmeleri siireglerini igeren

oldukca kapsamli ve ¢ok disiplinli bir malzeme iiretim yontemidir.



Uretim agamalarinda sekillendirilip, pekistirilmesi ve 1sitilarak sinterlenmesi anahtar
adimlar oldugundan, toz metalurjisi diisiik enerji tiiketimi, diisitk maliyetlerde ve
yiiksek verimde malzeme kullanimi iceren otomasyon {lretim siireclerinden

yararlanilir.

Toz metalurjisinin sekillendirme ve pekistirme asamalarinda hammadde olarak
karisim yada 6n alasimlanmis tozlar kullanilarak kat1 halde (dagilmayan ve ele
gelebilen) metal yapilan iretilir. Toz metalurjisinin bir ¢ok uygulamasi igin son
tiriinde yliksek yogunluklar istendiginden pekistirme ve kompaktlama siireglerindeki

parametreler ¢ok 6nemlidir.

Preslenip sekil verme ile yliksek sicakliklarda sinterleme islemleri birbirlerinden
farkli olsa da amag¢ son iiriinde gozeneksiz, yapi kusurlari olamayan pekismis
yapilarin elde etmektir. Pekistirme esnasinda toz pargaciklarini bir arada tutmak i¢in
cesitli polimerik esasli baglayicilar kullanilir. Kisacas1 sekillendirme ve pekistirme
asamasinda presleme ve/veya kaliplama yontemleri ile sekillendirilerek sonra belirli
bir ham yogunluga ulasmis kompaktlar yiiksek sicakliklarda c¢esitli atmosfer
kosullarinda 1sitilarak biinyede meydana gelen kati-hal yayinma olaylarinin etkisiyle

sinterlenir [7].

Volfram agir alasimlarinin tiretim yontemleri klasik toz metalurjisi yontemlerinden
aslinda farklilik gdstermez. Oncelikle, ¢alisilan alasim sistemine uygun ozellikteki
baslangic elemental tozlar1 segilir. Alasim sisteminde istenilen bilesimin elde
edilebilmesi i¢in toz segiminde, tozun parca boyutu ve dagilimi, morfolojisi ve saflig1
dikkate alinmalidir. Alasgimlama icin en ¢ok kullanilan ydntem tozlarin
karigtirilmasidir. Karistmin homojen olmasi ve mikro yapinin uniform olmasi
sinterleme ile elde edilecek yogunluk i¢in ¢ok O6nemlidir. Segilen tozlar, istenilen
bilesime goére karigtirilir. Diizenli bir dagilim gosteren agir alasim bilesimi elde
edildiginde, tozlar; istenilen sekle, parcaciklar arasi baglari gelistirecek sekilde
sikistirilirlar. Bu asamada onemli olan, istenilen seklin pargaya kazandirilmasi ve
parcanin sinterleme yapilacak firina tasmabilmesi i¢in ham bir mukavemetin
eldesidir. Sikistirilan agir alagim tozlari, daha sonra atmosfer kontrollii bir firinda sivi
faz sinterlemesine tabi tutulurlar. S1vi fazin varlig1 sinterleme esnasinda parcaciklar

arasi bag olusumunu arttirir.



Stvi faz sinterlenmis agir alagimlar;; kullanim yerlerine gore arzu edilen
mikroyapisal parametreler dogrultusunda soguk isleme, 1s1l islemlere ve mekanik

islemlere tabi tutulurlar [4].

Genellikle karigtirma suretiyle en homojen karisim elde edilmeye galigilir. Ancak
burada farkli boyut ve yogunluktaki tozlardan istenildigi gibi homojen bir karigimin
elde edilmesi her zaman miimkiin degildir. Bu amagla mekanik alagimlama ya da
hizli katilastirma yolu ile elde edilen 6n alasimlanmis tozlarin eldesi literatiirde
rastlanan ilging bir ¢éziimdiir. Diger bir yontem ise tozlarin kaplanmasiyla elde
edilen kompozit toz iretimidir. Bu yontemde tozlar istenilen alasim elementi ile

CVD, PVD, Akiskan yatak ve Akimsiz Kaplama gibi yontemlerle kaplanabilirler.

Volframin s1vi faz igerisindeki ¢oziintirliigii, Ni-Cu-W sisteminde % 17’ye, Ni-Fe-W
sisteminde % 30’a kadar varabilir. Ayrica agir alasim sistemlerine kiiciik miktarlarda
Co, Mo, Cr ve Re katkilarida yapilmaktadir. Bunlarin disinda literatiirde Ni-Mo-W

ve Cu-Ag-W alasim sistemleride rapor edilmistir. [1,3]

Yiiksek yogunluk (17-18.5 gr/cm3), stineklik (%2-20 uzama), 1s1l iletkenlik, erozyon
ve asinma direnci, yliksek mukavemet (1000-1700 Mpa), elastisite modiilii (310-380
GPa), islenebilirlik ve sekil verilebilirlik 6zelliklerinden dolay1 bu alagim sistemleri

hem sivil hem de askeri amagli olmak tizere bir ¢ok alanda kullanilmaktadir [1,3,5].



2. TOZ METALURJIiSi VE URETIiM YONTEMLERI

2.1. Toz Metalurfjisi

Metalik pargalarin iiretiminde bilinen en modern ve ayni zamanda en eski liretim
yontemlerinden biri olan toz metalurjisi yiiksek kaliteye sahip karmasik sekillerdeki
pargalarin istenilen toleranslarda kayipsiz ya da ¢ok az kayipla ekonomik olarak imal

edilebilmesi mumkindir.

Toz Metalurjisi, elementel metal tozlarin , tam ve/veya yar1 6n alasimlanmis metal
tozlarin baglayicilar ve yaglayicilar ile harmanlanarak uygun pekistirme yontemleri
ve sicakliklar kullanilarak arzu edilen sekillerde iiretilmeleri siireglerini igeren
oldukga kapsamli ve ¢ok disiplinli bir malzeme iiretim yontemidir. Giiniimiizde toz
metalurjisini endiistriyel iiretim agsamalarmin hemen tiimiinde arzulanan ve

uygulanabilir hale gelme nedenleri arasinda,

e malzemenin tasarruf edilmesi

e dretilen parcanin mikro yapisinda ince tane boyutlar1 ile kimyasal
homojenizasyonun saglanmasi

e karmasik sekilli pargalarin nispeten ekonomik olarak iiretilmesi

e tam yogunluk ile yliksek dayanim performansi

gibi faktdrler sayilabilir.

Uretim asamalarinda sekillendirilip, pekistirilmesi ve 1sitilarak sinterlenmesi anahtar
adimlar oldugundan, toz metalurjisi diisiik enerji tiiketimi, diisiik maliyetlerde ve
yilksek verimde malzeme kullanimi igeren otomasyon iiretim siireglerinden

yararlanilir.

Bu o6zellikleri itibariyle toz metalurjisi, giiniimiiz teknolojilerinde 6nemli kavramlar
olan ; verimlilik, enerji ve hammadde ile uyum igerisindedir. Bu ylizden toz

metalurjisi diinyada giderek yayginlik kazanmakta olup gerek teknolojik agidan



gerekse ekonomik agilardan diger metalurjik tiretim siire¢ ve teknolojilerine alternatif

olusturan bir teknolojidir [1,8,9].

2.2. Toz Metalurjisinin Asamalari

Sekillendirme ve {iretim yoOntemleri agisindan metalurji, kimya, makine
miithendisligi ve hatta elektrik-elektronik miihendisligi konularinin kapsamina giren
cok disiplinli bir bilim ve teknoloji dal1 olan toz metalurjisi agsamalarini

e toz liretimi

e toz sekillendirmesi

e sekillendirilmis kompaktlarin sinterlenmesi

olarak kisaca lice ayirmak miimkiindiir [4,10]

2.2.1. Metal Tozlarimn Uretim Yontemleri

Metalik tozlarin iiretim yontemlerini bilmek, gerek son {iriin gerekse de baslangi¢
tozlarin Ozelliklerini anlamak acisindan temel teskil eder. Tiim malzemeleri toz
haline getirmek miimkiinse de, toz iiretimi i¢in sec¢ilen yontem ve liretim siirecleri
malzemenin bazi spesifik Ozelliklerine baghdir.Metal tozlarinin tiretiminde temel

olarak dort ¢esit yontem vardir.

e Kimyasal tepkimelerle toz liretimi

e Elektroliz Yontemi

e Atomizasyon yontemi

e Mekanik 6gilitme ve mekanik alasimlama

Herhangi bir tiretim siireci ¢ogunlukla iki veya ii¢ farkli yontemin birlesimidir.

Bu temel toz {iretim ydntemlerinin diginda, tozlarin iiretimleri sonrasinda ilave olarak
uygulanan bir takim yontemler vardir. Bunlar genellikle ikincil igslemler olarak kabul

edilir. Ornek olarak kompozit toz iiretimi bunlardan bir tanesidir.



2.2.1.1. Kimyasal Uretim Yéntemleri

Genelde tiim metal tozlar1 kimyasal tekniklerle iiretilebilir. Kimyasal yontemlerle
sentezlemede, kati, s1vi veya buhar fazi1 tepkimeleri ile toz iiretimi gergeklesebilir. Bu
sentezleme yontemlerini :

a) Gaz altinda katinin ayrigmasi

b) Termal ayrisma

¢) Sividan ¢oktiirme

d) Gazdan ¢oktiirme

olmak tizere dorde ayirmak miimkiindiir.

a) Gaz Altinda Katinin Ayrismasi

Metal toz iretiminin en klasik sekli metal oksitleri indirgeyici gaz ortaminda
indirgeyerek ayristirmaktir. Bu yontemde saf metal oksit tozlar1 gerek karbon
monoksit yada hidrojen gazi ile tepkimeye sokularak yiiksek sicakliklarda metal

oksit indirgenmesi gergeklesir.

b) Termal Ayrisma

Buhar fazinda ayrisma ve yogusma siireglerinin birlesimi ile metal tozlarini tiretmek
miimkiindiir. Prosesin termal ayrismasi igin gereken yliksek enerji gereksinimi ile
karbondioksit sirkiilasyonunun beraberinde getirecegi potansiyel tehlikelerden ve ¢ok

pahal1 bir yontem olmasindan dolay1 tam olarak benimsenmemistir.

¢) Sivi Fazdan Coktiirme

S1v1 ¢ozeltide nitrat, kloriir ve siilfatlar olarak bulunan metalik tuzlar metalik ¢okelti
veya ¢okelti olusturan metali tiretmek igin isleme tabi tutulurlar. Cokeltilen ya da
cokelti fazi haline getirilen metalik tuzlar toz ilretimi i¢in uygun kaynak teskil
ederler. Tuz suda eritilir ve ikinci bilesik yardimi ile ¢okeltilir.

Sivi fazdan cokelti ile gelistirilen toz tiretim teknikleri 6zellikle kompozit tozlarin

iiretiminde oldukca yaygin olarak kullanilmaktadir.



d) Gazdan Coktiirme

Gaz bilesiklerinin olusturdugu kimyasal tepkimeler sonucu reaktif metallerden ve
nano Olgekli partikiillerden tozlar iiretilir.Gaz esash tepkimelerin en biiyiik avantaji
tepkime sirasinda toz iiretiminde ergitmenin ortadan kalkmasi sonucu potanin

kirlenmemesi ve yeniden kullanilabilir olmasidir.

2.2.1.2. Elektroliz Teknikleri

Yiiksek iletkenlige sahip metal tozlarini iretmenin bir baska yontemi de elektrolizdir.
Bu islem bir hiicrenin katot ¢ubugunda metal tozlarini ¢oktiirmektir. Bu yontemi
kullanarak yiiksek safiyette Cu, Fe, Mn ve Ag tozlarini iiretmek miimkiindiir.
Elektroliz hiicresinde liretilen tozlar genellikle siingerimsi bicimlerde ve dentritik

yapilara sahiptir.

2.2.1.3. Atomizasyon

Basit anlamda atomizasyon bir sivi metalin 100-150pum’dan daha az boyutlarda sivi
damlaciklar1 olusturacak sekilde parcalanmasi ve bu pargaciklarin ani ve asir

sogumasi ile toz haline gelmesi olarak tanimlanir.

Atomizasyon tekniginin ortaya c¢ikmasindan once, tozlarin kimyasi ile sekil ve
bicimlerini kontrol edebilmek olanaksizdi. Atomizasyon ile bu tiir sorunlar
giderilmis ve hem elementel hem de ©On alasgimlanmig tozlar bu teknikle
tretilebilmistir. Kolay proses kontrolii sayesinde cesitli alasimlara rahatca
uygulanabilirligi yiliziinden atomizasyon endiistriyel iiretimler iginde oldukga tercih

edilen bir yontemdir.

Geleneksel atomizasyon siireglerinde atomize edilecek olan metal ergitme potasindan
stvi hiizmeler halinde akarken tank igerisinde tank igersinde bu hiizmeye belirli bir
ac1 ve hizla ¢arpan gaz veya su jetlerinin etkisiyle atomizasyon gergeklesir.

Su ile atomizasyon; sagladig1 yiiksek soguma hizlar1 sayesinde kitlesel endiistriyel
liretime uygun olmasina karsin {iretilen tozlar diizensiz ve yass1 sekildedir, ve 6nemli
miktarlarda oksit icerirler. Su ile atomizasyon 1600°C’nin altinda eriyen metaller den

elementel veya alagim tozlari iiretmek i¢in yaygin olarak kullanilir.



Gaz ile atomizasyon siireclerinde ise hava , azot, helyum veya argon gazlarn
kullanilir. Bu yOntemin su ile atomizasyon ydntemine olan en 6nemli ustiinligii
tozlari kiiremsi bigimlerde iiretilebilmeleridir. Gaz atomizasyon siiregleri ile Al, Ni,

Mg, Co, Pd, Cu, Fe, Au, Zn ve Be alasimlar tiretilmektedir.

Geleneksel atomizasyon siirecleri oldukc¢a yaygin endistriyel kullanima sahip
olmalarina karsin, ergimis halde son derece reaktif Ozelliklere sahip, titanyum,
zirkonyum gibi metaller ile nikel esash siiper alasimlarin geleneksel atomizasyon
stiregleriyle tretilmeleri mimkiin degildir. Bu tiir reaktif metallerin toz haline
getirilmesinde donen elektrot prosesi adi verilen bir savurma atomizasyon yontemi
gelistirilmistir. Bu yontemle atomize edilecek olan metal cubugu yatay ekseni
etrafinda donerken kullanilan volfram katot malzemesi bu cubuk tlizerinde ark
olusturur. Bu ark sonucu kismi ergitme gergeklesir ve metal gubuktan savrulan

damlaciklar atomize olurlar.

Bir bagka atomizasyon yontemi de vakum sartlarinda gergeklesen atomizasyon
siirecleri ile gergeklestirilir. Bu yontem ile oksidasyona kars1 duyarl nikel, kobalt,
demir ve aliiminyum alasimlar i¢in gelistirilmis olup vakum ve hidrojen gazi altinda
atomizasyon ger¢eklestirilir. Vakum atomizasyonu cihazinda; metal, indiiksiyon
ocaginda ergitilir ve yaratilan vakum sonucu eriyik icerisine daldirilan bir seramik
tiip vasitasiyla atomizasyon kazanina iletilir. Bu iletim sonucu ani olarak genlesen
stvi metal once damlaciklara ayrilir daha sonra bu damlaciklar ani ve asir1 soguyarak

toz haline gecerler.

Déner elektrot yontemine oldukca benzer bir baska atomizasyon yontemi de eriyik
dondiirme yontemidir. Bu yontemin uygulanmasi esnasinda sivi metal donen bir
metal silindir yiizeyine akitilir ve ani olarak soguyarak katilagir. Eger ergitilen metal
kat1 halde slinek ve tok ise, katilasma sirasinda amorf mikro yapiya sahip metalik

seritler elde edilir.

2.2.1.4. Mekanik Ogiitme

Ogiitme yada tamim itibariyle sert metal tozlarin ¢arpmasi sonucu darbe etkileri

altinda ozellikle gevrek ve kirillgan esasli malzemelerin ufalanarak toz haline



getirilmesi islemi, toz liretim yontemleri icerisinde en eski ve en klasik olanidir. Bu
yontem daha ¢ok boyacilik ve baski uygulamalari igin yassit metal tozu iiretiminde
kullanilir. Bu sekilde iiretilen baglica metal tozlar1 Al, Cu ve piringtir, bunlardan
bagska Sn, Pb, Mn, Co, Si, Zn, Fe, Fe esasli ve Cu esash tozlar iiretilir. Mekanik
ogltme yontemleriyle 6zellikle oksit indirgenmis ve siinger bicimindeki metalik

keklerden toz liretimi gergeklesir.

Mekanik Ogiitme sirasinda iiretilen tozun yapisina ve Ozelliklerine etki eden en
Oonemli parametreler 6giitmede kullanilan bilya:toz agirlik orani, 6giitme siiresi ve
oglitmede kullanilan s1v1 yada 6giitme atmosferidir.

Klasik 6giitme siireclerinde toz boyutunun ufaltilmasi, boyut homojenizasyonunun
saglanmas1 ve/veya cesitli tozlarin birlikte ogiitiilmeleri ile kompozit toz {liretiminin

gerceklestirilmesi hedeflenir.

Klasik 6giitme siirecleri ile miimkiin olmayan kati halde alasimlama islemi yiiksek
enerjili Ogiitme ortami saglayan atritdr, gezegen top degirmeni, bazi titresimli
degirmenler ile laboratuar 6lcekli SpexwI degirmenlerinde mekanik alagimlama ile
gergeklestirilir. Mekanik alasimlama, ¢ok ince mikro yapilar iiretmek i¢in tozlarin
normal ve/veya inert ortamlarda siirekli kirilma ile yeniden kaynama ve yeniden
kirilma ile yeniden kaynamaya maruz birakildigi bir disiik sicaklik alagim
sentezleme yontemidir. Bu yontem sayesinde geleneksel ergitme ile iiretimi miimkiin

olmayan alagimlarin {iretimi gerceklesir.

Mekanik alagimlama sirasinda baslangig tozlari siirekli olarak kirilir, parcalanir ve bu
pargaciklar baska toz parcaciklari ile birleserek son asamada kompozit tozlari
olustururlar. Ger¢ek anlamda mekanik alasimlanmis tozlarin kimyasal bilesimleri ve

parcacik boyutlar1 birbirlerine olduk¢a yakin oldugu gibi eseksenlidir [6,10]
2.2.2 Metal Tozlarmin Sekillendirilme Siirecleri
Tozlar arzu edilen alasim bilesimlerinde hazirlandiktan sonra istenilen son {iriin

sekillerinde ya da bu sekillere yakin kaliplarda preslenirler. Bu asamada kat1 halde

(dagilmayan ve elegelebilen) metal yapilar1 tretilir. Toz metalurjisinin bir ¢ok
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uygulamas1 i¢in son iriinde yiiksek yogunluklar istendiginden presleme

stireclerindeki parametreler ¢ok 6nemlidir.

Tozlarin preslenmesi sinterleme 6ncesinde ayr1 bir islem olarak yapilabilecegi gibi
bu siire¢ sinterleme islemiyle es zamanli olarak da gergeklestirilebilir. Sicak
presleme, sicak isostatik presleme (HIP), sicak ekstriizyon bu yontemlere Ornek

olarak verilebilir.

Preslenip sekil verme ile yiiksek sicakliklarda sinterleme islemleri birbirlerinden
farkli olsa da amag¢ son iiriinde gozeneksiz, yapt kusurlar1 olamayan pekismis
biinyeler elde etmektir. Pekistirme esnasinda toz parcaciklarini bir arada tutmak icin
cesitli baglayicilar kullanilir. Kisacasi sekillendirme ve pekistirme asamasinda
presleme ve/veya kaliplama yontemleri ile sekillendirilerek sonra belirli bir ham
yogunluga ulagmis biinyeler yiiksek sicakliklarda ¢esitli atmosfer kosullarinda

wsitilarak yapida meydana gelen kati-hal yayinma olaylarinin etkisiyle sinterlenir.

Geleneksel toz pekistirmesi isleminde, tek eksen yada ¢ift eksen boyunca uygulanan
basing sonucu kalib1 dolduran tozlar preslenerek sekillenir. Toz doldurulduktan sonra

tist baski plakasi ile basma gerceklesir ve kompakt alt pistonun hareketi ile ¢ikarilir.

Seri iiretim sirasinda basma islemi bir sonraki toz harmani i¢in tekrarlanir. Basma
islemi esnasinda kullanilan basit geometrilerde olabilecegi gibi karmasik sekillerde
de olabilir. Basma sirasinda kalibin aginmasii ve toz kompaktinin kaliptan daha
kolay ¢ikarilabilmesi i¢in yaglayicilar ilave edilir. Kaliplar sementit karbiir esash

ve/veya 1s1l islemle sertlestirilmis takim ¢eliginden imal edilir.

Tek yada cift yonlii preslemede uygulanan basing arttik¢a toz kiitlesinin yogunlugu
artar yani biinyedeki gozeneklik miktar1 diiser. Burada toz parcgaciklar1 arasindaki
strtinme ¢ok Onemlidir. Bu siirtinmeyi en aza indirecek katkilar, preselenmeye

olumlu katkilar yapar.

Maliyet, iscilik, basma ve hizmet siireleri géz oniine alindiginda olduk¢a ekonomik
bir yontem olmasina karsin, tek yonlii preslemenin bazi dezavantaj ve sinirlamalari

vardir. Bu smirlamalarin etkisi sonucu, karmasik sekillerdeki parcalar ile boy/en
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orani yiiksek olan metalik parcalarda istenen ham yogunluklar gergeklesmez.
Uygulamada karsilasilan bu kisitlamay1 ortadan kaldirmak amaciyla son 25-30 yil
icerisinde karmagsik ve boy/en orami fazla olan sekillerdeki pargalar1 basmak
amaciyla soguk isostatik yontemlerle (CIP) tozlarin preslenmesi islemleri
gerceklestirilmistir. Oda sicakliginda gergeklestirilen CIP isleminde tozlar kauguk bir
kaliba doldurularak yagla dolu basma hiicresinin i¢ine yerlestirilir. Basma pistonu
veya dalgict sayesinde medya olarak kullanilan sivi ( bazen yag ), kaliba her yonden
esit baski yapar. Bu suretle CIP siirecleri kullanilarak basilmis numunelerin
biinyelerinde herhangi bir yogunluk farki olusmadigi i¢in sinterleme sirasinda

parcanin tiim biinyesinde yogunluk ve yapisal homojenizasyon saglanir.

Gilintimiizde geleneksel presleme yontemlerine alternatif olarak ortaya ¢ikan ve
plastik/polimer iiretim endiistrilerindeki uygulamalardan esinlenen yoOntemler
arasinda enjeksiyonla kaliplama ile ekstriizyon yontemleri belirtilebilir. Plastiklerde
enjeksiyonla kaliplama ilk kez 1869 yilinda gergeklestirilirken, metal tozlarmin ilk
kez enjeksiyonla kaliplanmasi ancak 1977 yilinda miimkiin olmustur. Toz enjeksiyon
kaliplama yontemleri polimer iiretim siireglerine oldukca benzer olarak gergeklesir.
Plastik ve akigkan 6zellikler kazandirmak amaciyla tozlara hacim olarak %8 - %20
mertebelerinde termoplastik polimer baglayicilar ve sentetik mumlar katilir. Bunlarin
arasinda en ¢ok kullanilanlar polipropilen ve parafin mumlaridir. Baglayict katkili
tozlar 140-150°C sicakliklarina kadar 1sitilip akiskan ve homojen bir bulamag haline
getirilir daha sonra plastik nitelikli bu bulamac¢ hareket halindeki bir piston/dalgi¢
vasitastyla biiyiik kesit ¢apli bir haddeden daha kiiciik ¢ag acikligina dogru itilir. Bu
suretle olduk¢a yiikksek ham yogunluga sahip c¢ubuk ve/veya profil seklindeki
kompaktlar tiretilir. Her iki yontemle {iretilen ham malzemeler son sinterleme iglemi
oncesinde 350-450°C sicaklik araliklarinda uzun siire tutulurlar. Diisiik sicakliktaki
bu tutma islemine baglayic1 giderme basamagi ya da 6n sinterleme islemi de denir.
Bu asamada baglayicilar yakilarak blinyeden uzaklastirilir ve bdylece ham malzeme

sinterleme i¢in hazir hale gelir [12].
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2.2.3. Sinterleme

Sinterleme yiiksek sicakliklar kullanilarak preslenmis ve ham kompaktlardaki toz
parcaciklarinin birlestirilmesi islemi olarak tanimlanir. Sinterleme siireglerinde
kullanilan sicakliklar genellikle sinterlenecek olan pargada kati-hal atom yayinmasi
ve ergime sicakliginin altinda segilirse de 6zellikle ¢ok sistemli alagimlarda sivi faz
sinterlemesi olarak bilinen bir sivi fazin varliginda da gerceklesebilir. Sivi faz
sinterlemesi sirasinda siv1 bir faz sinterleme sicakliginda kati bir toz kiimesiyle ayni
anda bulunur. Genellikle sivi faz, sinterleme esnasinda pargaciklar arasi bag
olusumunu arttirir. Parcaciklar arasi baglanmaya eslik eden mukavemet, siineklik,
iletkenlik, manyetik gegirgenlik ve korozyon direnci gibi faktorler gozenek yapisinda

ve parca ozelliklerindeki dnemli degisikliklerdir [12,13].

Volfram agir alasimlarinin, sivi faz sinterlemesi; ¢oziinme, yeniden ¢okelme siireci
sayesinde, mikro yapinin; ¢éziinmiis volfram ve gecis metali igeren baglayici bir faz
icerisinde neredeyse saf haldeki kiiresel volfram oldugu, mikemmel bir

yogunlastiricidir.

Bu tiir bir yap1, daha az agili taneler, verilen bir volfram icerigi i¢in daha az volfram-
volfram yaklasimi, baglayict kati ¢ozeltisi iginde daha fazla oranda yar1 kararh
volfram bulundurmasi itibariyle kat1 hal sinterlemesi ile elde edilebilecek mekanik

ozelliklerden ¢ok daha 1yi bir sonug verir.

Genel soguma degerleri i¢in sinterlemeden alikonan volframin miktar1, icerdigi
baglayict fazin bilesimi nedeniyle denge degerlerinden daha fazladir. Soguma orani,
sinterleme sicakligindan ne kadar yavagsa, baglayici fazda tutulan yar1 kararl

volframin oran1 o kadar diisiiktiir.

Tek bir unsurdan olusan malzemelerin kat1 hal sinterlemesi en iyi bilinen sinterleme
seklidir. Bu durumda bile tozun 1sitilmasiyla birlikte gecirdigi evrelerde karisiklik
s0z konusudur. Bu duruma 6rnek olarak parca boyutu dagilimi verilebilir. Bu konu
ile ilgili teorilerin biiylik bir kismi tek biiytikliikteki kiiresel tozlar ongdrmesine
ragmen, uygulanan sinterleme yontemlerinde elde edilen yapilar belli bir parca

boyutu aralign ve hatta kiiresellikten epeyce farkli bicimleri olan parcaciklari
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icerebilmektedir. Kat1 hal sinterlemesi yine de en iyi bilinen ve anlasilan yontem
olmasima karsin, bir anlamda bu yontemle rekabet eden sivi faz sinterlemesi daha
bliyiik endistriyel kullannom bulmustur. Biiyiik 6l¢iideki bu kullanima karsin bu

sinterleme seklinin hala aydinlatilamamis bir¢ok yonii vardir.

Toz parcaciklarinin yliksek yiizey enerjileri asilarak yada ortadan kaldirilarak
gergceklesen sinterleme sonucu parcaciklar arasinda tam ve miikemmel metalurjik
baglar olusur ve bu suretle i¢ yapidaki gozeneklilik sifira diiser. Hacim basina diisen
yiizey enerjisi toz pargacik capini tersi ile dogru orantili oldugundan, kiigiik toz
parcaciklar1 biiyiiklere kiyasla daha kolay sinterlenir. Sinterleme hizina etki eden
pargacik boyutunun yani sira baska faktorler de vardir. Metalik tozlarda kristal tane
sinirlart boyunca yaymma ve tane smirlarinin keskin yada yayvan olusu da

sinterlemeyi etkiler.

Endiistriyel sinter parga iiretiminde geleneksel toz metalurjik sinterleme siirecleri
birkac boliimii olan siirekli uzun konveyor ya da bant firinlarinda gerceklestirilir. Bu
tiir firmlarin ilk boliimiinde presleme icin tozlara karigtirilan katisiklarin yakilarak
ucuruldugu boliimdiir ve bu béliimde kullanilan en iist sicaklik 400°C civarindadir.
Bu boliimden hemen sonra sinterleme zonu gelir. Burada sinterlenecek olan
malzemenin cinsine gore 1180°C sicakligina kadar herhangi bir sicaklikta sinterleme
gerceklesir. Bu sicakliklar igin 1200°C sicakliga dayanan Katr hal 1s1 elemanlar
kullanilabilecegi gibi baz1 firmlarda SiC esash gubuk elemanlar da kullanilir. 1400°C
veya 1650°C sicakligina kadar yiiksek sicakliklar gerektiginde 1s1 elemanlar1 Mo
olmalidir. Sinterleme zonunu sinterlenecek olan malzemenin cinsine gore yavas
soguma ve son soguma zonlar takip eder. Sinterleme sirasinda sicaklik ve sicak zon
ile soguma zonundaki tutma stireleri onemli calisma parametreleridir. Bu yiizden bu
zonlarin uzunlugu malzemenin bu bolgede kalmasi gereken siire ve malzemenin

yiirtime hizina gore tasarlanir.

Giliniimiizde artik yaygin olarak bazi malzeme ve alasimlar i¢cin hem presleme hem
de yiiksek sicakliklar1 birlestirerek pekistirme ve sinterlemenin ayni siireclerde
birlestirilerek gerceklestirildigi teknolojik siiregler geleneksel presleme ve sinterleme
stireclerinin yerini almaktadir. Bunlarin arasinda en yaygin uygulama ve kullanima

sahip olanlar1 sicak presleme ve sicak isostatik presleme (HIP) teknikleridir.
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Sicak tek yonlii preslemede ¢ift tarafli, etki eden su sogutmali baski plakalar1 arasina
yerlestirilen tozlar endiiksiyon 1sitma etkisiyle ilk olarak preslenir daha sonra baski
altinda yiiksek sicakliklarda sinterlenir. Tek yonlii sicak presleme normal sartlarda
gerceklesebilecegi gibi, tozlarin 6zel kaliplara yerlestirilmesi suretiyle vakum veya

azot, argon gibi gazlar altinda da gergeklesebilir.

Tek yonlii sicak preslemenin avantajlarinin yani sira, karmasik sekilli ve uzun
boyutlardaki parcalarin sinterlemesinin gerektigi durumlarda sicak izostatik presleme
(HIP) isleminin de kullanilmasi son yillarda giderek yayginlasmistir. Uygulama
olarak HIP tekniginin prensibi kalip etrafina sarilan 1sitma hiicresi haricinde CIP ile
aynidir. Is1 hiicrelerinin maliyet ve tasarimi dolaysiyla CIP’e kiyasla oldukg¢a pahali
olan HIP yonteminin uygulamasinda yag yerine He gibi gazlar basma medyasi olarak
kullanildigindan dolay1 oldukga yiiksek sicakliklar saglanabilir ve bu suretle sadece
metalik tozlar degil ayn1 zamanda seramik esasli tozlar da pekistirilerek sinterlenir

[13,14].

2.3. Toz Metalurjisinin Geleneksel ve Yeni Uygulama Alanlari

Imalat endiistrisinde kullanilan toz metalurjisi pargalari biiyiik 6l¢iide demir, gelik ve
alagimlari, bakir ve bakir esasli alagimlar (piring, tung ve nikel, giimiis), alliminyum,
paslanmaz celik, nikel, kalay esash tozlardan elde edilen alasimlardir. Kalay
kendiliginden yaglamali tun¢ yataklarin imalatinda elementel bir ilave olarak
kullanilmaktadir. Yine ilave bir element olarak kullanilan nikel ise, diisiik alasimli
nikel-celik ve paslanmaz c¢elik pargalarda kullanilmaktadir. Diinya ¢apinda iretilen
tiim metalik tozlardan imal edilen sinter parcalarin Pazar paylarinda en biiylik kismi
% 86 ile demir-gelik esasl sinter pargalar almaktadir. Demir esasli iiriinlerden sonra
ikinci sirada %11 pazar payi toplami ile bakir ve bakir esasl sinter pargalar, liclincii
sirada %]1,4 ile paslanmaz ¢elik pargalar yer almakta ve bunlar1 sirasiyla % 0,6 ile
kalay ve % 0,5 ile aliiminyum takip etmektedir. Demir ve bakir esash tozlar toz
metalurjisi uygulamalarinin biiylik bir kismini teskil etmesine ragmen tamamini
olusturmamaktadir. Metal esasli tozlarin ve sinter pargalarin veya baska bir deyisle
toz metalurjisinin 6nemli uygulama alanlar1; uzay-havacilik, otomotiv, tarim ve gida

sektorii, ordu donatim, elektrik/ elektronik ve manyetik, kimya miihendisligi, aginma
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/ sert metal / kaplama, tip ve dis hekimligi, makine, beyaz esya, isyeri, metalurji

miihendisligi gibi alanlar olarak siralanabilir.

Yukarida belirtilen endiistriyel ve geleneksel uygulamalarin yanisira, son 20 yildan
beri laboratuarlarda veya pilot olgekli uygulamalar ve bu uygulamalar igin
gelistirilen yiiksek performans malzemeleri de vardir. Her gegen giin bilimsel
literatiire artan sayida giren bu malzemeleri {iretim tekniklerine ve kullanildiklar
yerlere gore smiflandirmak miimkiindiir. Esasinda toz metalurjisi ¢ok disiplinli bir
teknoloji oldugundan kaginilmaz olarak bu siniflandirmada malzeme ve tiretim
yontemi birlikte degerlendirilir. Son yillardaki bilimsel calismalarin 15181nda,
sagladig1 malzeme ve uygulama cesitliligi a¢isindan bu yontemlerin icerisinde en
onemlileri olarak: 1) Mekanik alagimlama ile ii) Gaz fazindan nano 6l¢ekli toz tiretme
yontemini belirtmek miimkiindiir. Daha 6nce belirtildigi gibi, mekanik alagimlama
bir kat1 hal iiretim ve sentezleme yontemi oldugundan bu yontemi kullanarak amorf
tozlar, sentezlenmis malzemeler ve dispersiyonla sertlestirilmis toz biinyelerini
gelistirir. Bu 6zelliklerinden 6tiirii mekanik alagimlama siireclerinin 6rnegin W-esash
ordu donanim malzemelerinin geleneksel iiretim yontemlerinden farkli olarak
imalinden kesici takim uglar icin WC sentezlemesi, nadir toprak elementi katkili
kalict miknatis malzemesi tiretmek ya da Ni-esasl siiperalagimlarin mikro yapilarini
sabitlemeye kadar sinirsiz sayida laboratuar veya iiretim ¢apinda uygulamasi

bulunmustur [2,14]
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3. VOLFRAM AGIR ALASIMLARI

3.1. Volfram ve Volfram Agir Alasimlari

Volfram, endiistrinin bir ¢ok alaninda farkli amaglarla kullanilan oldukg¢a 6nemli ve
kiymetli bir metaldir. Volfram 18. yiizyil sonlarinda Volframit (WOs3) cevherinin
indirgenmesiyle elde edilmistir. Ancak endiistriyel uygulamalar bundan yarim yiizyil
sonra baglamistir. Volfram ilk defa 1910 yilinda akkor ampullerde filaman olarak
kullanilmistir. Bu filamanlarin sinterlenmesi, toz kompaktindan elektrik akiminin
gecirilmesiyle gergeklestirilmistir. Bunlarin yani sira oriilmiis Volfram tellerinden ya
da levhalarindan 1sitma elemanlar1 da iiretilmektedir. Renyum katkili alagim
sistemleriyle iiretilen dénen X-isinlar1 hedefleri ve 1sil eleman ciftlerinin telleri

(3000°C) diger uygulamalardir [4]

Tablo 3.1. Volfram metalinin 6zellikleri [4]

*Atom numarast =74 Atom agirligi =0,1839 kg/mol
*Yogunluk =19,3 gr/cm3 Kristal yapist = HMK
*Ergime sicaklig1 =3420°C Buharlagma sicaklign = 5900°C
*Atom hacmi =1,59x10-29 m3 Burgers vektorii =274 x10-10m
*Termal genlesme katsayisi (20°C) = 4,4 ppm/K

*Is1l iletkenlik(20°C) =166 W/m/K

*Elektrik direnci (20°C) =25 J/mol/K

*Is1 kapasitesi(20°C) =5,5mohm—cm

*Elastik Modiil (20°C) =280-400 GPa

*Kayma Modiilii (20°C) =160 GPa

*Sertlik (20°C) =360 DPH

«Akma Mukavemeti (20°C) =300 Mpa (tavlanmis)

*Akma Mukavemeti (ZOOC) =700 Mpa (yeniden kristallesmis)
*Akma Mukavemeti (ZOOC) = 3400 Mpa (islem gérmiis)

Siinek gevrek gegis sicaklig = 200-500°C

*Yeniden kristallesme sicakligi =1420°C

Tablo 3.1.’de volfram metalinin genel 6zellikleri verilmistir. Volfram yiiksek 6zgiil
agirlik (19,3 gr/cm3) ve yiiksek ergime noktasi (3420°C) gibi cekici zelliklere sahip

olmasina ragmen, oda sicakliginda kirilgan olmasi ve sinterleme sicakliginin yiiksek
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olmasi saf halde kullanimina kisitlamalar getirmistir. Bu agidan hem islem
sicakliklarii diistirmek hem de mekanik 6zellikleri gelistirmek i¢in Ni, Co, Cu, Fe
gibi gecis elementleri volframa ilave edilir. Volframa yapilan bu ilavelerle elde
edilen yeni alasim gruplari literatiirde “Volfram Agir Alasimlar1” olarak
bilinmektedir [4,12,13].

Volfram agir alasimlar1 genellikle iki fazli yapilar olup; neredeyse tamamina yakini
saf volfram igeren ana faz, i¢erisinde bir miktar ¢6ziinmiis haldeki volframla beraber
gecis elementlerinden meydana gelen matris fazindan ibarettir. Sekil 3.1.’de optik
mikroskopta 100 biiylitmede ¢ekilmis W-Fe-Ni sistemi mikro yapi fotografi
goriilmektedir. Yuvarlak goziiken taneler Volfram partikiilleri olup etrafim1 kusatan

faz; sinterleme sirasinda sivi fazi olusturan matriks fazidir.

-

50 pm

Y b A Ny Y L L A—

Sekil 3.1. W-Fe-Ni sistemi mikroyap1 fotografi

Alasim elementleri daha diisiik sicakliklarda sivi bir faz olusturacak sekilde secilir.
Bu elementler sivi faz igerisinde volframin ¢oziintirliigiinii  arttirabilecek
elementlerdir. Boylece sinterleme esnasinda volframin taginimi kolay hale gelir ve

sinterleme c¢abuklasir.
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Istenen bu durumun gerceklesebilmesi icin Ni, Cu, Fe ve Co gibi tranzisyon
elementleri bir ¢cok farkli bilesimde 6tektik reaksiyon esnasinda Volframla sivi faz

olusturmak i¢in kullanilir.

Endiistride en ¢ok kullanilan alagim sistemleri 7:3 oraninda Ni-Fe ilavesi ile elde
edilen alagim sistemleridir. Bunun yani sira 1:1 oraninda Ni-Co ilavesi ile elde edilen
alasim sistemleri ve 2:1 oraninda Ni-Cu ilavesi ile elde edilen alasim sistemleri de

oldukga sik kullanilan alasim sistemlerine 6rnek gosterilebilir [1,2,5,13].
Gegis elementlerinin ilavesi ile yiiksek yogunluk, yiliksek ergime sicakligi, yliksek
mukavemet, yliksek tokluk, siineklik gibi pek cok oOzelligi bir arada bulunduran

6zglin bir yapi elde edilir.

Tablo 3.2. Baz1 Volfram agir alasimlarinin 6zellikleri [13]

Bilesim Yogunluk | Elastik Modiil | Mukavemet | % Uzama
(% Ag.) (g/cm®) (GPa) (MPa)
90W-7Ni-3Fe 17,1 345 900 29
93W-4,9Ni-2,1Fe 17,7 360 910 30
95W-3,5Ni-1,5Fe 18,2 375 940 32
97W-2,1Ni-0,9Fe 18,6 380 950 19

Tablo 3.2.°deki agir alasim sistemlerinde de goriildiigii ilizere alasim sistemindeki
volfram miktar1 agirlik¢a arttirildiginda yogunluk, elastik modiil ve mukavemet
artmaktadir. Ancak ana faz Volframin gevrek olmasi itibariyle Volfram miktar
artttkca % uzamani belli bir bilesimden sonra hizli bir sekilde diistiigl

gozlenmektedir.

Volfram agir alasimlari sahip olduklar1 bu istiin 6zellikler sayesinde gerek sivil
gerekse askeri amagli pek ¢ok alanda kullanilmaktadir. Ornegin; titresimli cihazlarda
titresimi kompanze etmek amaciyla, sicak dokiim kaliplarinda, piring ve bakirin
ekstriizyonunda ekstriizyon kaliplarinda, gama ve X-isinlarma karsi radyasyon
kalkanlarinda, donen jiroskop elemanlarinda, kesici takim wuglarinda, elektrik

kontaktorlerinde, ucak ya da gemi iskeletlerinde agirlik dengeleyici olarak, roket,
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zirth, mermi ve benzeri askeri uygulamalarda yogun olarak kullanilmaktadir. Sekil

3.2’de bu malzemelerin bazilarina 6rnekler verilmistir.

Sekil 3.2. Volfram agir alagimlarinin kullanim alanlarina 6rnekler [12,16,17]

a) Sicak dokiim kaliplari

b) Radyasyon kalkani

C) Ekstriizyon kaliplari

d) Titresimli cihazlarda kullanilan titresim kompansatorii
e) Takim uglari

f) Kinetik enerji delicisi
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3.2. Volfram Agir Alasimlarin Uretimi

Volfram agir alasimlarinin tiretim yontemleri klasik toz metalurjisi yontemlerinden
aslinda farklilik gostermez. Yine klasik toz metalurjisi yontemlerinde oldugu gibi
liretim asamalar1 toz harmanlama, sikistirma ve sinterleme siireglerinden ibarettir.

Tek fark buradaki sinterlemenin sivi faz sinterlemesi olmasidir.

3.2.1. Baslangi¢c Toz Ozellikleri

Volfram agir alagim sistemleri genellikle % 90 ve tizeri W ve de Ni/Fe yada Ni/Cu
icermektedirler. Bu bilesimlerin hazirlanmasi genellikle dogrudan standart elementel
tozlardan hareketle istenilen bilesimlerde karistirllmak suretiyle yapilmaktadir.
Kullanilacak tozlarin se¢iminde tozun parga boyutu ve dagilimi, toz morfolijisi,
saflik ve empiiriite miktarlar1 dikkate alinmasi gereken kriterlerdir. Baslangic
tozlarinin yiliksek saflikta olmasi ve sonu¢ yapida mekanik o6zellikleri etkileyecek
empiiriitelerden biiyiik 6l¢iide arinmis halde olmasi istenir [2,4] Tiim bu 6zellikler
tozlarin iiretim yontemleri ve proses parametrelerinin bir sonucudur. Saf volfram
tozlarinin Uretiminde, genis dl¢ekte, amonyum paratungstanatin ya da volframoksitin
hidrojen atmosferinde indirgenmesi kullanilmaktadir. Bu iiretim ydnteminde
volframin parca boyutu dagilimi, oncelikle sicaklik, zaman, hidrojen akis hizi ve
oksit tabakasiin derinligi gibi indirgeme kosullarindan etkilenir. Elde edilen tozlar

sekiz ya da alt1 yiizlii yapilardir.

Agir alasim bilesimlerinde kullanilan Ni, Fe ve Cu tozlarinin iiretiminde bir ¢ok
secenek vardir. Tiim bu tozlar atomizasyon ile liretilebilirler. Ancak 6zellikle W ile
tane boyutu acisindan uyumlu olmalar1 gerektiginden Ni, Ni(COg)’den ve Fe,
Fe(CO)s’den ayrigsma yolu ile elde edilir.

Volfram agir alasimlarinda toz par¢a boyutu ve dagiliminin mikroyapisal
yogunlasma iizerine ¢esitli etkileri vardir. Buna gore diisiik ve dar toz parca boyutu
dagilimi tercih edilir. Fakat boyut azaldik¢a toz parcalari arasi siirtlinmeler
biiyiimektedir. Bu durum tozlarin paketlenme 6zelliklerini azalmakta ve dogal toz
yapist aglomere olma egilimi gostermektedir. Parcaciklar aras1 aglomerasyon, yilizey

alam arttikca ve parcacik kiitlesi azaldikga artar. Tozlarin agregat olusturmasi
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durumunda presleme sirasinda gézenek olusma ihtimali artar ve bu gdézenekliligin

azaltilabilmesi i¢in daha uzun sinterleme siirelerine ihtiya¢ duyulur.

Toz morfolojileri agisindan tozlarin eseksenli olmalar1 istenir. Eseksenli tozlar dar
par¢a boyutu dagiliminmi tesvik ederler. Bunun yami sira toz morfolojilerinin
sikistirma yontemleriyle de iliskisi s6z konusudur. Direngen kaliplarda yiiksek
yogunluga c¢ikmak i¢in diizensiz tozlar tercih edilirken, izostatik presleme igin

kiresel tozlar tercih edilir.

3.2.2 Agir Alasim Tozlarinin Harmanlanmasi ve Karistirilmasi

Agir alasim tozlar1 baslangic tozlari kullanilarak karigtirilirlar. Karigimin homojen
olmasi ve mikro yapinin uniform olmas sinterleme ile elde edilecek yogunluk igin

¢ok onemlidir.

Volfram agir alagimlari, parca boyutu 1,5 um’dan 7 pum’a kadar degisen elementel
haldeki tozlardan formiile edilirler. Karistirmada tozlarin fiziksel karakteristikleri,
karistirict boyutu, karistiricidaki toz hacmi, karistirma hizi ve siiresi karigimin
homojenizasyonunu etkileyen parametrelerdir. Karigtirma islemleri turbula blender

yada diisiik hizlarda bilyali degirmen ve atritérde yapilabilir.

Karigim homojenizasyonu, mikroyapmin uniform olmasi ve sinterleme ile elde
edilecek yogunluk i¢in ¢ok onemlidir. Karigtirmanin siiresi, hizi, toz pargaciklarinin

diisiis mesafesi karisimin homojenizasyonu agisindan oldukca dnemlidir.

Karstirilan tozlarin karistirict hacminin % 20-40 ‘1 kadar olmasi optimum degerdir.
Karistiricinin dénme hizi da karistirmayi etkileyen faktorler arasindadir. Yavas hizlar
yeterli karigtirma icin gereken zamani arttirirken, yiiksek hizlar toza etkiyen
merkezka¢ kuvveti nedeniyle akisin ahengini bozar. Agir alasimlar gibi farkl
yogunluktaki malzemelerin karigtirilmasi esnasinda, tozlarin serbest diisiis miktar
arttikca yercekimi etkisiyle kiimelenmeler olur. Bu nedenle karistiricidaki serbest
diistis miktar1 en az seviyede olmasi istenir. Uzun karistirma siireleri toz

pargaciklarinin sertlesmesine ve kirlenmesine neden olabilir. Parcaciklar arasi
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strtlinmeyi azaltmak ve algomerasyonu minimize etmek ic¢in yapi icerisine yapi

icerisine yiizey aktif katigiklarda ilave edilebilinir [1,4].

3.2.3 Toz Karisimlarinin Sikistirma Siirecleri

3.2.3.1. Sikistirma Asamalar

Tozlarin kaliplarda arzu edilen sekillerde sikistirilmasi pargaciklar arasi baglarin
gelisimine sebep olacak sekilde, pargaciklarin yeniden diizenlenmesini ve
deformasyonunu igerir.

Tozlarim  sikistirillmas1  iselemi esnasinda paketlenen yapilardaki degisimi
gbozlemlemek icin taramali ve gecirimli elektron mikroskobu, optik mikroskop
tetkikleri, X-iginlart difraksiyonu, sertlik, mikrosertlik, ylizey alani, civa
porozimetresi , gecirgenlik ve kiigiik a¢ili ndtron sagilimi gibi bir ¢ok Olglim ve
aletler kullanilmaktadir. Bugiine kadar yapilmis olan calismalarda sikistirma
siireglerinin artan presleme basinglarina bagli olarak dort bolgeye ayrildigr kabul

edilmektedir. Sekil 3.3 bu dort bolgeyi gdsteren bir diyagramdir. [11,12]

Bolgesel deformasyon \’W_J
/ Kiitlesel sikistirma

Homojen deformasyon

Oransal Yogunluk
—

Yeniden diizenlenme

—_—

Artan Presleme Basinci

Sekil 3.3. Pekistirme ve sikistirma asamalari [12]

Basincin uygulanmasiyla ilk anda noktasal temaslarda elastik deformasyon meydana
gelmektedir. Artan basing ile temas halindeki parcaciklarin yeniden diizenlenmesi ve

kayma ile temaslarin sayis1 artar. Es zamanl olarak, temas alanlar1 genisler ve her
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temas etrafindaki plastik deformasyon bdlgesi yayilir. Yiizey sikistirma basinglarinda
yeniden diizenlenme biter ve yogunlasma temas genislemesiyle gergeklesir. Temas
noktalarinda konsantre olan basing, goézenek boyutu ve gozenekliligi azaltacak
sekilde komsu gozeneklere kiitle akisina sebep olur. Temas genislemesiyle beraber
deformasyon sertlesmesi meydana gelir. Bu iki etken daha ileri seviyelerdeki
yogunlagsma i¢in gerekli gerilme miktarini arttirir. Yiiksek yogunluklarda etkili bir

deformasyon yer alir ve gercek parcacik karakteri kaybolur.

Basincin etkisiyle parcacikar daha yakin paketlenmeye yonelmektedir. “Yeniden
diizenlenme” olarak isimlendirilen bu bolgede diisiikk basinglarin = etkisiyle
paketlenme yogunlugu ve koordinasyon sayisi artmaktadir. Genellikle yeniden
diizenlenme 0,05 MPa’da diisiik basinglarda gerceklesmektedir. Kiiresel olmayan
parcaciklar i¢in diizenlenme i¢in hacim azalmasi kiiresel olanlara gore ¢ok daha

fazladir.

Sikistirmanin ikinci asamast parcaciklar arasi noktasal temaslarda baslayan bolgesel
deformasyonla iliskilidir. Basing arttikca bolgesel deformasyon, piiriizleri
yassilastirir ve deformasyon temas bdlgesi boyunca yayilir. Temas yerinde gerilme
dagilimi degiskenlik gostermektedir. En biiylik gerilme temasin merkezinde iken en

kiigiik basma gerilmesi temasin kenarlarindadir.

Diisiik basinglarda gerilme temas noktalarinda yogunlasir. Daha yiliksek basinglarda
yap1 boyunca homojen deformasyon meydana gelir. Sikistirmanin bu {igiincii asamasi
parcacik kiitlesi boyunca deformasyonla karakterize edilir ki, bu durum sertlik artig1

ile kendini gosterir.

Cok yiiksek sikistirma basinglarinda {ic ya da daha fazla parcacigin birlesme
noktalarinda kiigiik gozenekler birakacak sekilde kiitlesel deformasyon meydana
gelir. Sikistirmanin bu asamasi ¢ok ender goriiliir. Sikistirmadan sonra dis basing
ortadan kalkinca yapi elastik olarak rahatlayabilecek pozisyona gelir. Bu durum
geriye dogru yaylanma olarak diisiiniilebilir. Direngen kaliplarda sikistirma
boslugundan parcanin ¢ikarilmasini takiben bozulmasi durumunda elastik rahatlama
cok barizdir. Diisiik basinglarida geriye dogru yaylanma ¢ok disiiktiir. Yiiksek

sikistirma basinglarinda ise geriye dogru yaylanma, sikistirma basincinin yaklagik
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olarak kare kokiine dogru orantili olarak artar.Ayni zamanda parcacik sertligi arttikca

benzer olarak geriye dogru yaylanma artacaktir [12,14].

3.2.3.2. Toz Pekistirme / Sikistirma Yontemleri

Volfram agir alagimlarinin toz metalurjisi yontemleri ile sikistirilmasinda geleneksel
direngen kaliplarda tek yonlii ya da ¢ift yonlii sikistirma, soguk ya da sicak izostatik
sikistirma, levhalarin yapiminda ekstriizyon ve ¢ok yeni olarak da toz enjeksiyon

kaliplama kullanilmaktadir.

Direngen kaliplarda yapilan sikistirma islemlerinde toz, daha dnceden istenilen sekle
gore dizayn edilen kalip bosluguna doldurulur. Sikistirma tek yonlii ya da cift yonlii
olarak yapilabilir. Direngen kaliplarda yapilan sikistirma g¢aligmalarinda kalip
duvarlarinin siirtinmesi 6nemli bir parametredir. Bu siirtiinme sebebiyle sikigmis
numunenin yiiksekligi boyunca bir basing degisimi olusacaktir. Bu durum cift yonli
preslerde tek yonlii preslere nazaran daha azdir. Kalip duvarlarinin siirtiinmesini
azaltmak icin ¢inko stearat gibi siirtiinmeyi azaltan katisiklar kullanilir. Numunenin
yiiksekliginin ¢apina orani (h/d) énemli bir parametredir. Bu oranin besten biiyiik
olmasi (h/d>5) durumunda presleme genellikle basarisizlikla sonuglanir. Ayrica

kalip maliyetleri agisindan boyutsal sinirlamalar vardir.

Karmasik sekiller ve yiiksek h/d oranlarinda soguk izostatik presleme (CIP) islemi
olduk¢a uygundur. Hidrostatik basinglar etkisiyle, esnek elastomerik kaliplarda
yapilan sikistirma isleminin bir ¢ok avantaji vardir. Oncelikle tim yonlerde esit
mukavemet ve yogunluk dagilimi, yiiksek h/d oranlarinda sekillendirme, yiiksek yas
yogunluk, sinirsiz sekiller ve daha biiylik pargalar icin iliretime imkan saglamasi
baslica avantajlaridir. Ayrica direngen kaliplara kiyasla diisiik ekipman maliyeti,
diisiik kalip maliyeti, az yer kaplamas1 ve ayn1 anda degisik sekillerde malzemelerin
pekistirilmesine olanak saglamasi gibi endiistriyel acidan biiyiilk avantajlara da
sahiptir. Soguk isostatik presleme 6zellikle yiiksek h/d oranlarina ihtiya¢ duyulan

volfram agir alasim sistemlerinde yaygin olarak kullanilmaktadir.

Sicak izostatik presleme (HIP) sikistirma ve sinterleme asamalarini bir arada

icermektedir. Genel olarak kullanilabilecek sicakliklar sinterlenecek yapiya bagh
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olup 510-1980°C arasinda olup herhangi bir sistem icin segilen sicakligm kat: hal
yaymmmasina izin veren bir sicaklikta kalmasi arzu edilir ve herhangi bir sivi
olusumundan kagilir. Volfram esasli agir alasimlar sivi faz sinterlemesi ile
uretildikleri icin sinterleme sicakliginda sivi faz varligt s6z konusudur. Sonug
Ozellikler agisindan sivi faz sinterlemenin gerisinde olmasina ragmen, yliksek
basinglar ve kisa iglem siireleri bu yontemi cazip kilmaktadir. Fakat literatiirde sivi
faz sinterleme sonrasinda, parganin sivi olusum sicakligi altinda sicak izostatik

preslenmesi yada sivi fazda sicak izostatik preslenmesi mevcuttur.

Toz enjeksiyonla kaliplama, karmagik sekillerin diisiik maliyet ve yiiksek performans
seviyelerinde liretimi i¢in yakin zamanda ortaya ¢ikan bir yontemdir. Bu aslinda
uzun zamandir kesin boyutlar ve piirlizsiiz ylizeylere gereksinim duyulan plastik
endistrisinde genis Ol¢iide kullanilmakta olan ydntemin toz metalurjisine adapte
edilmis seklidir. Viskoz akis, kalip doldurma ve paketlenme {iniformlugu gibi
polimer karakteristik avantajlarindan yararlanarak tozlar en uygun miktarlarda
baglayic1 ile kargtirilir, bu karisim graniile edildikten sonra istenilen sekilde
enjeksiyon ile kaliplanir. Toz enjeksiyon kaliplama, sekillendirici hidrostatik
basinglar yolu ile yogunluk degisimlerini en aza indirmektedir ve direngen kaliplarda
sikistirmanin 6tesinde sinterlenmis O6zelliklerin tahminini kolaylastirmaktadir. Toz
enjeksiyonla kaliplamanin diger bir avantaji celikler, seramikler, intermetalikler,
(hem fiber hem de partikiil) kompozitlerden agir alasimlara kadar genis bir araliktaki
malzeme bilesimlerinde calisilabilmesidir. Toz enjeksiyonla kaliplamanin volfram
agir alagim sistemlerindeki uygulamasi, sivi faz sinterlenmesinde kullanilan tozlarin,

kiigiik par¢a boyutuna sahip olmasinin dogal bir sonucudur [14]

3.2.4. Agir Alasim Tozlarimin Sinterleme Siirecleri

Sikistirilan metal tozlari, mutlak erime sicakliklarmin yaklasik yarisi tizerindeki
sicakliklara kadar 1sitildiklarinda aralarinda siki bag olustururlar. Bu olay sinterleme
olarak isimlendirilir. Sinterleme sekillerinin hepsinde bulunan ortak bir 6zellik yiizey
alaninda meydana gelen bir azalma ve buna eslik eden parca mukavemetinin
artmasidir. Bu durum sinterleme sicakligindaki atomik hareketlerin neden oldugu

pargaciklar arast baglarin olusumu ile meydana gelir.
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Sivi faz sinterlemesi sirasinda sivi bir faz, sinterleme sicakliginda kati bir toz
kiimesiyle ayn1 anda bulunur. Genellikle sivi faz, sinterleme sirasinda pargaciklar
arast bag olusumunu artirir. Pargaciklar arasi baglanmaya eslik eden mukavemet,
stineklik, iletkenlik, manyetik gecirgenlik ve korozyon direnci gibi faktorler gézenek

yapisinda ve parca 6zelliklerindeki 6nemli degisikliklerdir.

S1v1 faz sinterlemesi sirasinda sivi faz elde etmenin iki temel yolu vardir. Bunlardan
birincisi farkli kimyasal yapilardaki tozlarm kullanimudir. ki tozun birbiriyle
etkilesimi sinterleme sirasinda bir sivi faz olusumuna neden olur. Bu sivi
bilesenlerden birinin erimesi veya 6tektik olusumu sonucu meydana gelir. Olusan bu
stvi, ¢Oziintirliikk iligkisine bagli olarak sinterleme boyunca siirekli veya gegici
olabilir. ikinci yontem ise, 6n alasimlandirilmis bir metal tozu s1vilasma ve katilasma
egrileri arasinda bir sicakliga kadar 1sitilabilir. Sonugta olusan sivi ve kati fazlarin

karigimi “stipersolidiis” sinterlemesine yol agar. [1,12,13,18]

Geleneksel s1v1 faz sinterleme islemini genel olarak 3 agamada inceliyebiliriz.

e Yeniden diizenlenme
e (oziinme ve yeniden ¢cokelme

e Kati hal kontrolli sinterleme

(Oziinme - Yeniden
Cokelme

5 i

Yeniden Kat1i Hal
Diizenlenme

Katisik

Ana Faz

Sekil 3.4. Sinterleme isleminin sematik olarak gosterimi [13]
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3.2.4.1. Yeniden Diizenlenme

Siv1 fazin olustugu sicakliga kadar kontrollii olarak 1sitilan yapi, kati pargaciklar
tizerinde 1slatic1 sivinin olusturdugu “kilcal kuvvetler” ile hizli yogunlasma meydana
getirir. Yeniden diizenlenme asamasinda olusan bu siv1 yiizey enerjisinin azalmasina,
ve yapidaki gozeneklerin azalmasina neden olur. Zamanla volfram ¢oziiniirliigiiniin
artmasi ile sivinin viskozitesi artar ve yogunlasma hizinda azalma meydana gelir.
Yapmin yogunlagsma miktari; olusan sivi miktari, baglangi¢ toz parca boyutu, ve
katinin sivi igerisinde ¢Oziniirliige baglhidir. Tam yogunlugun bu asamada
saglanbilmesi yeter miktarda sivi ve katinin siv1 igerisindeki ¢dziiniirliigiine baghidir.
Yeniden diizenlenme siiresi ile tam yogunlugun olusmasi i¢in hacimce %35°lik
stviya ihtiya¢ oldugu belirlenmistir. Yeniden diizenlesmesi asamasini yiiksek yas
yogunluk ve diizensiz parcacik sekilleri frenleyici etki gosterir. Sikigtirma esnasinda
meydana gelen pargacik temaslari, 1sitilma esnasinda W tanelerinin arasindaki kati

hal baglar1 yeniden diizenlenmeyi engeller.

Kingery, Cannon ve Lenel’e dayanarak zamana bagli olarak yeniden diizenlenme

cekilmesini formiilize etmistir, buna gére; [19]

AL/L,=R* ¢ (3.1)
R = Pargacik yarigap1
AL/L, =Numune boyutundaki degisimin baslangi¢ boyutuna orani

t = [zoretmal sinterleme siiresi

1+y = Sinterleme sirasinda kapiler ve viskoz akistaki azalma icin diizeltme sabiti
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Sekil 3.5. Yeniden diizenlenme ve ¢ok kristal pargaciklarin sematik diyagrami [13]

Yeniden diizenlenme agsamasina etkileyen faktorler ; parca boyutu, dihedral agi,
1slatma, yas yogunluk ve gozenekliktir. Yukarida belirtilen esitlikten kiigiik parga
boyutunun ¢ekilmeyi arttirdig1 agikga gortiliir.

Diisiik dihedral ve temas agilarinda yiiksek c¢ekilme hizlar1 gézlenir. Kaba parcacik
yiizeyleri mekanik olarak birbirlerine baglanma ile sonuglanir ve dolayisiyla

gozenekli bir yapiya neden olur.

Yiiksek yas yogunluklarda, pargaciklar hareket etmek igin serbest degillerdir ve
kilcal kuvvetler yeniden diizenlenmeye c¢ok az katkida bulunabilirler. Diisiik yas
yogunlukta ise, yap1 gozeneklidir ve yiiksek yogunluga ulasmak icin uzun zaman

veya sicakliga ihtiya¢ duyulur.
Gozenek olusumu, diizenli olmayan yeniden diizenlenme ve daha az gozenek

yogunlugunda daha yiiksek ortalama gozeneklilik ile sonuc¢lanan kilcal bosluklardan
kiigiik kilcal bosluklara siv1 akisina baghdir [1,13].
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3.2.4.2. Coziinme ve Yeniden Cokelme

Coziinme ve yeniden ¢okelme asamasi mikroyapisal biiylimeye (irilesmeye) neden
olur. Irilesme tane boyutundaki dagilima baglidir. Yap1 icerisindeki taneler ne kadar
kiigiik boyutlu ise sivi igerisindeki ¢Oziiniirliigii o derece yiiksek olur. Malzeme
yayllma yolu ile kiiciik tanelerden biiylik tanelere doniisiir. Bu gecis siirecine
“Oswald Irilesmesi” olarak adlandirilir. Bu olusum ile tane boyutunda artis, tane
sayisinda azalma ve taneler arasi bosluklarda artis meydana gelir.Yaymma yolu ile
geligen tanelerin sekli, tanelerin daha siki paketlenmesine izin verir ve yapidaki
gozeneklerin yok olmasina neden olur. Yap1 igerisindeki sivi miktar1 hem yayinma
miktarin1 hem de tane sekil uyum miktari ile ¢dziinme ve yeniden ¢okelme miktarin

etkiler.

3.2.4.3. Katihal Kontrollii Sinterleme ve Mikroyapisal irilesme

Kat1 iskelet yapisinin varlifindan dolay1r bu asamada sinterleme oldukca yavastir.
Son kademede baskin olan siiregler, aslinda tiim sivi faz sinterlemesi boyunca
baskindir. Bununla beraber, yavashigi nedeniyle katihal sinterlemesi, sivi faz
sinterleme ¢eviriminin son agamalarina kadar 6nem teskil etmez.

Mikroyapisal irilesme yayinma yolu ile devam eder ancak kat1 iskelet yapinin varligi,
daha ileri yeniden diizenlenmeyi engeller. Kalic1 gézenekler, eger hapsolmus gaz
igeriyorlarsa yapida sismeler olacak sekilde genislemelere neden olurlar. Gozenek

biiylimesi siiresince, i¢ basing azalir.
Genel olarak tane irilesmesi,
G"(t) - G"(0) = Kt (3.2)
G(o)= Baslangi¢ tane boyutu
G(t) = Izotermal sinterleme siiresi t’deki tane boyutu
K = Malzemeye bagimli biiyiime hiz sabiti

n = Birgok saf malzeme icin 2 ila 4 arasinda degisir. C6ziinme yeniden ¢okelme

kontrollii biiylime i¢in 3, arayiizey kontrollii reaksiyonlarda 2’dir.
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Tane biiylimesine katkida bulunan diger bir olay pargacik birlesmesidir. Birlesmenin
tane bliylimesi lizerine olan etkisi W-Cu ve W-Au gibi volframin az ¢oziinebildigi
sistemlerde en 1yi sekilde goriilebilir. Birlesme ve Oswald irilesmesi ayn1 zamanda

gbzenek irilesmesi ile sonuglanir. [1,13]

Sivi Faz Sinterlemesi sirasinda kati faz, dyle bir hizla irilesir ki, ortalama tane
biiyiimesi G ya bir bolii iki ya da bir bolii {i¢ tissii zamanla genisler. W-Ni-Fe i¢in
numune irilesme verisi, ortalama tane boyutu i¢in 1/3 dssiidiir. Yuvarlak sekilli
taneler, bir bolil licii lissliyle ¢oziinme- tekrar ¢okelme kinetigi ile gosterirler. Buna
karsilik, WC-Co bilesimindeki gibi acili tanelerin oldugu sistemlerde ise tane
irilesme hizi, ylizey temas yerlerinin mevcudiyeti ile smrlanir ve 1/2 {ssiiyle
irilesme gosterir. Coziinme-tekrar ¢cokelme kontrollii irilesmede, tane boyutu genisler
ve sivi miktar1 azalirken, tane biliylimesi i¢in daha kisa diflizyon mesafelerinden
dolayi, irilesme hizi artar. Tane biiyiimesi formiilii 3.3’deki denklemde kati-faz
sinterlenmesi i¢in verilen formun aynisidir ve kinetik terimi k, ¢oziiniirliikk ve kati

hacim orani etkisi barindirir;

k=097 QSDL/KT(1-V:™) (1-NC) (3.3)

vs = Kati-s1v1 ylizey enerjisi

Q = Atom hacmi

S = Swvidaki kat1 ¢oziiniirliigi (sicakliga ve bilesime bagli)
D, = Swvidaki kat1 niifuziyet

C = Siireklilik

k = Bolztmann sabiti

T = Mutlak sicaklik

V= Kat1 hacim orani (sicakliga bagli).

Siireklilik, oteki tanelerle temastaki kat1 tane yiizeyinin oranidir. Denklem 3.3’deki
bir¢ok terimin, niifuziyet, ¢oziliniirliik, yiizey enerjisi ve kat1 hacim orani, sicaklikla
degisir. Boylece, irilesme hizi, yiiksek sicakliklarda daha hizli tane biiyiimesi
gostererek, sicaklik degisikliklerine cok duyarlidir. [12]
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3.3. Siv1 Faz Sinterleme Siireclerini Etkileyen Mikroyapisal Faktorler

3.3.1. Temas Acisi

Temas agis1, araylizey enerjileri arasindaki dengeyi temsil eden fiziksel bir
karakteristiktir. Bir sivinin bir bir katiyr 1slatabilmesi i¢in toplam serbest enerji
azaltilmahdir. Asagidaki sekilde gosterildigi gibi i1slatma derecesi temas agisiyla
ifade edilir. Dengede 3 vektoriin yatay bilesenleri sifira esit olmalidir. Bu dengeden

temas agis1 su sekilde elde edilir.

0 = arccos [ (YKB = YKsS ) / YsB ] (34)

K K

K=KATI

S=SIVI

B=BUHAR
Sekil 3.6. Kati-Sivi-Buhar dengesi [13]
A- lyi 1slatma
B- Zayif islatma

Burada K, S ve B indisleri sirastyla kati, s1vi ve buhar temsil etmektedir. Bu formule
gore temas acisi, araylizey enerjileri arasindaki farka baghdir. Islatma araytlizeydeki
kimyasal reaksiyonlar ile iliskilidir. Katinin sivi igerisindeki ¢ozinirliigi,

arakimyasal bilesiklerin olusumu ve karsilikli yayinma 1slatmaya yardim eder.
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3.3.2. Dihedral A¢1

Dihedral ac1 ¢, kati-kat1 tane sinirt siviy1 kestiginde olusur. Dihedral ac1 ¢ok kristal
tanelerinin mikroyapisi ve sivi fazdaki tane temaslar1 i¢in 6nemlidir. Amorf katida
dihedral ag1 yoktur. Genellikle sivi faz sinterlenmis sistemlerde enerjilerden ikisi

birbirine esit oldugu i¢in Dupre esitliginden yola ¢ikilarak formiilize edilir.

¢=2arccos [ ykx/ (2vks)] (3.5)

Dihedral ag1 tane simirlart ve kati sivi yiizeyleri arasindaki enerji oranmnin bir
karakteristigidir. Sivi faz sinterlemesinde yogunlasma hem temas agisina hemde
dihedral agiya baglidir. Genel olarak basarili sivi faz sinterlemesi bu iki agininda

kiictik degerleriyle birlikte ytiriir.

O=DIHEDRAL ACI

Sekil 3.7. Siv1 fazin kismen niifuz ettigi temas halindeki iki tane arasindaki dihedral

ac1 ve yiizey enerjisi dengesi [13]
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3.3.3. Hacim Oram

S1v1 faz sinterlenen bir sistemde baslangigta kati, sivi ve gozenek olmak {izere ii¢ faz
bulunur. Bu fazlardan herbiri toplam hacmi olustururlar. Buna gore hacimi olusturan

bu {i¢ fazin toplami bire esittir.

Vk+Vs+Vg=1 (36)

Genel olarak hedef sivi faz sinterlemesi boyunca gozeneklerin sifira
yaklagtirilmasidir. Siirekli sivi faz sinterlemesi i¢in kati sivi hacim oranlari uzun
sinterleme siirelerinde sabit hale gelirler. Reaktif ve gecici sivi faz sinterleme

durumunda tiim ii¢ hacim oranlarida sinterleme zamani ile degisir.

Bir fazin hacim orani analiz edilirken kesit etkisinin olmayacagi kabul edilir. Fakat
kat1 ve siv1 farkli yogunluklarda ise yergekimine bagli olarak ¢okme olusur. Genel
olarak her fazin miktarni 6lgmede kullanilan en bildik yontem parlatilmis arakesitte

yapilan nokta sayim analizidir.

Fullman kat1 fazin kiiresel olmasi durumunda hacim kesrinin hesabinda asagidaki

sekilde formiilize etmistir.

Vk=[8N?/3nNa] (3.7)
N = birim uzunluktaki tane sayisi
Na = birim uzunluktaki tane alam

3.3.4. Gozeneklilik ve Gozenek Sekli

Gozenekler pekismis numunelerde parcaciklar arast bosluklar nedeniyle
mevcutturlar. Bunun yan1 sira gozenekler beklenmedik sivi dagilimlarindan
Krinkendall etkisi gibi dengesiz yaymma olaylarindan, buhar ile ger¢eklesen
reaksiyonlardan ve erime ile kilcal olarak yayilma sonucundan da olusabilirler.
Gozenekler, yap1 igerisindeki miktar, boyut, sekil ve dagilimlarina gore karakterize

edilirler.
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Sivi olusumuyla beraber baglangic numunesi itibariyle yapi igerisinde gozenek
bulunur. Siv1 kilcal bosluklarda akip yayildik¢a gézeneklerin yok olmasi igin yeterli
numune ¢ekilmesi olusur. Islatici bir siv1 arzu edilen arayiizey enerjisi indirgenmesi
sebebiyle kiiclik gozenekler daha once doldurulur. Kiiciik gozeneklerin biiyiik
gozeneklere gore tercihli olarak dolumu eriyigi olusturan pargaciklar tarafindan isgal
edilen bolgelerde daha biiyiik gozeneklerin olusumuna neden olur. Daha sonra biiyiik

gozenekler “mentiskiis gelisimi” siireciyle doldurulur.

Enerji dengesi a¢isindan, yapinin sifir gozenege kadar yogunlasmasi istense de
gozenekler igerisinde hapsolmus gazlar son yogunlagsmanin gergeklesmesine engel
olabilir. Bunun yaninda son asamada yapidaki kat1 iskelet yapis1 da gozeneklerin yok
edilmesini engelleyecektir. Bu durumlarda sifir gozenek isteniyorsa sicak izostatik

presleme faydali olabilir.

3.3.5. Tane Boyutu

Iki boyutlu bir arayiizeyde goriilen tane boyutu, gercek tane boyutundan daha
kiiciiktiir. Bu durum araylizeydeki tanelerin rastgele olmasindan olmasindan dolay1
olup, sadece birka¢ tane arayiizeydeki en biiyiik ¢aptan kesilmistir. Eger taneler es
sekilli kiireler ise o zaman tane boyutu fotograflarindan yapilan 6l¢iimlerle tesbit

edilebilirler. Ayn biiytikliikteki kiireler i¢in tane boyutu;

G=(4/m) (NL/Np) (3.8)
N, = Tane ¢izgisindeki kesilen tane sayist
Na = Birim kesit alan bagina diisen tane sayist

Tane biiytlikliigii ile birlikte iki boyutlu bir kesiti rastgele kesip gecen bir test
cizgisinden yola c¢iukarak “intersept” boyutu tespit edilir. Burada intersept boyu;

L= VK/ N|_ (39)

Vi = Katinin hacim kesiri

N = Birim uzunlukta yakalanan tane sayis1
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3.3.6. Ortalama Tane Ayrim

Ortalama tane ayrimi sivi faz sinterlenmis sistemlerde taneler arasi ic¢diizey faz
kalinligimi ifade eder. Bu durum ozellikle i¢ diizey fazin siinek oldugu sivi faz

sinterlenmis sert malzemelerin mekanik davranisi i¢in 6nemlidir. Ortalama tane

ayrimi;
A =Vs/NL (3.10)
Vs = S1vinin hacim kesiri
N = Birim uzunluktaki tane sayisi
Ortalama tane intersept boyutu;
L=(1-Np)-A (3.11)

Biitiin bu yaklasimlar yapida sifir gozenek varsaymaktadir. Katinin yiizey hacim
oranlarinda, kati-kat1 araylizey alaninin nispi miktar1 hizla artmaktadir. Netice olarak,
taneler arasi ortalama ayrim goz Oniine alindiginda, kati-kati temaslar hesaba
katilmalidir. Genel olarak katinin sabit hacim oranindaki ortalama tane ayrimu,

ortalama tane boyutu ile degismektedir.

3.3.7. Siireklilik

Siireklilik, s1v1 faz sinterlenmis sistemlerde kati-kat1 temaslarinin bir 6l¢iisii olup sivi
faz sinterlemesinin ilerleme asamalarinda tane boyutundan bagimsizdir. Toplam
yiizey alanmin bir orani olarak, kati-kat1 temaslarinin ytizey alani, siireklilik olarak

tanimlanir

Ckk = Skk / (SKK + SKS) (312)

Ckk = Kati-kat1 temaslarinin yiizey alani (siireklilik)
Skk = Her tane i¢in kati-kat1 yiizey alani

Sks = Her tanedeki kati-i¢ ylizey faz yiizey alani
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Siireklilik metalografik olarak birim uzunluktaki N test ¢izgisindeki kesirlerin
sayisindan da olgiilebilir. Bu formiildeki 2 faktorii 6lgiim tekniginde kati-kati tane

sinirlar1 sadece bir kez sayildigr i¢in gereklidir.
Ckk = 2Nkk / (2Nkk + Nks) (3.13)
Esit boydaki iki kiire i¢in dihedral ag1 arayiizey enerjileri arasindaki dengeyi temsil

etmektedir. Sekilde aralarinda boyun olan, R yarigapinda iki kiire verilmistir. Kiireler

arasindaki boyun denge yarigap1 X, su sekilde verilir

X=RSin (¢/2) (3.14.)
Her kiiredeki temas sayisina bagli olarak siireklilik, dihedral agidan dogrudan
hesaplanablir. Kati-kat1 temas alan1 Skk ile boyun denge yaricap: arasindaki iligki su

sekildedir.

Sk =TI X° (3.19)

X = R Sin((I)/2)

Sekil 3.8. iki tane aras1 boyun biiyiikliigii ve dihedral ac1y1 gdsteren model resmi [13]
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Temas halindeki tanelerin tane boyutundaki farkliliklar taneler arasindaki egri bir
tane siirna neden olur. Tane boyutunun belirli bir aralikta olma durumlarinda bile
dihedral ag¢1 sabit kalir. Taneler arasi sinirin egrilik yar1 ¢api tane boyutlarinin
oranma baglidir. Bu smir esit boyutlu taneler i¢in diizdiir ve tane boyutu farki
arttikca daha egri hale gelir. Sekil 3.3.4°de artan tane boyutu oranina karsilik, artan
tane sinir1 egriligi goriilmektedir. Burada ilk durumda tane boyutlar1 esit olup tane
sinir1 diizdiir. Diger ii¢ durumda ise kiigiik tane ¢apinin orani biiyiik tane ¢apinin
oranina gdre 0,7°den 0,3’e azalmaktadir. Tiim sekillerde diherdral ag1 60° sabit olup,

bu durum 1,73’lik bir enerji oranina karsilik gelmektedir.
/-~ » ? —
A-1.0 B-0.7 >
7~ '
Qo; D - 0 | 3
] @ = 60°

Sekil 3.9. Denge sartlarinda tane sinir1 egriliginin tane boyutu orani ile degisimi. [13]

3.3.8. Temashhk

Mikroyapisal temaslilik, her kat1 tanedeki komsu tane temaslarinin sayisi ile tespit
edilir. Kati-kat1 temaslar1 sifir dist bir dihedral ag1 varliginda kararhidir. Kat1 yap:
direngen bir iskelet olusturur. Sivi faz sinterlemesi esnasinda eger tane basina
temaslarin sayis1 ikiyi asarsa direngen bir yapi beklenir. Temaslilik, sivi faz
sinterlemesi ile {iretilen malzemelerin elektrik iletkenligini, mukavemetini,
stinekligini, elastik davranigini, boyutsal kararliligini ve 1s1l iletkenligini etkiler.

Temaslilik ve stireklilik pozitif olarak iligkilidir. Her tanedeki temaslarin sayisinin
birlesme ve tane sekli uyumu arttik¢a artmasi beklenir. Boylece stireklilik arttikca

temaslilikta artar.
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Her tanedeki temaslar kati hacim orani ile artar. Her tanedeki temaslarin ortalama
sayist dihedral aciya baghdir. Kati hacim oranina gore, tane basina temas sayist

asagida gosterilmistir.

Kati Hacim Oram Tane Basina Temas Sayisi
% 100 14
%75 8-12
%50 3-6

3.3.9. Boyun Biiyiikliigii ve Sekil

Sivi faz sinterlemesi esnasinda kati taneler arasindaki temaslar dihedral aginin
yonlendirdigi kararli bir boyuta kadar biiylirler. Tane biiyiimesi meydana geldik¢e
esdeger boyun biiylimeside meydana gelir.

X ®=DIHEDRAL ACI

m ®=90
b
B _ 0.5| IKI PARGACIK d=60
Q8 DENGESI

)
o g D=30
€
3 & \
§ [+ 0 0 (b=0

o 0 1 2

ENERJI ORANI

Sekil 3.10. Temas halindeki iki tanenin boyun biiylikliikk oranina karsilik kati-sivi

ylizey enerjisi oranlari [13]

Daha 6nceden belirtildigi gibi degisik boyutlu taneler arasindaki temas, egri bir tane
simnirina  sebep olmaktadir. Yiiksek sicakliklarda, biiyiikk tanenin kiicliik taneyi
absorbladig1 tane birlesmesine sebep olacak sekilde tane sinirlar1 gog eder. Bu tip
birlesmeler uzamis tane sekilleri ve boyun biiyiikliikleri verir. Bununla birlikte
mikroyap1 gelisiminin 6nemini tam anlamu ile tanimlayacak agik deneyler konusunda

literatiirde detayl bilgi yoktur [1,12,13]
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada elemental Ni, Fe ve W tozlarindan yola ¢ikarak W-Ni-Fe {iglii
sistemindeki 56Ni-24Fe-20W bilesimi atritér ortaminda 10, 20, 30, 40 ve 50 saat
siireyle mekanik olarak alagimlanmistir. Elde edilen bu mekanik alasimlanmis
yaptya hedef 90W7Ni3Fe bilesimini olusturacak sekilde baslangic W tozu ilavesi
yapilmistir. Elde edilen bu 90W7Ni3Fe bilesimindeki bu karigimlar 150 MPa’da
preslendikten sonra 1460°C ve 1500°C’da sinterlenmislerdir. ikinci bir paralel set
olarak 50 saat atritor ortaminda mekanik olarak alasimlanan 56Ni-24Fe-20W
bilesimindeki tozdan hareketle yine baslangic W tozu ilavesiyle 75W-80W-85W-
90W-95W-(7/3 Ni:Fe) bilesimleri hazirlanmistir. Tiim bu bilesimlerde 150 MPa’da
preslendikten sonra 1500°C’da sinterlenmistir. ~ Gergeklestirilen deneysel

calismadaki izlenen yol Sekil 4.1°deki akim semasinda genel olarak belirtilmektedir.

Hatal

Agir Alasim Tozlar:
(W-Ni-Fe)

Tartim ve Karistirma

I
Atritor Ogiitme

I
Homojenizasyon

Toz Karnistirma

|
Toz Presleme

Sivi Faz Sinterlemesi

Sekil 4.1. Deneysel ¢alismaya ait akis semasi
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4.1. Baslangi¢ Tozlariin Ozellikleri

Deneysel calismada kullanilan volfram , nikel ve demir tozlar1 yurtdisindaki iiretici
firmalardan tedarik edilmislerdir. Volfram tozu oksit indirgemesi yolu ile iiretilmis
olup ortalama tane boyutu 6 um’dur. Nikel ve demir tozlari ise volframa gore daha
iri boyutlarda olup atomizasyon yontemi ile liretilmislerdir. Deneylerde kullanilan
tozlara ait 6zellikler Tablo 4.1°de gosterilmektedir. Bu karigimlar 6n homojenizasyon

icin iki kollu karistiricida 30 dakika siireyle karistirilmistir.

Tablo 4.1. Deneylerde kullanilan tozlarin 6zellikleri

Toz Uretim Yontemi Ortalama Tane Boyutu
Volfram Rediiksiyon 6 um
Nikel Atomizasyon <38 um
Demir Atomizasyon <38 um

4.2. Atritor Ortaminda Ogiitme ve Karistirma

Deneylerde kullanilan farkli bilesimlere sahip olan tozlar atritér ortaminda
islenmislerdir. Bu amagla Union Process 01-HD tipi atritor kullanilmistir. Prensip
olarak bu cihaz, bir tank icerisinde diisey eksende bulunan bir tahrik kolu ve yogun
ogiitiicii ortamin etkisiyle 0giitme islemi gerceklestirilmesine imkan tanir. Buna gore
duragan konumdaki bir tank icerisinde bulunan Ggiitiillecek malzeme ve Ogiitiicli
ortam, lizerinde ¢arklar bulunan bir kol ile tahrik edilmektedir. Merkezi diisey kol
tizerindeki yatay carklar 6giitiici ortam1 grup halinde kol halinde yerine diizensiz
harekete tesvik etmektedir. Donme hizindan ve bilya-cark, bilya-bilya ve bilya-tank
carpismalarindan ivmelenen bilyalar 6glitiilen malzeme iizerine darbe ve kayma
kuvvetlerine sebebiyet vermektedir. Atritorde gerceklestirilen deneylerde 750 cm®
kapasiteli tank ve ogiitiicii ortam olarak WC bilyalar secilmistir. Sivi ortam olarak
etil alkol kullanilmistir. Tank hacminin 1/3' i kadar etil alkol ve 1/3"i kadar dgiitiicii
bilya ile 250 gr. toz karisimindan olusan sistem, 10, 20, 30, 40 ve 50 saat siire ile 500
d/dk'lik hizda calistirilmistir. Atritor icerisindeki bilya : toz sarj oram1 5:1 olarak

belirlenmistir. Islem sonunda alkol + toz karisimlar1 alkoliin ugurulmasi amaciyla
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etive konmuslardir. Kurutulan toz karisimlari daha sonra elektrikli havanda 15

dakika karistirilmiglardir.

4.3. Tozlarin Sikistirilmasi

Atritorde islenen tozlarin presleme ¢alismalari tek eksenli pres kullanimi ile 150 MPa
basincinda gerceklesmistir. Tozlara presleme esnasinda preslemede problem
yaratabilecek olan tozlara, problem ile karsilasilmamasi igin agrilik¢a %3 oraninda
etilenbisteramid (Acrawax) katkist yapilmistir. Pres i¢ cidarlar1 tozlarin yapismasini
engellemek amaci ile ¢inko stearad ile yaglanmistir. Presleme islemleri hidrolik el
presi kullanimi ile gerceklestirilmistir. Bu calismalar sirasinda 12 mm ¢apinda 10-11
mm yliksekliginde silindirik sekilli direngen kaliplarin kullanilmigtir. Preslenen
diizgiin sekilli numunelerin ham yogunluk degerlerinin tespiti hassas boyutsal
Olglimler sonucunda, s6z konusu bilesimin teorik yogunluga orani cinsinden
hesaplanmistir. Bu Olgiimler esnasinda numunelerin ortalama olarak % 48 - 55
arasinda teorik yogunluga ulastiklart hesaplanmistir. Preslenen numunelerin yas

yogunluklari tablo 4.2°de verilmistir.

Tablo 4.2. Atritor siiresine bagl olarak 6l¢iilen yas yogunluk degerleri

Atritor Siiresi |[Presleme Yogunlugu| Teorik Yogunluk % Teorik
(Saat) (g/cm?) (g/cm?) Yogunluk

0 9,29 17,15 54,19

10 9,23 17,15 53,84

20 8,42 17,15 49,12

30 8,30 17,15 48,44

40 8,41 17,15 49,08

50 8,49 17,15 49,50

Presleme sonrast SEM’de incelenmeye tabi tutulan numunelerin kirik yiizeylerinin

ikincil elektron goriintiileri Sekil 4.2 *de verilmistir.

42



Sem Bz0128"

Sekil 4.2. 90W7Ni3Fe bilesimine sahip numunelerin presleme sonrast kirik
yiizeylerinden alinan taramali elektron mikroskopu (SEM) goriintiileri.

a. 10 saat atritor 6giitme islemi gérmiis tozlardan elde edilen malzeme ikincil
elektron goriintiisii
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b. 20 saat atritdr 6giitme islemi gérmiis tozlardan elde edilen malzeme ikincil
elektron gorilintiisii

C. 30 saat atritdr 6glitme islemi gérmiis tozlardan elde edilen malzeme ikincil
elektron goriintiisii

d. 40 saat atritdr 6giitme islemi gormiis tozlardan elde edilen malzeme ikincil
elektron goriintiisii

Mekanik alagimlama siiresine bagli olarak preslenmis biinyelerin kirik yiizeylerinde

yapillan SEM go6zlemlerinde zamana bagli olarak incelme ve homojenizasyon

goriilmektedir. Mekanik alagimlama esnasinda zamana bagli olarak mikroyapida

ciddi bir tane kii¢lilmesi olmadig1 bunun yerine daha ¢ok baslangi¢ tane boyutlart iri

olan (<38um) Ni ve Fe pargaciklarinin boyutlarinin kiigiildiigii ve siinek karakterli

olan bu tozlar igerisinde W pargaciklarinin yayilarak disperse olduklari

goriilmektedir.

v

' ¥ = b,
\ 4_,&‘.1:, a
‘ ;

Ll

Sekil 4.3. 90W7Ni3Fe bilesimine sahip numunelerin presleme sonrast kirik
yiizeylerinden alinan taramali elektron mikroskopu (SEM) goriintiileri.

a. 50 saat atritor 6giitme islemi gérmiis tozlardan elde edilen malzeme ikincil
elektron goriintiisii

b. 50 saat atritor 6giitme islemi gérmiis tozlardan elde edilen malzeme geri
sagilan elektron fotografi
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50 saat mekanik alagimlama gérmiis 90W7Ni3Fe bilesimine sahip agir alasiminin
kirik ylizeyinden alinan ikincil elektron ve sacgilan elektron goriintiilerinde W
parcaciklarinin, kompozisyon igerisinde homojen olarak dagilimi net olarak
gorilmektedir. Sagilan elektron goriintiisiindeki parlak kisimlar W miktarinca

zengin, koyu kisimlarda Ni-Fe mikar1 zengin yerleri gostermektedir.
4.4. Sikistirilan Numunelerin Siv1 Faz Sinterleme Calismalari

Bu amagla deneylerde, 2 grupta sinterleme calismalar1 gergeklesmistir. 1. grup
sinterleme ¢aligmalar1 1500°C *de H; ortaminda yatay tiip firinda, 2. grup sinterleme

calismalar1 1460°C’de grafit zirthl1 koruyucu hiicre icerisinde firmnda gergeklesmistir.

Sivi faz sinterleme deneylerinde, sinterleme sicakliklari olarak sivi fazin olustugu
sicakliklarin iizerinde bir sicaklik belirlenmistir. Fe-Ni ikili denge diyagraminda
70Ni - 30Fe bilesimi icin s1vilasma sicakligi olarak 1435°C dolaylarindadir. W-Ni-Fe
ticlii sisteminde, 90W7Ni3Fe bilesimi icin sivilasma 1448°C’da baslamaktadir. Bu
degerler goz Oniine alinarak gergeklestirilen 1. grup sinterleme c¢alismalarinda,
numuneler hidrojen gazi altinda 1500°C’de 1 saat siireyle sinterlenmistir. Sinterleme

esnasinda firinin 1s1nma hizi olarak 10°C/dak secilmistir.

Sicakhk-Zaman

1aa0

1400 -

1200 +

1000 -

goa

Sicakhk

ao0 -

400 +

200

Zaman

[=——rF w50 =—mFwin |

Sekil 4.4. 90W7Ni3Fe bilesimine sahip 10 ve 50 saat atritdr 6giitme islemi gérmiis
tozlarin sinterleme esnasindaki sicaklik-zaman diyagrami.
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Ik etapta sikistirtlan 1. grup numuneleri icin 90W7Ni3Fe bilesimine sahip atritor
oglitme siireleri 0, 10, 20, 30, 40, 50 saat olan tozlar H, atmosferi ortaminda yatay
tiip firnda 1500°C sicaklikta 1 saat siireyle sivi faz sinterlemesi islemine tabi
tutulmuslardir. Ayni sinterleme ortaminin kullanildigr ikinci bir paralel set olarak 50
saat atritor ortaminda mekanik alagimlanan 56Ni-24Fe-20W bilesimindeki tozdan
hareketle yine baslangic W tozu ilavesiyle 75W-80W-85W-90W-95W-(7/3 Ni:Fe)
bilesimleri hazirlanmis ve 1 saat boyunca 1500°C’de sivi faz sintemeye tabi
tutulmuslardir. Burada 56Ni-24Fe-20W baslangi¢ toz bilesiminin secilme nedeni
sinterleme esnasinda meydana gelen sivi fazin muhtemel kompozisyonunun bu

sekilde olabilecegi Ongoriilmistiir.

Sicakhk- *oCekilme

al

a0 A

40 -
30 -
20 -
10 /

-10

% Cekilme

0 200 400 &00 o0 1000 1200 1400 1600
Sicakhk

| =50 MFW10 |

Sekil 4.5. 90W7Ni3Fe bilesimine sahip 10 ve 50 saat atritdr oglitme islemi gormiis
tozlarin sinterleme esnasindaki sicaklik-% cekilme diyagrama.

Dilatometre calismast esnasinda elde edilen veriler dogrultusunda numunelerin
1500°C’den hada diisiik bir sicaklik degerinde sinterlenmesine karar verilmis ve

sinterleme sicakligi olarak 1460°C segilmistir.
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Sekil 4.6. 90W7Ni3Fe bilesimine sahip 10 ve 50 saat atritdr 6giitme islemi goérmiis
tozlarin  1400-1520°C arasindaki sinterleme esnasindaki sicaklik-% cekilme
diyagramu.

4.5. Sinterlenen Numunelerde Sekil Bozukluklari ve Yercekimi Etkisi

Endiistriyel olarak cok kullanilmasina ragmen, sivi faz sinterlemesinin sistemler
tizerinde bazi1 smirlayici etkileri vardir. Tipki kumun suda dibe ¢okmesi gibi,
yergekimi etkisinden dolay1 kati ve sivi fazlarin yogunluk farki mikroyapisal ve
bilesimsel segregasyonlara neden olmaktadir. Yer ¢cekimi etkileri, kompaktlarin sekil
bozukluklarinda etkin rol oynamaktadir. Sivi fazlasi, fil ayagi geometrisinin

olugmasina yada kati-siv1 birikintilerinin olusmasina sebep olur.

Volfram agir alasimlarinda, sivi-kat1 yogunluk farki neredeyse 9 g/cm3 oldugundan
yercekimi etkilerine son derece hassastir. Bu nedenle yer ¢ekimi etkisinden dolay1
sinterleme esnasinda %?20’den daha diisiik miktarlara sivinin olusacagi alasimlar

sinterleme esnasinda boyutsal kararliliklarin1 koruyabilmektedirler. [20,21,22]

Sivi faz sinterlemesi, sifir poroziteli, net-sekilli yapilar iiretmek i¢in kullanilan bir
tiretim yontemidir. Sinterleme sicakliginda olusan sivi faz olusturdugu kilcal kuvvet

kat1 parcaciklarin bir arada kalmalarina ve taginimina neden olur. Bu esnada kii¢iik
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parcaciklari sivi faz igerisinde ¢oziiliir ve daha biiyiik parcaciklar iizerine ¢okelirler.
Boylece gelismis bir tanenin tekrardan sekillenmesine ve paketlenmesine ve sifir

poroziteli tam yogunluga ulagmis bir malzemenin olusmasina yol acar. [20]

.

%75W-50 Saat MA %80W-50 Saat MA

%85W-50 Saat MA

%90W-50 Saat MA %95W-50 Saat MA

Sekil 4.7. Farkli bilesimlere sahip 50 saat mekanik alagimlama gormiis olan
numunelerin 1500°C’de sinterleme sonrasi ¢ekilen fotograflari ve numunelerde
meydana gelen sekil bozukluklari.

Sekil 4.7.’de 1500°C’de yapilan sinterleme islemi sonrasinda numunelerden alinan
fotograflarda , agirlikca % 75-95 W araliginda hazirlanan alasim sistemleri sonrasi
75-80-85 W ihtiva eden yapilarin presleme sonrasi numunelerin gekillerinin
sinterleme sonrasi koruyamadig1 gézlemlenmektedir. Sinterleme esnasinda sivi fazin
fazla olmast ve olusan bu sivi faz igerisinde daha fazla W parcaciklarinin
¢Oziinmesine neden olmaktadir. Bu olay sinterleme esnasinda direngen yapinin
kaybolmasina ve numunelerde sekil bozukluklarinin olusmasina neden olmaktadir.

Sekil bozukluklar1 yapidaki W miktarinin artig1 ile azalma gostermektedir.
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W miktarinin en az oldugu bilesimlerde (%75-80 W) numune silindirik kompakt
seklini tamamen kaybetmekte olup, alasimi meydana getiren malzemelerden
yogunlugu vyiiksek olan W pargaciklart sivi fazin etkisi ile yapi1 igerisinde

yercekiminin etkisi ile tabana dogru ¢cokme egilimi gostermektedir.

%85 W igeren bilesimde sivi faz miktarinin fazla olmasi ¢oziinen W miktarinin fazla
olmasmma neden olmus ve sinterleme esnasinda yogunlugu yiiksek olan W
parcaciklar1 siv1 faz igerisindeki direngen yapinin kaybolmasine neden olmustur. Bu

nedenle numunede fil ayag1 geometrisi tabir edilen sekil bozuklugu gergeklesmistir.

%90-95 W ihtiva eden yapida ise W miktarinin yap1 igerisindeki oraninin artmastyla
direngen yapinin meydana gelmektedir. Sinterleme esnasindaki bu direngen yapinin

bozulmamasi boyutsal kararliliga neden olmaktadir.

R
K(.»

r
I

50 ym

Sekil 4.8. %80 W iceren bilesiminde meydana gozlene yer ¢ekimi etkisi ve tanelerin
¢Okelmesi.
a. 50 saat mekanik alagimlanmis %80W igeren numunenin en list kismindan
alinan goriinti
b. 50 saat mekanik alasimlanmis %80W igeren numunenin iist kismindan alinan
goruntl
C. 50 saat mekanik alasimlanmis %80W ig¢eren numunenin orta kismindan
alinan goriinti
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Sekil 4.8.’de % 80 W igeren kompozisyonun mikroyapi fotograflari incelendiginde;
enine kesilen numunenin ist kisminda son derece az miktarda W tanesine
rastlanmaktar. Bu bdliim biiylik oranda matris fazi ve bosluktan meydana
gelmektedir. Numunenin iist kissmdan tabania dogru inildik¢e bosluk miktarinda

azalma ve birim alana diisen tane sayisinda artma goriilmektedir.

4.6. Sinterlenen Numunelerin Yogunluk Olg¢iimleri

Sinterlenen numuneler 100°C altinda bir sicaklikta firindan ¢ikartilarak Arsimed
prensibine gore yogunluklar1 6l¢iilmistiir. Yogunluk 6l¢iimii sirasinda yogunlugu
0.78 gr/cm® olan izopropil alkol ve yogunlugu 1 gr/cm3 olan saf su kullanilmistir.
Olgiimler esnasinda farkliliklar gdzlemlenmemistir. Olgiimler esnasinda numune
metal bir aski ile siv1 igerisine daldirilarak + 0,001 gram hassasiyetteki bir tarti ile

Olctim yapilmastir.

Arsimed prensibine gore yogunluk hesabi;

p =0(Wk / WK'V\/Y) Psv (41)

psi = Igerisinde agirlik dlgiimleri yapilan stvinin yogunlugu
Wk = Numunenin kat1 agirlhigi
Wy = Numunenin siv1 igerisindeki agirligi

p = Numunenin yogunlugu

Farkl atritdr karistirma siireleri ve bilesimlere bagl olarak gerceklestirilen 6gilitme
islemlerinden alinan numunelerin yogunluk ol¢iimlerinin degerleri Tablo 4.3. ’de
gorilmektedir. Elde edilen degerlere gore 50 saat atritdr oglitmesine tabi tutulan ve
farkli bilesimdeki W-Fe-Ni alasimlart %97°lik bir yogunlasma gostermislerdir.
Burada dikkati ¢eken en onemli olay %80, 85 ve 90 W iceren alagimlarin tam
yogunluk degerlerine ulasmislardir. Atritér siiresindeki artisa bagli olarak

numunelerin yogunluklarinda belirli bir miktar artis gozlenmistir.

Yapilan Olgiimler esnasinda tiim numunelerin iizerinde meydana gelen ince oksit
tabakalariin giderilmesi i¢in numune yiizeyleri traglanmistir. Presleme sonrasi elde

edilen yogunluk degerleri ile sinterleme sonrasi elde edilen yogunluk degerlerinden
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faydalanilarak % agirlikga 90W7Ni3Fe igceren farkli atritor karistirma siirelerine

sahip olan alagimlarin yogunlagsma parametreleri hesaplanmistir.

Yogunlagma parametresi;

AP=(ps—pv)/(pr—pv) (4.2.)

AP - yogunlagma parametresi
ps = sinterleme sonrasi yogunluk
py = yas yogunluk

pT = teorik yogunluk

Tablo 4.3. Atritor siiresine ve bilesime gore elde edilen deneysel ve teorik
yogunluklar.

bt | teontvopunnu | pemere [ Tk
75% 14,69 14,52 98,87
80% 15,43 15,51 100*
85% 16,24 16,27 100*
90% 17,15 17,49 100*
95% 18,16 17,58 96,81

Alasll\n/llleaknigllgﬁresi Teorik Yogunluk ‘?:gnlesﬁ:( Y(:{;l-lrlflc;;i:l(la
(Saat)
10 17,15 16,16 94,24
20 17,15 16,70 97,37
30 17,15 17,07 99,57
40 17,15 16,72 97,50
50 17,15 17,50 100*

(*) Tam yogunluk degerine ulagmis olan numuneler
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Yogunluk-% W (agirhik)

19,00 -+

18,00 4

]
17 17,58

-
é 17,00
=
g 16,00 ¢ 16,25
. 15,43

15,00 +

.
14,53
14,00 ; i 4 ;
7o%0 ] B5%0 ] S5%
6 W
[ —Teorik yoijunluk u Deney yoduniuk |

Sekil 4.9. 50 saat atritdr OZiitme islemi yapilmis 75-80-85-90-95 W igeren agir
alagim bilesimlerinin sinterleme sonrasi 6lgiilen yogunluk degerleri.

Saat-Yogunluk

18,00 +

17,50 +

- =17,15
17,00 + 17,08
m 16,2

L}
16:50 16,70

Tearik yoduniulk

[ ]
16,00 1 16,16

15,50 +

15,00

10 20 30 40 50
Saat
| — Teorik yogunluk m Deneyyoguniuk |

Sekil 4.10. 90W igeren agir alasim bilesiminin 10-20-30-40-50 saat atritor 6giitme
islemine tabi tutulduktan sonra sinterleme sonrasi dl¢iilen yogunluk degerleri.
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Tablo 4.4. Farkli atritor karistirma siirelerine sahip 90W7Ni3Fe iceren numunelerin

yogunlagma parametreleri.

Atritor Pres  |% Yogunlasma| Sinter |% Yogunlasma AP
Siiresi | Yogunlugu Pres Yogunlugu Sinter
10 9,23 53,84 16,16 94,24 0,87
20 8,42 49,12 16,70 97,37 0,95
30 8,30 48,44 17,07 99,57 0,99
40 8,42 49,08 16,72 97,50 0,95
50 8,49 49,50 17,50 100* 1,00
Yogunlasma Parametresi
110
100 A —
— =P = 100,00
. 90 4 ?m 97,37 9,57 97,50
< g0 |
S 70 1
> 60
50 - G —— S
49,12 4@4 ﬂ49,08 49,50
40
10 20 30 40 50
Mekanik Alasimlama Siiresi (Saat)
‘-‘-% Yogunlasma Pres ™= o, Yogunlasma Sinter ‘

Sekil 4.11. Farkli atritor karistirma siirelerine sahip 90W7Ni3Fe bilesimine sahip
numunelerin yogunlagma parametreleri.

Tablo 4.5’ inceledigimizde 1460°C’de yapilan calismalarda elde edilen yogunluk
yogunluk degerleri incelendiginde, numunelerin mekanik alasimlama siiresine bagh
olarak yogunluklarinda artis oldugu tesbir edilmistir. 1 dakika sinterlenen
numunelerin yogunluklari daha uzun siire sinterlenen numunlere nazaran daha
diisiik degerlerde kaldig1 ve sinterleme siiresi arttikca numunelerin yogunluklari tam

yogunluga dogru yaklastig1 goriilmektedir.
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Tablo 4.5. 1460°C’de sinterleme c¢alismalarinda numunelerin hesaplanan yogunluk
degerleri

Sinterleme Siiresif Mekanik Alasimlama Siiresi Yogunluk (gr /cm3)
(Dakika) (Saat) g g
0 13.73
10 14.93
1 20 12.76
30 13.26
40 14.37
50 14.54
0 16.81
10 16.29
20 16.46
10 30 16.77
40 17.08
50 17.01
0 14.27
10 18.23
20 17.08
30 30 16.61
40 17.64
50 16.31
0 15.30
10 14.64
20 13.75
60 30 14.47
40 15.91
50 15.60
1 Dak. Sinterleme 1460 C
19
18
,:g 17
F 15
<15 + +
;8-1 14 4 + +
13 + +
1z . . . . .
a 10 20 30 40 50

Mekanik dlagimlama Sresi {Saat)

Sekil 4.12. 1460°C’de 1 dak. sinterlenmis numunelerin mekanik alasimlama siiresine
bagl olarak elde edilen yogunluk degerleri
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10 Dak. Sinterleme 1460 C

19

15

Yogunluk {gfcr

14 -

13 A

o 10 20 a0 40 S0
Mekanik Alagimlama Siresi (Saak)

Sekil 4.13. 1460°C’de 10 dak. sinterlenmis numunelerin mekanik alasimlama
stiresine bagli olarak elde edilen yogunluk degerleri

30 Dak. Sinterleme 1460 C

19

17 + + +

18

15 A

Yogunluk fg/cn

13 A

12 T T T T T
0 10 20 30 40 a0

Mekanik alasimlama Siresi {Saak)

Sekil 4.14. 1460°C’de 30 dak. sinterlenmis numunelerin mekanik alasimlama
stiresine bagli olarak elde edilen yogunluk degerleri
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60 Dak. Sinterleme 1460 C

—_
o

—_
o
L

—_
|
1

Yogunluk fg/cn
omoo
——

—
—

._.
s
—

—_
L% ]
1

—_
]

o 10 20 a0 40 50
Mekanik alasimlama Siresi {Saak)

Sekil 4.15. 1460°C’de 1 saat sinterlenmis numunelerin mekanik alasimlama siiresine
bagli olarak elde edilen yogunluk degerleri

4.7. Sertlik Ol¢iimleri

Sinterlenen agir alasim elementlerinin sertlik degerlerinin dl¢lilmesine yonelik
deneylerde Wilson Tukon™ marka mikrosertlik 6lgme cihazi kullanilmistir. Bu
cihazda yapilan deneyler sirasinda 1 kg’lik yiik secilmistir. Biitiin dlglimler Vickers
uc kullanilarak gergeklesmistir. Deneylerde biiyiik yiikler kullanilarak sinterleme
sonrasi elde edilen numunelerin sertlikleri tesbit edilmistir. Numune basina ortalama
15 adet sertlik degeri Ol¢limii yapilmis ve elde edilen degerlerin ortalamasi tesbit
edilmistir. 1500°C’de yapilan deneylerde malzemelerdeki W miktarinin artigina bagh
olarak sertlik degerlerinde artis kaydedilmistir. 90W7Ni3Fe iceren ve farkli mekanik
alasimlama siirelerine sahip numunelerde ise sertlik degerleri belirli bir aralikta
seyretmekte olup (310-340VH) mekanik alasimlama siiresinin artis1  sertlik

degerlerinde kayda deger bir artisa neden olmamaktadir.
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= a0 83 Q0 93
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Sekil 4.16. Farkli bilesimlere sahip 1500°C’de sinterlenmis volfram agir
alasimlarinin 6lgiilen ortalama sertlik degerleri.

400

330

200

230

Sertlik Hv

200

130

100

Sertlik HY (1500 C)

334 333
210 319 315 323
0 10 = 30 40 a0
Mekanik Alagimlarna Slresi

Sekil 4.17. Farkli mekanik alasimlama siirelerine sahip 1500°C’de sinterlenmis
90W7Ni3Fe agir alasgiminin Slgiilen ortalama sertlik degerleri
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4.8. Optik Mikroskop Calismalari

Sinterleme sonrast mikro yapilarin gorsel olarak incelenebilmesi ig¢in  Oncelikli
olarak optik mikroskop ¢aligmast yapilmistir. Optik mikroskop c¢aligsmasindan 6nce
numuneler presleme yoniine paralel yiizeylerinden kesilerek, numunelerin biitiintinii
yansitan ara kesitler alinmistir. Ara kesitleri aliman numuneler yiizey parlatma
islenine tabi tutulmuslardir. Bu nedenle her numune 320, 400, 600, 800, 1000, ve
1200 numarali SiC zimparalarla zimparalanmiglardir. Zimparalama sonrasi

numunelerin i¢ yiizeyleri parlatma c¢uhasinda aliimina ve saf su kullanilarak

parlatilmistirlar.
w
/
50 pm 50 pm
50 saat — 75W 50 saat — 80W
~ ] '
{
I 50 pm 50 pm
50 saat — 85W 50 saat — 90W
’A ‘ : 50 pm
50 saat — 95W

Sekil 4.18. 50 saat atritor 6glitmesi gormiis farkli bilesimlerde W igeren numunelerin
sinterleme sonrasi optik mikroskop fotograflari.
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50 saat atritor Ogiitme islemine tabi tutulan tozlarin igerisine ilave edilen farkll
oranlardaki W tozu ile farkli kompozisyonlarda iicli W-Ni-Fe agir alasimlar elde
edilmistir. Farkli kompozisyonlardaki bu alasimlar, 1500°C gibi yiiksek sinterleme
sicakliginda sinterlendiginde Sekil 4.18’de goriildiigii tim numunelerin aralarindaki
baslangi¢ farkliliklarini ortadan kalktigini isaret eden bir mikroyapini olustugu
gozlemlenmektedir. 1500°C gibi yiiksek sinterleme sicakliklar1  baslangig
farkliliklarin1 normalize edebilecek biiyiikliikte bir itici gii¢ olusturmaktadir.

50 pm 1 © 50 pm

= =
0 saat — 90W 10 saat — 90W
|
) 50 pm ; 50 pm
20 saat — 90W 30 saat — 90W
50 pm : ; 50 pm
40 saat — 90W 50 saat — 90W

Sekil 4.19. Farkl: atritor 6giitme siiresine (10, 20, 30, 40, 50 saat) sahip 90W7Ni3Fe
agir alasiminin optik mikroskop fotograflari.
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Sekil 4.19°da 90W7Ni3Fe bilesiminde ve farklit mekanik alagimlama siirelerine sahip
olan numunelerde yapilan optik mikroskop galismalarinda, 1500°C gibi yiiksek
sicakliklarda yapilan sinterleme ¢alismalarinda yiiksek sinterleme sicakligini
olusturdugu itici giiciin etkisinden dolayr mekanik alasimlama siirelerinin numuneler

uzerindeki etkileri tesbit edilememektedir.

1500°C gibi yiiksek sinterleme sicakliginda yapilan sinterleme isleminin numuneleri
normalize olmus bir yapiya tasidigr ve baslangi¢ yapilardaki farkliliklarin ortadan
kalktig1 gorlismiistiir. Bu nedenle dilatometre egrileri daha detayli olarak
incelenilerek 1460°C °de sinterlenmek icin 2. bir deney seti olusturulmustur. Bu
deney setinde 0, 10, 20, 30, 40, 50 saat atritor 6glitme islemine tabi tutulmus tozlar
hazirlanmigtir. Hazirlanan bu tozlar 150 MPa basing ile preslenmisglerdir.
Sinterlemeye uygun kosullarin saglanabilmesi icin, grafit pota igerisine yatak
olusturacak sekilde belirli bir yiikseklige kadar grafit tozu koyulmustur. Daha sonra
numuneler, grafit toz yatak icerisine yerlestirilmis seramik tabla lizerine birbirlerine
degmeyecek sekilde yerlestirilmisledir. Potanin {izerine grafitten yapilmis olan
kapag1 kapatilarak hiicre firin igerisine sarj edilmistir. Boylece firin atmosferi
icerisindeki oksijenin numuneleri oksitlemeleri yerine karbonla reaksiyonu sonucu
tilketilmeleri hedeflenmistir. Deneysel calismada kullanilan koruyucu hiicrenin

sematik gosterini Sekil 4.20°de gosterilmektedir.

Firmm Haznesi

Kapakh Grafit Pota

Numuneler

Seramik Tabla Grafit Yatak

Sekil 4.20. Deneysel ¢aligmada kullanilan koruyucu hiicrenin sematik gosterimi.
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st “ dak. sinrlme 5 saat 3 dak. sintrleme 50 saat — 60 dak. sinterleme

Sekil 4.21. 90W7Ni3Fe bilesimindeki 1460°C’de 1, 30 ve 60 dakika sinterlenmis
numunelerin optik mikroskop fotograflari.
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Sekil 4.21°de 1460°C’de yapilan sinterleme caligmalarinda mekanik alasimlama
sliresinin artisinin numunelerin mikroyapilarindaki degisikliklere olan etkileri net
olarak gdzlemlenmistir. 90W7Ni3Fe bilesimine sahip numunelerin 1460°C *de 1
dakika ve 60 dakika sinterlenmeleri sonucu elde edilen mikro yap1
karsilastirildiginda; 1 dakika sinterlenen numunelerde, sinterleme siiresinin diisiik
olmasindan dolayr numunelerde tane biiylimesinin son derece az oldugu
gozlemlenmis ve diisiik mekanik alasimlama siirelerine sahip tozlardan elde edilen
numunelerde gelismemis bir mikro yap1 gozlemlenmektedir. 30 saat ve {istii mekanik
alasimlama uygulanan numunelerde atritdr Ogiitme siiresinin artisina bagli olarak

mikroyapida goreceli olarak bir gelisme ve tane boyutunda artis tespit edilmistir.

10-30-60 dakika sinterlenen numunelerde sinterleme siiresinin yeterli derecede
olmasi, numunelerin mikroyapilarinin gelismesine olanak saglamig ve tane
boyutlarinda ¢ok belirgin bir artis oldugu gozlemlenmistir. Her iki tip 6rneklemelerin
alindig1 yapilar kargilagtirildigi zaman sinterleme siiresindeki artisin tane boyutu ve

mikroyapisal gelismeye olumlu yonde etkisi oldugu goriilmiistiir.

Mekanik alasimlama siiresi arttikca numunelerin sinterleme siirelerine bagl olarak
tane boyutlarinda artik gézlenmekte ve diisiik sinterleme sicakliklarinda da ytiksek

sinterleme sicaklarinda elde edilen mikroyapilar goriilmektedir.

50 saat mekanik alasimlama islemine tabi tutulmus tozlara W ilavesi ile 90W7Ni3Fe
bilesimine sahip yapilar 1460°C *de farkli sinterleme siirelerine tabi tutulmuslardir.
Sinterleme siireleri arasindaki farklarin mikroyapi lizerindeki etkileri Sekil 4.22°de
goriilmektedir. Belirtilen sinterleme sicaklignda 1 dakika sinterlenen numunede ¢ok
az miktarda bir tane biliylimesi ve mikroyapida gelisme olurken, sinterleme siiresinin

artmasi ile tane boyutunda artis oldugu tesbit edilmistir.
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Sekil 4.22. 50 saat mekanik alagimlama yapilmis tozlara W ilavesi ile elde edilen
90W7Ni3Fe bilesimindeki  yapilarin 1460°C sinterleme sicakhiginda farkh
stirelerindeki optik mikroskop fotograflari.

a. 1 dakika sinterleme sonrasi goriiniim

b. 10 dakika sinterleme sonrasi goriiniim

c. 30 dakika sinterleme sonrasi goriiniim

d. 60 dakika sinterleme sonrasi goriiniim

Sekil 4.23’de 90W7Ni3Fe bilesimine ve farkli mekanik alagimlama siiresine sahip
numunelerin 1460°C ve 1500°C sicakliklardaki sinterleme davranislari incelenmistir.
Burada 1460°C’de sinterlenmis ancak hi¢ mekanik alasimlama yapilmamis olan
numunenin gelismemis bir mikroyapiya sahip oldugu goriilmektedir. Buna karsilik
aynt sicaklikta sinterlenmis olan ve 10-20-30-40-50 saat mekanik alagimlama
yapilmis numunelerde mikroyapinin gelismeye basladigi ve numunelerin tane
boyutlarinda artig goriilmektedir. Optik mikroskop ¢aligmalar1 elde edilen numune
fotograflarinda hem 1460°C’de hemde 1500°C’de mekanik alasimlama gdrmiis

numunelerin mikroyapilari birbirlerine benzemektedir.
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50 saat MA- 1500 °C

50 saat MA-1460°C 40 saat MA-1500 °C

40 saat MA-1460°C

Sekil 4.23. Farkli mekanik alasimlama siirelerine sahip tozlarin W ilavesi ile
90W7Ni3Fe bilesimindeki yapilarin 1460°C ve 1500°C sicakliklarinin optik
mikroskop incelemesi
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5. GENEL SONUC VE ONERILER

1. 90W-7Ni-3Fe agir alasimi i¢in mekanik alagimlama siiresine bagli olarak
1500°C’de yapilan deneylerde numunelerin tamami tam yogunluk seviyesine
yakin yogunluk degerlerine ulagmislardir. Tiim numuneler mikroyapisal olarak
gelismigler ve yliksek sinterleme sicakligindan dolayr mekanik alagimlama
sliresinin artmasina ragmen tim numunelerde ayni mikroyapiya gidis
gozlemlenmistir. 1460°C’de yapilan deneylerde ise mekanik alasimlama
yapilmamis numunelerde mikroyapi tam olarak gelismemistir. 20-30-60 dakika
sinterlenen numunelerde mekanik alagimlama siiresi artikca mikroyapida

gelisme ve tane boyutunda biliylime gézlemlenmistir.

2. Mekanik alasgimlama siiresine bagli olarak preslenmis biinyelerin kirik
yiizeylerinden yapilan SEM gozlemleri mikroyapida zamana bagli olarak
incelme ve homejenizasyon gostermektedir. Mekanik alagimlama sirasinda
zamana bagli olarak mikroyapida ciddi bir tane kiigiilmesi olmadigr bunun
yerine daha ¢ok baglangicta iri olan Ni ve Fe parcacik boyutlarinin kiictildigii
ve slinek karakterli olan bu tozlarin igerisine W parcaciklar1 yayilarak disperse
oldugu gozlemlenmistir. Bu nedenden dolayr artan mekanik alasimlama
stiresiyle yeniden diizenlenme yogunlasmasinin artmasinin nedeni W pargacik
boyutundaki almadan ¢ok sinterleme sirasinda sivi faz olusturacak yaklagik
kompozisyon olarak diisliniilen 56Ni24Fe20W bilesiminin siireye bagl olarak
homojenizasyonu ve mikroyapisal incelmeyle yapiya dagilmasindan

kaynaklandig diistiniilmektedir.

3. Agirlikca % 75-95 W araliginda hazirlanan alasim sistemleri sonrasi1 75-80-85
W ihtiva eden yapilar sinterleme esnasinda sivi fazin fazla olmasi ve olugan bu
stvi faz igerisinde daha fazla W pargaciklarinin ¢oziinmesine neden
olmaktadir.Bu olay sinterleme esnasinda direngen yapinin kaybolmasina ve

numunelerde sekil bozukluklarinin olugsmasina neden olmaktadir. Bundan
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dolayr daha sonraki deneyler literatiire uygun olacak sekilde 90W7Ni3Fe

bilesimi i¢in gergeklestirilmistir.

1500°C gibi yiiksek sicaklik sinterlemesi baslangic farkliliklarmi normalize
edebilecek biiyiiklikkte bir itici giic sagladigindan, mekanik alasimlama

stiresinden bagims1 mikroyapisal irilesme gozlemlenmistir.

Mekanik alagimlamanin etkilerini daha iyi gorebilmek ig¢in dilatometre
calismalar1 sonucunda segilen 1460°C sicaklikta zamana bagli olarak bir seri
sinterleme deneyleri yapilmistir ve zamana bagli olarak farkli mikroyapisal

irilesmeler gosteren volfram agir alasimlar elde edilmistir.

Artan mekanik alagimlama siiresine bagli olarak oncelikli siv1 faz olusumu ve

mikroyapisal gelisme, 1460°C sicaklikta net bir sekilde goriilmiistiir.

Baslangic W tane boyut araligi 3-5um oldugu diisiiniiliirse 1460°C sicaklikta 1
dakika stireyle sinterlenen numuneler sivi faz sinterlemesi sirasinda yeniden
diizenlenme agamasinin toplam mikroyapisal irilesmeye katkis1 ve s1vi olusumu
oncesinde W-W parcaciklar1 arasinda gergeklesen kati hal kontrollii boyun
olusumu; ki bu yeniden diizenlenme yogunlasmasini frenlemektedir, hakkinda

onemli bilgiler vermektedir.

Mikroyapisal irilesme i¢in en baskin itici gli¢ sivi fazda ¢oziinen W’in taginimi
yoluyla gergeklestigi icin artan sinterleme sicaklifi birim zamanda W
atomlarmin taginimini arttirmakta ve bu baskin mekanizmayla mikroyapisal
ozellikler benzer W tane boyutlarinda sonuglanacak sekilde normalize
olmaktadir. Halbuki, 1460°C gibi birim zamanda daha az W tasinimima neden
olan bir sinterleme sicakliginin secilmesi ile degisik ortalama W tane
boyutlarinda  sonuglanan mikroyapilarin  6zellikle diisiik sicakliklarda
sinterlenmesine ragmen tam yogunluga yakin elde edilmesi miimkiin

goziikmektedir.
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Sinterlenen numuneler iizerinde yapilan sertlik Ol¢lim ¢alismalart sonucu
1500°C’de sinterlenen numunelerden mekanik alagimlama siiresine bagli olarak
belirli bir sertlik degeri (310-340) araliginda kaldigi ve standart sapmanin
disiik oldugu tesbit edilmistir. Bilesim farkliligi gosteren numunelerde W
miktart artigina bagl olarak sertlikte artis oldugu goriilmiistiir. Diisiik sicaklikta
sinterlenen numunelerde ise sertlik degerleri yiiksek bir standart sapma

gbstermis tiim numunelerin tam yogunluga ulasmamis olmasina baglanmustir.
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