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SEMBOL LISTESi

Al : Sinterlenen numunenin boyutsal degisimi
I, : Sinterlenen numunenin ilk boyu
S : Dogrusal ¢ekilme

R : Pargagik yarigapi

R : Ortalama pargacik yarigap:

t : Izotermal sinterleme siiresi
y : Kilcal ve viskoz akigtaki azalmay: diizelten faktor

G : Sinterleme sirasindaki tane irilesmesi

n : Bir ¢ok malzeme i¢in 2-4 arasinda degisen malzeme sabiti
K : Malzemeye bagimli biiyiime hiz sabiti
F : Serbest Enerji
A : Sistemin denge s1vi-gaz araylizeyi.
Ags : Sistemin denge kati-s1v1 araylizeyi.
Ay : Sistemin denge kati-gaz arayiizeyi.

A : Sistemin denge s1vi-gaz arayiizey enerjisi

s : Sistemin denge kati-s1v1 arayiizey enerjisi

Y : Sistemin denge kat1-gaz araylizey enerjisi

Yk : Sistemin denge kati-kat1 arayiizey enerjisi

Yog : Sistemin denge s1vi-gaz araylizey enerjisi

0 : Denge temas ag1st

Waa : Siviy1 kat1 yiizeyden ayirmak i¢in gerekli adhezyon isi
g : Dihedral ag1

Vi : Sistemdeki kat1 fazin hacim ylizdesi

Vs : Sistermdeki s1v1 fazin hacim ylizdesi

Vg : Sistemdeki gézenek hacim ylizdesi
Ny : Birim uzunluktaki tane sayis1
Ny : Birim uzunluktaki tane alam
L : Kantitatif metalografide iki boyutlu diizlemden rastgele

secilen ortalama test ¢izgi boyu
A : Ortalama tane ayrimi
Ckx : Mikroyapidaki kati-kat1 temaslarimin toplam ylizey alam,; stireklilik
Skx : Her tane i¢in kati-kat1 yiizey alam
Sks : Her tane i¢in kati-i¢diizey faz yiizey alam
N : Stireklilik hesabu i¢in segilen test ¢izgi boyutu
Nik : Iki boyutlu diizlemde test ¢izgisinin kestigi kati-kat1 temas sayisi
Ngs : Iki boyutlu diizlemde test ¢izgisinin kestigi kati-igdiizey faz
temas sayisi

X : Meniskdis yarigapi

v : Meniskdis egriligini ifade eden ag1

4P : Stvidaki kilcal basingdir.

o : Siurlararasi sivinin kalinlhig
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: Sinirlaran tabakanin kalinligi,

: Atomik hacim
: Coziinenin siv1 fazdaki yayinmasi

ise tane sinir1 yayinma katsayisidar.

: Boltzman sabiti
: Mutlak sicakhk

: Modifiye edilmig tane biiylime sabiti

: Kangimin teorik yogunlugu
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BAKIR KAPLANMIS VOLFRAM TOZLARININ KARSILASTIRMALI
SINTERLEME INCELEMELERI

OZET

Yiiksek 1s1l iletkenlik ve digiik 1s1l genlesme katsayisina sahip 6zglin malzeme
gruplar1 mikroelektronik devre paketleri ve 1s1 emiciler gibi 1s1l idare uygulamalarinin
temel ihtiyacim1 olusturmaktadir. Bu 6zelliklerin aymi anda bir biinye igerisinde
toplanabilmesi ancak yiiksek iletkenlige sahip bir matris ve bunun igerisine katilan
refrakter karakterli ikincil bir fazdan olugan kompozit bir biinye igerisinde miimkiin
olmaktadir. Volfram-bakir sistemi bu tarz uygulamalara aday bir sistem olmasina
ragmen, sistemin hi¢ bir durumda ¢oziiniirlilk géstermemesi sadece kati hal kontrolli
ve yeniden diizenlenme siiregleriyle sinterlemeyi kisitlamakta ve bu durum da alagim
gruplarimin sivi faz sinterlemesiyle yogunlagmasim frenlemektedir. Bu problemin
¢oziimlerinden biri mikronalt1 seviyelerde gok ince volfram tozu kullanmak olup
pahali bir ¢6ziimdiir. Digeri ise sisteme ¢6ziiniirlik veren gok az seviyede aktivatdr
katkilartyla sinterleme yapmaktir ki bu durumda bu katkilarin etkisi sistemin 1s1l
iletkenlik degerlerini olumsuz yonde etkilemektedir. Muhtemeldir ki bakir fazinin
homojen bir gekilde mikroyapida dagilmasi durumunda yeniden diizenlenmenin
yogunlagmaya katkisi artacaktir. Bu durumun teorik olarak iist sinir1 yapidaki biitlin
volfram-volfram pargagik temaslarimin sinterleme sirasinda sivi olusumundan 6nce
6nlenebilme durumudur.

Bu nedenle bu ¢alismada, 6ncelikli olarak volfram tozlarinin bakir ile kaplanmas:
gergeklestirilmis olup dretilen bu kompozit tozlarin aym bilesimlerde degisik
yontemlerle hazirlanan tozlarla kargilagtirmali sinterleme davramiglarn incelenmistir.
Volfram tozlarinin bakir ile kaplanma islemi akimsiz kaplama yontemiyle
gergeklestirilmigtir. Uretilen bu kompozit tozlar, elementel olarak volfram ve bakir
tozlaninin karigtirilmas1 ve bu kangimin atritér ve diizlemsel bilyali degirmende
ogiitilmesi yoluyla hazirlanan aym bilegimdeki setler ile kargilagtirilmali olarak
incelenmiglerdir. Kaplanmig tozlarin dokme ve ¢8kme yogunlik degerleri artarken
paketlenebilirlik 6zelliklerinde gelisme kaydedilmistir. Yine SEM-EDS destekli
analizleri kaplanmig tozlarin bilesim homojenliginin en {ist diizeyde oldugunu ortaya
koymustur.

Tozlarin kargilagtirmali yiiksek sicaklik incelemelerinde kaplanmig tozlarin 1si
iletiminin digerlerine gére daha seviyede oldugu ortaya konmustur. Mikroyapisal
gozlemlerle desteklenen dilatometrik etiitler kaplanmig tozlarin, mikroyapidaki W-W
temaslarim1 azaltarak sivi olusumuyla birlikte daha etkin bir yeniden diizenlenme
stirecine neden oldugunu ortaya koymustur. Bu durum gergek zamanli sinterleme
deneyi ile anlik olarak gézlenmistir.Kaplanmis tozlardan hazirlanan sistemlerde artan
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bakir miktan sinterleme sirasinda olugan sivi miktarim artirarak yogunlagmaya olumlu
katk: saglarken, artan presleme basmnci numunelerde sinterleme sonrasi sekilsel
bozuklugu artirmistir bu durum mikroyapida W-W temaslarinin daha fazla oldugu
elementel karisim yoluyla hazirlanan numunelerde gozlenmemistir.

%10 Cu bilesimi {izerindeki ¢aligmalarda kaplanmig tozlar, elementel tozlardan daha
¢ok ¢ekme davramgi géstermistir. Bu durum sikigtinlmig biinye igerisinde sivi faz
olusumu Oncesinde W-W temaslarinin 6nlenmesi ya da azalmasi durumunda,
volframin kat1 hal sinterlemesinin frenlenebilecegi ve sistemde ilk siv1 olusumuyla
birlikte yeniden diizenlenme stire¢lerinin daha etkin olmasiyla alakalidir.Ama
kaplanmis toz 6rnefinde W-W temaslarim azaltirken mikroyapida tegvik edilen Cu-Cu
temaslarinin 6zellikle yiiksek Cu igeriklerinde sinterleme igin itici gli¢ olusturabilecegi
ortaya konmustur. Nitekim kat1 hal sinterleme galigmalarinda elde edilen sonuglar bu
bulgular1 dogrulamaktadar.

Yiiksek yogunluktaki numunelerin sertlik ve elektrik iletkenlik degerleri literatiirle
uyum igerisindedir. Ogiitme islemleriyle hazirlanan numunelerin elektrik iletkenlik
degerleri benzer 6zellikteki numunelerden diigiik bulunmus ve bu durum o&giitme
ortamindan gelen kirlenmeye baglanmigtir. W-W temaslariminimn fazla oldugu
elementel karigim yoluyla hazirlanip sinterlenmis numuneler ile aym bilesimdeki
kaplanmus tozlardan hazirlanip sinterlenmis numuneler arasinda ¢ok ciddi elektriksel
iletkenlik farkina rastlanmamustir.
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COMPARATIVE SINTERING INVESTIGATIONS OF COPPER COATED
TUNGSTEN POWDERS

SUMMARY

Unique materials with a combination of high thermal conductivity and low thermal
expansion coefficient are needed for thermal applications such as microelectronic
packaging and heat sinks. These combination of properties can be provided by
composite materials consisting of a refractory reinforcement and high thermal
conductivity matrix. Tungsten-copper system is one of potential candidate for this
application.

Although liquid phase sintering is an atractive processing approach for sintering heavy
alloy systems, lack of solubility of between tungsten and copper inhibits densification
especially compositions with high volume fraction of tungsten. Due to this lack of
solid solubility, densification in tungsten copper alloys occurs mainly by solid state
sintering and rearrengement. There are two main accepted solutions for this problem;
one is use of submicron tungsten powders which is expensive and the second one is
addition of small amount of activators which decrease the thermal conductivity of
alloy.

It is most probable that a homogenous distribution of copper phase will lead higher
degree of rearrengement during sintering of this system. Theoretically upper limit of
this approach is elimination of every single tungsten-tungsten particle contact before
liquid formation during sintering.

Therefore in the first step of this study tungsten powders were coated with copper via
electroless coating technic. Properties and high temperature behaviors of these
composite powders were examined against experimental elemental mixtures and co-
milled mixtures of same compositions.

In powder state, higher apparent and tap density values obtained from coated powders
with respect to virgin tungsten and copper mixtures and co-milled sets. Also
microstructural investigations supported by scanning electron microscope which is
supported by EDS analyses attachment indicated higher compositional homogenity in
coated state which eliminates segregation problem of heavy alloy powders.

Comparative high temperature DTA investigations indicates that powders have higher
thermal conductivity values in coated state.Dilatometric investigations supported by
microstructural characterization showed that better densification values in samples
prepared from coated powders and increasing copper content promote densification..
This behavior also observed in real-time sintering experiment. Coating layer of copper

xvil



inhibits potential tungsten-tungsten particle contacs in microstructure and promotes
higher rearrengement densification.

Although sintered samples prepared from coated powders and elemental mixtures
showed harmanious hardness and electrical conductivity values with respect to
literature, co-milled samples lead lesser electrical conductivity values which is a
result of contaminations during milling.

xviii T.C. YORSEKOERETIM KURULD
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1. GIRIS VE AMAC

W- Cu sistemi, sinterlemenin kinetigi ile ilgilenen bir ¢ok arastirmac i¢in cazip bir
sistem olmustur. Birbirleri arasinda nerdeyse yok denebilecek kadar az olan
¢oziiniirlik nedeniyle, o©zellikle sivi faz sinterlemesinin ilk asamasi olarak
tamimlanan yeniden diizenleme agamasinda sivi  olusumuyla birlikte toz

pargaciklarinin davranisi hakkinda bilgi verebilecek ideal bir sistemdir.

Siv1 faz sinterlemesi sirasinda homojen ve iyi karigmis toz bilesenlerine sahip
sistemlerde sinterlemenin olumlu yonde etkilendigi iyi bilinmektedir. Bu nedenle W-
Cu sisteminde bilegenlerinin biinye i¢erisinde homojen dagilimin: sagliyabilmek icin
klasik 6giitme, es zamanli oksit indirgenmesi, mekanik-kimyasal yontem, mekanik
alasimlama  gibi  degisik caligmalar degisik arastirmacilar  tarafindan
gerceklestirilmistir. Fakat bir ¢ok aragtirmaci tam yogunluktaki parcalarin iiretimi
icin ¢ok ince W tozu kullanilmasi konusunda hem fikirdir. Bu c¢aligmalardan
mekanik alagimlama ySntemi bu anlamda ¢ok ince ve nano yapidaki W-Cu tozlarinin
biiyiik miktarlardaki iiretimi i¢in cazip bir yontem olmasi nedeniyle son yillarda bu
konu {lizerine caligmalar yogunlagmistir. Fakat bahsedilen olumlu neticelerin ¢ok
uzun siireli alasgimlama islemleri neticesinde aliniyor olmasi, iistelik oksitlenmeye
kars1 ¢ok duyarli olan bu sistemin bu siiregte inert gaz korumasinda caligiimasi
zorunlulugu ekonomik anlamda ciddi problemler yaratmaktadir. Bunun yaninda
mekanik alagimlama sisteminin toz biinyesinde &glitme ortamindan kaynaklanan
kirlilige yolagma potansiyeli yiiksektir. Bazen bu tarz kirlenmeler bir taraftan kolay
sinterlemeyi desteklese bile sonu¢ malzemenin 1s1l ve elektriksel Ozelliklerini

kesinlikle olumsuz yonde etkilemektedir.

Is1l ve elektriksel ozellikleri nedeniyle son zamanlarda W-Cu alagimlarina kars: artan
bir ilgi mevcuttur. Giiniimiizdeki artan ilginin en biiyiik nedeni ise ozellikle her
gecen giin performans sinirlan zorlanan mikro-elekronik devre paketlerinden transfer
edilmesi gereken i1s1 miktarinin es zamanli olarak artmasinda yatmaktadir, Isil

yonetim malzemeleri olarak adlandirilan malzeme grubu bu tip uygulamalarda ki en



onemli ¢oziim olup, W-Cu alagimlan ise bu ¢6ziim grubunda yeralan en 6nemli

sistemlerden birisidir.

Bu calismanin 6ncelikli amaci, W tozlarin1 Cu kaplamak suretiyle hazirlanan W-Cu
alasim sistemlerinde, Cu kaplamanin ozellikle sinterleme davranigi iizerine olan
etkisini diger alternatif toz metalurjik alagim hazirlama yontemleriyle kargilagtirmali
olarak incelemektir. W tozlarimin Cu kaplanmast sonucunda, mikroyapida W-W
parcacik temaslarmin engellenmesi ve bu tozlardan hazirlanan biinyelerin sinterleme
sirasinda, alternatif yontemlerle hazirlanmis olanlara kiyasla daha fazla yeniden
diizenlenme ¢ekilmesi gostermesini  tespit etmek bu c¢aligmanin hipotezini
olusturmaktir.Boylesine bir farklilifi tespit edebilmek icin Ozellikle sivi faz
sinterlemesi gibi birbiri lizerine gecmis bir ¢ok agsamadan olusan yiiksek sicaklik
siirecini ayrintili olarak irdeleyebilmek gereklidir. Boylesine bir irdeleme ancak
anlik takip ile miimkiin olacagindan, deneysel galigmalarda dilatometrik ve gercek
zamanh sinterleme etiidlerini kullanarak toz kaplama ve diger karsilagtirma

stireclerinin takip edilmesi hedeflenmektedir.

Ayrica bu calisma kapsaminda gerceklestirilecek deneyler sonucunda, 6ncelikle W-
Cu sistemi igin, sonrasinda ise tiim sistemler igin genel anlamda toz kaplamanin
saglayabilecegi avantaj ve dezavantajlarin degerlendirilmesinin yapilabilecegi

sonuglar elde etmek bir diger hedeftir.



2. TOZ METALURJISI

Toz metalurjisi (T/M), uygun sikistirma yontemleri ve sicakliklar kullanilarak metal
veya metaldisi tozlarin birlestirilmesi yolu ile, yar iiriin ya da son iiriin boyutlarinda
malzeme liretim teknigi olarak tanimlanabilir. Fakat bunun 6ncesinde T/M ile tiretim
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tekniklerinin ana kaynagimi olusturan “toz” kavraminin tamimlamasini yapmak

oldukca 6nemlidir.

Tozlar, akigkan benzeri davramig gosteren, genellikle 1 mm’den kiigiik ve liretim
yontemine gore kiire, kiip, tel, yassi, disk, kartanesi gibi dlizenli ya da tamamen
diizensiz sekillere sahip, saf ya da alagim halinde 6zel olarak hazirlanan malzeme

grubu olarak tamimlanabilir [1-3].

Toz tretimi, her malzemenin sahip oldugu kendine has &zellikleri ve cevherlerinin
dogada bulunug sekilleri itiban ile farklilik gosterir ve bu nedenlerden &tiirii ¢ok
cesitlidir. Bu nedenle tozlarin iiretimi siireclerini hesaba katmazsak, T/M teknigi ile
malzeme {iretimi genel olarak Ui asamada gerceklestirilir. Bu agamalar; toz

harmanlama ve karigtirma, presleme ve sinterleme olarak 6zetlenebilir .

Tozlarin harmanlama agsamasinda iiretimi istenen malzemenin bilesimini olusturan
tozlar segilir. Toz se¢iminde gekil, boyut, saflik ve diger toz karakteristikleri 6nemli
parametreler olup daha sonraki agamalar1 dogrudan etkiler. Secilen bu tozlar, daha
sonra istenilen bilesimi olusturacak oranlarda kanstirilirlar. Karistirmanin amaci tiim
toz kiitlesinde homojenligin saglanmasidir. Bu arada, yapiya daha sonraki islem
asamalarinda gerekli olabilecek organik ya da inorganik katigiklar da bu asamada
ilave edilir. Karistirma, V tipi ya da eksantrik karistiricilarda yapilabilecegi gibi, eger
tozlar iizerinde 6nalagimlandirma ya da mikroyapisal homojenizasyon isteniyorsa,

atritor ya da diizlemsel bilyali degirmenden faydalanilabilir [4-6].

Hazirlanan toz karisimlari, daha sonra ham bir mukavemet kazamacak gsekilde
sikigtinilirlar. Sikigtirma iglemi; oda sicakliginda tek ya da gok eksenli veya izostatik
presleme ile degisik basinglarda yapilabilecegi gibi, sicaklifin da ayrica sisteme

fonksiyonel olarak girdigi sicak izostatik presleme, ekstriizyon ve haddeleme



teknikleriyle de gerceklestirilebilir. Tozlarin sikistirma agamasi aslinda sinterleme
oncesi ham mukavemet ve sekil saglama agsamasi seklinde goriilse bile, bu agamayi
bir¢ok faktﬁ; etkilemekte ve bundan dolay: son iiriin igin bir¢ok hesaplamanm bu
asamada yapilmasi gerekmektedir. Ornek olarak, parcanin boyutsal oranlar: segilen
presleme yontemine gore kisitlamalara neden olabilecegi gibi, par¢anin sikisma
sonrast ulastifi ham yogunluktan, sinterleme sonrasi teorik yogunluga ulagmasi
boyutsal cekilmelerle karsilanacaktir. Dolayisiyla son iriin boyutlari igin tim
hesaplamalarin 6nceden yapilmasi gereklidir. Bunlarin diginda, segilen presleme

basinci ve ulagilan ham yogunluk, sinterleme yontemi ile dogrudan iliskilidir.

Sikistirma asamasinin ardindan, “ham” ya da “yag” olarak adlandirilan biinyenin
sinterlenmesi asamasina gegilir. Sikigtirilmig tozlar, mutlak ergime sicakliklarinin
yarist iizerindeki sicakliklara isitildiklarinda aralarinda siki bir bag olusturlar. Bu
olay, sinterleme olarak isimlendirilir. Tiim sinterleme pratiklerinde sézkonusu olan
ortak ozellik, yiizey alaninda meydana gelen azalma ve bu azalma sonucu biinyenin
mukavemetindeki artigtir. Bu durum, sinterleme sicaklifindaki atomik hareketlerin
neden oldugu pargaciklar arasi baglarin olusumu yoluyla meydana gelmektedir.
Secilen sinterleme sicaklift ve atmosferi sinterleme siireglerini 6nemli 6lgiide
etkilemektedir. Sinterleme sicakliginda bilegenlerin hepsi kati halde olabilecegi gibi,
bir kismu s1v1 halde de olabilir [7].

Toz metalurjisinin amac1 metal ve metal esasli alagim tozlarini ergitmeden, basing ve
sicaklik yardimiyla, dayanikli cisimler haline getirmek oldugundan sinterleme iglemi
bir anlamda dokiim pratifindeki ergitmenin yerini tutmakta ve kullanilan metal
tozunun ergime noktasinin altindaki bir sicaklikta gergeklestirilmektedir. Eger degisik
metal tozlarindan olusan bir toz karigimu kullaniliyorsa, sinterleme islemi bu
tozlardan en yiiksek ergime sicakligina sahip olan tozun ergime sicakliinin altindaki

bir sicaklikta yapilir.

Ayrica, sinterleme esnasinda sisteme etki eden bir basincin bulunup bulunmamasina
gore, basingli ya da basingsiz sinterleme siniflandirmalar yapilir. Sisteme etki eden
basing ya da sivi faz varlii, sinterleme sicakliklarini diistirmektedir. Sinterleme
siireci, malzemenin tam yogunluk olarak telafuz edilen teorik yogunluk degerine
ulagilinca sona erer. Bu durum biinye igerisinde hi¢ bosluk kalmamasi anlamina

gelmektedir ki bir ¢ok sistemde bu deferlere ulagilmas: oldukga giictiir. Bu nedenle
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genellikle tam yogunluga ulagmak yerine arzu edilen mikroyapt ve mekanik
ozelliklere ulagilmas: hedeflenir. Bu asamay:; mekanik isleme, soguk islem ve 1sil
islem siiregleri ve ozellikle boyutsal kararlilik gerektiren uygulamalarda yeniden

sikigtirma islemi izleyebilir [4-5].

Toz metalurjisi yontemleriyle, W-Cu alagimlarinin {iretimleri, yukarida sozii edilen
islem akisindan gok biiylik farklihik gostermemektedir. Oncelikle, ¢alisilan alasim
sistemine uygun Ozellikteki baglangic elementel tozlari secilir. Toz Ozelliklerinin,
sitkistirma ve sinterleme asamalarina dogrudan etkisi nedeniyle toz secimi ¢ok
onemlidir. W-Cu sistemlerinde, baglangi¢ toz boyutu arzu edilen son irlin 6zellikleri
ve secilen iiretim yontemiyle ¢ok yakindan alakali olmakla beraber genellikle 1-10
um arasinda segilir. Segilen tozlar, arzu edilen alasim bilesiminde karigtirilir. Ideal
bir toz karisimi igin kiiciik toz pargacik boyutuna sahip, endiisiik seviyede
aglomerasyon gosteren, eseksenli pargacik sekli ve dar bir boyut dagilimina sahip

olmas: istenir [8-13].

2.1. Toz Uretimi

2.1.1 Saf Toz Uretimi

Saf metal tozlarinin klasik tretim yontemlerini genel olarak atomizasyon, kimyasal
coktlirme, elektroliz, indirgeme, plazma fazindan birikim ve mekanik kiiciiltme
bagliklarinda 6zetlemek miimkiindiir [14]. Son yillarda gelisen teknolojiye baglh
olarak miihendisligin elinde artan imkanlar yeni toz iiretim siire¢lerine olanak tanisa
da hepsi yukarida ad: gecen yOntemlerden bir ya da birden fazlasini igermektedir.
Aslinda toz metalurjisi ile ilgilenenler i¢in cogunlukla nemli olan, iiretim sonunda
tiriin sekli ve boyutsal kararhilif1 ve de arzulanan mekanik 6zellikleri saglayacak bir
mikroyapiya sahip olmasidir [15]. Ornek olarak atomizasyon yontemi ile kiiresel
forma yakin tozlar idretilir. Kimyasal ¢oktiirme yontemlerinde ise karmagik sekilli
tozlar elde edilir. Budylesi toz pargagiklarmin siingerimsi yapilar1 vardir. Indirgeme
islemi, tiretimi yapilacak metalin safiyeti yiiksek oksit formundan yapilir. Ornek
olarak W tozu bu yolla iiretilir ve pargagik sekli ¢ok yiizliidiir. Elektroliz yontemi ile
dendiritik sekilli tozlar iiretilir. Mekanik yontemlerle genelde lamelli bir toz yapisina
gidisat vardir. Fakat mekanik kuvvetler altinda deformasyona ugrayan parcaciklarin
davranig1 tamamen malzeme 6zellikleriyle tamamen alakali olup, kirilgan ve siinek

karakterdeki tozlarin davranisi ¢ok farklidir. Kirllgan karakterli yapilarin mekanik



kuvvetlerin etkisiyle toz haline getirilmesi ¢ok kolayken, siinek karakterli
malzemelerin dgiitiilmesi 6zel ekipman ve siireci kontrol altinda tutan 6zel katkilar

gerektirmektedir [14-16].

2.1.2 Kompozit Toz Uretimi

Kompozit toz pargacif: biinyesinde en az iki faz iceren yap: olarak tanimlanabilir.
Bu, toz pargagig iizerine aglomere olmus siireksiz bir faz olabilecedi gibi yapi
icerisine disperse olmus ya da yiizeye homojen bir sekilde kaplanmuig siirekli bir faz
da olabilir. Kompozit toz pargagiklar1 genellikle tozlara iistiin akig, paketlenme,
homojenlik, sinterlenme ve pasiflesme &zellikleri verebilmek icin tiretilirler. Ozellikle
segregasyon etkilerinin yogun oldugu sistemlerde, homojen liiriinlerin elde
edilmesinde ©nem arzederler. Aslinda elementel tozlardan yola c¢ikarak hazirlanan
kangimlar diistik maliyetli ve ¢ogu zaman sikistirtlabilirlikleri yiiksektir. Fakat
ozellikle bilesenlerin yogunluklar: arasinda biiytik farklar oldugu takdirde, sonug iiriin
Ozelliklerine 6nemli derecede etki eden segregasyon, uygulamada karsilasilan en
biiylikk problemdir. Bununla beraber Onalagimlandirilmig ya da baglanmig
parcagiklarin maliyeti yiiksek olsa da ¢ok liistiin sinterlenmis ozelliklerin eldesi

mimkiindiir.

Bu konuda verilebilecek ilging teknolojik orneklerden birisi sementit karbiir sert
kesici takimlarinin tiretiminde, sinterleme sonrasinda karbiir taneleriyle kuvvetli bir
baga neden olacak Co tozunun WC yiizeylerine mekanik olarak sivanmasidir. Bir
bagka ornek ise metal matriksli kompozitlerin iiretimi sirasinda SiC parcagik ve
viskerlerinin sicak islem sirasindaki kimyasal etkilesimlerinin Oniine gegmek icin
itriyum oksit buhariyla kaplanmasidir. Yine bir buhar fazi kaplama Ornegi olarak
grafit pargaciklarinin nikel ile kaplanmasi verilebilir ki bu iiriin contalarda, iletken
doldurucu malzeme olarak kullanilmaktadir. Genellikle buhar fazinda kaplama i¢in en
uygun tekniklerden birisi akigkan yatak kullanimidir. Boylesi bir akigkan yatakta
kimyasal buhar birikimi (CVD) ya da fiziksel buhar birikimi (PVD) yontemleri
kullanilarak kaplama yapmak miimkiindiir. Bunun diginda elektrokimyasal

yontemlerle de toz pargaciklarini kaplamak miimkiindiir [14].



2.2. Toz Harmanlama ve Karistirma

ASTM B 243 standardina gore "karigtirma” terimi iki ya da daha fazla malzemeden
olusan tozlarin birbirlerine karigtirlmasi anlamma gelirken "harmanlama" aym

malzemenin tozlarinin karigtirilmas: anlamindadir [17].

Yukaridaki tanimlamadan anlasilabilecegi gibi saf tozlar yeni bilesimler elde etmek
icin kangtirtlirlar. Harmanlama ise kanstirma oncesinde daha iyi sikigtirilabilme ve
sinterleme Ozellikleri elde etmek i¢in diizenli parga boyutu dagilimi eldesi i¢in
faydalidir. Harmanlama daha ¢ok toz kiitlesi i¢erisinde dagilimlarin standart olmadig1
zamanlar yapilir. Tek bilegenli sistemlerde sadece harmanlama yapilirken, c¢ok
bilesenli sistemlerde 6zellikle bilesenler arasinda yogunluk fark: fazlaysa, karigtirma

Oncesi bilesenlerin tek baslarina harmanlamasi faydalidir.

Baslangi¢ elementel tozlardan yola g¢ikarak istenilen bilesimleri olusturmak {izere
tozlar kangstinlir. Karigtirmanin amaci tiim toz kiitlesi icerisinde homojen bir
dagilimini olugmasimi saglamaktir. Karigtirma islemi; cift konili, V tipi ya da
ekstrantrik karistiricilarda yapilabilecegi gibi, 6n alagimlandirma ve mikroyapisal
homojenlestirme isteniyorsa atritor ve top degirmenleri kullanilarak da yapilabilir.
Fakat burada dikkat edilmesi gereken nokta sézkonusu ekipmanlarin kullanimi ile
tozlar iizerinde deformasyon yaratilabilecegi ve mekanik alagimlama sinirlarina
girilebilecegidir. Bu durumda baglangi¢ toz &zelliklerinde Snemli Olgiide degisim
olabilecegi goz ardi1 edilmemelidir. Karigtirma ve harmanlamayi etkileyen faktorler,
tozlarin fiziksel karakteristikleri, karigtirici boyutu, kanstiricidaki toz hacmi,

karistirma hizi ve siiresidir.

Kanstirma atmosferinin nitelikleri ve 6zellikle rutubet, karigim 6zelliklerine etki eder.
Karistinncidaki toz hacmi, karnigtirma hizi ve siiresi 6nemlidir. Karigtirma islemi,
dagilma, sacilma ya da kayma yoluyla yapilabilir. Cogunlukla karigtirma islemi
donen kaplar igerisinde bulunan toz kiitlesindeki tozlarin hareketi ile dagilma
karigtirmasi geklinde yapilmaktadir. Karigtiric: hacminin % 20-40' olarak segilen toz
miktar1 optimumdur. Dénme hiz1 da karigtirmay: etkilemektedir. Diisiik hizlar yeterli
karigtirma igin gerekli siireyi arttirirken, yiiksek hizlar ise toza etkiyen merkezkag

kuvveti sebebiyle akigin ahengini bozabilir. Ozellikle farkli yogunluktaki



malzemelerin karigtirilmasi esnasinda, kanstiricidaki tozlarin serbest diisiis miktar
arttikca, yercekimi etkisiyle kiimelenmelere neden olur. Bu sebeple secilen
kanistiricidaki serbest diigiis mesafesi en az diizeyde olmalidir. Ayrica uzun karistirma
siireleri toz parcaciklarini sertlegtirirken, kirlenme olasihigini  da artirr.
Pargaciklararas: slirtlinmeyi azaltmak ve aglomerasyonu en diisikk seviyelere

indirmek icin sisteme yiizey aktif katigiklar da ilave edilebilir [17-19].

2.3. Toz Karisimlarmin Sekillendirme Siirecleri

Homojen 6zellik dagilimi gosteren toz karigimlari; istenilen sekle, parcaciklararasi
baglan gelistirecek sekilde sikistirilirlar. Tozlar akigkan benzeri davranig gosterirler
ve bu durum genis bir gerilme araliginda sekillendirilmelerine olanak tanir. Aslinda
bir kag istisna diginda, sinterleme pratiklerinin -boyutsal c¢ekilme ile sonuglanmasi

istendiginden, bu agama bir ¢ok yazarca ongekillendirme olarak da adlandirilir.

Sikistirma kuvvetinin etkisiyle, ilk anda toz parcaciklart yeniden diizenlenir ve
basincin etkisi ile deformasyona ugrarlar. Sekillendirme iglemi oda sicaklifinda tek
yonlii ya da ¢ift yonlii mekanik ya da hidrolik preslerde yapilabilecegi gibi soguk ya
da sicak izostatik preslerde de gergeklestirilebilir Bu agamada 6nemli olan, istenilen
seklin ya da on seklin parcaya kazandirilmasi ve parcanin sinterlemenin yapilacag:
firina taginabilmesi i¢in ham bir mukavemetin eldesidir. Fakat bir son uriin 6zellikleri
dikkate alindifinda; sinterleme sonrasi olusacak boyutsal degisimi hesaba katarak,
tiretilecek #irlinlin  boyutuna en yakin boyuta ulagmak ve istenilen diizeyde ve

tiirdeki gbzenegin elde edilmesi de bu agamada dikkate alinmalidir [14].

Tozlarin sikigtirilmas:  iglemi sirasinda, paketlenen yapilardaki degisimleri
gozlemlemek igin taramali ve gecirimli elektron mikroskobu, optik metalografi, X-
isinlan difraksiyonu, sertlik, mikrosertlik, yiizey alani, civa porozimetresi, gecirgenlik
ve kiictik acili n6tron sagilimi gibi bir ¢ok dlgiim ve aletler kullanilmaktadir. Bu tip
caligmalarin sonuglarinda sikistirma isleminin genel olarak dort bolgeye ayrildig:

kabul edilmektedir [20].

Basincin uygulanmasiyla birlikte ilk anda noktasal temaslarda elastik deformasyon
meydana gelmektedir. Artan basing dogrudan pargaciklarin yeniden diizenlenmesine
ya da kayma kuvvetlerinin olugumuna neden olarak parcacik temaslarin sayisini

artirir. Eszamanli olarak, temas alanlar1 genisler ve her temas etrafindaki plastik



deformasyon bolgesi yayilir. Artan sikigtirma basinciyla yeniden diizenlenme biter ve
yogunlagma, temas genislemesiyle gerceklesir. Temas noktalarinda konsantre olan
basing, gozenek boyutu ve gozenekligi azaltacak sekilde komsu gozeneklere kiitle
akisina sebep olur. Temas genislemesiyle beraber deformasyon sertlesmesi meydana
gelir. Bu her iki etkende daha ileri seviyelerdeki yogunlagsma icin gerekli olan gerilme
miktarini arttirir. Yiikksek yogunluklarda etkili bir deformasyon yer alir ve gercek
parcacik karakteri kaybolur.

Basincin etkisi ile pargaciklar daha yakin paketlenmeye yonelmektedir. "Yeniden
diizenlenme" olarak isimlendirilen bu ilk agamada diisiik basinglarin etkisi ile
paketlenme yogunlugu ve koordinasyon sayis1 artmaktadir. Genellikle yeniden
diizenlenme 0.05 MPa'da diisiik basmglarda gergeklesmektedir. Kiiresel olmayan
parcaciklar igin diizenlenme ile hacim azalmasi kiiresel olanlara gore cok daha
fazladir. Ornegin yass1 toz pargaciklan igin bu deger % 55'eri bulabilirken kiiresel
parcaciklar i¢in yeniden diizenlenme ile yogunluk artisi % 1 'ler mertebesindedir.
Sikistirmanin ikinci agamasi pargaciklararasi noktasal temaslarda baglayan bolgesel
deformasyonla iligkilidir. Basing arttik¢a bolgesel deformasyon, piiriizleri yassilagtirir
ve deformasyon temas bolgesi boyunca yayilir. Temas yerinde gerilme dagilimi
degiskenlik gostermektedir. En biiyiik gerilme temasin merkezinde iken en kiiciik
basma gerilmesi temasin kenarlarindadir. Diisiik basinglarda gerilme temas
noktalarinda yogunlagir. Daha yiiksek basinglarda biinye boyunca homojen
deformasyon meydana gelir. Sikistirmanin bu iiglincii asamasi pargacik Kkiitlesi
boyunca deformasyonla karakterize edilir ki, bu durum sertlik gibi kiitlesel
ozelliklerden anlagtlabilir. Cok yiiksek sikigtirma basinglarinda ii¢ ya da daha fazla
parcacigin birlesme noktalarinda kiiciikk gozenekler birakacak sekilde kiitlesel
deformasyon meydana gelir. Bu durum 1 GPa’lik gerilme degerlerinde baslar.

Sikistirmanin bu asamas: pratikte ¢ok ender gortiliir [20-21].

Sikigtirma basinci ortadan kalkinca biinye elastik olarak rahatlayabilecek pozisyona
gelir. Bu durum geriye dogru yaylanma olarak diisiiniilebilir. Direngen kaliplarda
sikistirma boslugundan kompaktin ¢ikarilmasini takiben bozulmasi durumunda
elastik rahatlama ¢ok barizdir. Diisiik sikistirma basinglarinda geriye dogru yaylanma
diigiikttir. Yiiksek sikigtirma basinglarinda ise geriye dogru yaylanma sikistirma
basincinin yaklasik olarak karekokiiyle dogru orantih olarak artar. Ayni zamanda

parcacik sertligi arttikga benzer olarak geriye dogru yaylanma artacaktir.
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Pargaciklarin hacimsel hareketi ve yeniden diizenlenmesi metal tozlarimin daha iyi bir
sekilde paketlenmesine neden olacaktir. Sekil verme sonrasinda, metal tozlarinin
yogunlugu ham yogunluk olarak adlandinlir. Ham yogunluk degeri; artan
sekillendirme basinci, azalan sekillendirme basing hizi, artan tane boyutu, azalan

sertlik ve partikiil dayanimu ile artmaktadir.

Pratikte diger 6nemli konu sekil verilmis malzeme igerisinde olugan yogunluk
farkliligidir. Bu yogunluk farklilifi, sekil verilen malzeme igerisindeki gerilim
degisimininden ya da kalip cidarlar ile metal tozlan arasindaki siirtiinmeden dolay:
olugabilir. Boyle bir gerilim dagilimi hem tane hareketine, hem de tanelerin
deformasyonuna etki eder. Gergek yogunluk dagilimi kesitin sertliginin ol¢iilmesi ile
belirlenebilir. Bu yogunluk dagilimi segilen gekillendirme yontemi ve kalip
geometrisiyle de yakindan alakalidir. Ornek olarak tek eksenli preslemeyle elde
edilmis bir pargaya kiyasla soguk izostatik presle aym sartlarda preslenmis pargcanin
yogunluk dagilimi daha homojendir. Ham yogunluk, 6n sekil verilmis malzemenin
yiiksekligi ile capr arasindaki orana da baghdir. Eksenel preslemede, eger parcanin
yuikseklik / ¢cap orani azalirsa, yogunluk degisimi en aza iner. Bu oran 0.5 den daha
kiigiik ise ¢ok iyi bir yogunluk dagilimi elde edilir. Eger yiikseklik / ¢cap oran1 0.8 ile
1.7 arasinda ise gok genis bir aralikta yogunluk degisimi gézlemlenir. Ozellikle 6n
sekillendirilmis numunenin alt kismunda ¢ok diisiik bir yogunluk gozlemlenir. Az
yogun olan bolgeler sinterlemenin daha fazla etkisinde kalmaktadir ve bu bolgelerde
daha fazla sinterleme ¢ekmesi olusur. Metal kalipta ¢ift yonden presleme islemi tek
yonlii presleme islemine gore daha homojen bir ham yogunluk dagilimi verir.
Izostatik presleme isleminde ise bu tiir problemler gozlenmez, uygulanan basing gok
homojen bir dagilim gosterdigi i¢in yogunluk dagilim: ve mekanik 6zellikler nerdeyse

izotropiktir [21-22].

Sinterleme Oncesi toz karigiminin sikigtirilmasi: gézenek sayisim azaltirken, pargacik
icindeki dislokasyon sayisini artirir. Dislokasyon yogunlugunun artmast sinterlemenin
basinda sinterleme hizim artirir. Dislokasyonlar numune icindeki bosluklarla

karsilikli etkilesime girerek kiitle taginimini arttirmaktadir [22].

Boyutsal degisimi ve sinter sonras: parca seklini daha kolay tahmin edebilmek igin

sinterleme ¢ekmesinin her yonden esit olmasi arzu edilir. Sinterleme sirasinda olugan

10



¢ekme ham yogunluk ile ters orantili olarak degisir. Yani ham yogunluk arttik¢a
sinterleme sirasinda olugan ¢ekme azalir. Bu nedenle ham numunedeki yogunluk
gradyan1 uniform olmayan g¢ekmeye neden olmaktadir. Kalip duvan ile olan
stirttinmeden dolay1 olusan yogunluk gradyani, sinterleme sonrast boyutsal gradyana
donilismektedir. Bu istenmeyen durumlarin 6nlenmesi i¢in tane boyutu biiyiik olan
tozlar kullanilarak, yiiksek basing altinda On sekillendirme yapilir, yaglayici
kullanilarak kalip geperleri ile olan siirtiinme azaltilir. Ayrica diisiik bir sicaklikta ve
kisa bir sinterleme siiresinde sinterleme islemi gerceklestirilebilir. Fakat bu

ozelliklerin bazilar1 dayanim ve kalip asinmas: bakimindan sakincali olabilir.

Sikigtirma islemi direngen kaliplarda tek yonlii ya da ¢ift yonlii olarak, soguk ya da
sicak isostatik sikigtirma seklinde, ya da ekstriizyon ve cok yeni olarakta toz
enjeksiyon kaliplama yontemiyle uygulanabilir. Direngen kaliplarda yapilan
sikistirma iglemlerinde toz, daha &nceden istenilen gekle gore dizayn edilen kalip
bosluguna doldurulur. Sikigtirma tek yonlii ya da cift yonlii olarak yapilabilir.
Direngen kaliplarda yapilan sikistirma c¢aligmalarinda kalip duvarlarinin stirtiinmesi
onemli bir parametredir. Bu siirtiinme sebebiyle numunenin yiiksekligi boyunca bir
basing degisimi olusacaktir. Bu durum ¢ift yonlii preslerde tek yonlii preslere nazaran
daha azdir. Kalip duvarlarinin siirtiinmesini azaltmak igin ¢inko stearat gibi
stirtlinmeyi azaltan katigtklar kullanilabilir. Numunenin yiiksekliginin capina olan
orani onemli bir parametredir. Bu oranin besten biiyiik olmas1 durumunda sikistirma
genellikle basanisizlikla sonuglanir. Ayrica kalip maliyetleri agisindan boyutsal

sinirlamalar da vardar [21-24].

Karmagik sekiller ve artan yiikseklik/cap oranlarinda soguk izostatik presleme (CIP)
islemi olduk¢a uygundur. Hidrostatik basinglar etkisiyle, esnek elastomerik kaliplarda
yapilan kompaktlama isleminin bir gok avantaji vardir. Oncelikle tiim yonlerde esit
mukavemet ve yogunluk dagilimi, artan yiikseklik/cap oranlarinda sekillendirme,
yiikksek ham yogunluk, sinirsiz sekiller ve daha biiyiik pargalar igin iiretime imkan
saglamas1 bashica avantajlaridir. Ayrica direngen kaliplara kiyasla diisiik ekipman
maliyeti, diisiik kalip maliyeti, az yer kaplamasi ve aym anda degisik sekillerde
malzemelerin pekistirilmesine olanak saglamasi gibi endiistriyel agidan biiyiik
avantajlara da sahiptir. Soguk izostatik presleme Ozellikle artan yiikseklik/cap
oranlarina ihtiya¢ duyulan alagim sistemlerinde yaygin olarak kullaniimaktadir. Sicak
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izostatik presleme (HIP) sikistirma ve sinterleme asamalarini birarada icermektedir
[21].

2.4. Sinterleme

Sinterlemenin 6nemli bir karakteristigi sinterleme teorisiyle pratigi arasinda Snemli
farklar olmasinda yatmaktadir [25, 26]. Teori oldukga geri plandadir. 1930 ve 40’h
yillarda yapilan temel caligmalardan ilk sinterleme modellerinin ¢ikariminda
bulunulmustur. 1940’larda Frenkel ve Kuczynski ilk kantitatif modellemeyi
yayinlamustir [27]. Bundan sonra Coble, Lenel, Kingery ve Berg yaptiklar1 yayinlarla

teorik cerceveyi olusturmuslardir [28-32].

Giinlimiizde bir ¢ok teori gercek sinterleme dongiisiiniin kompleksligini ve
parcaciklararas1 baglanma sirasinda bir ¢ok olayin eszamanli olarak gergeklestigini
kabul etmektedir. Ayrica bilgisayar simiilasyonlarinin, sinterleme davranislariyla

ilgili olarak kesin tahmin yapabilmek i¢in ciddi bir ihtiyag¢ oldugu kanitlanmistir.

Mikroyapisal ol¢ekte parcacik temaslarinda geligen kohesif boyunlar sinter baginin
acik bir kanitidir. Sinterleme sirasinda pargaciklar, atomik seviyede gerceklesen
olaylar ile yiizey enerjilerini azaltmaya caligmaktadir. Dolayisiyla sinterleme hiziyla
ilgili modelleme yiizey enerjisi ve atomik haraketliligi icermelidir. Yiizey enerjisi
yiizey alan ile ifade edilir, kiiclik pargaciklar biiyiik yiizey alanina ve birim hacim

basina daha fazla enerjiye sahiptirler ki, bu durum daha hizl: sinterlemeyi tegvik eder.

Tozlar arasinda sinter baglar1 nispeten yiiksek sicaklarda gergeklesir. Fakat yiiksek
sicaklik tanimlamas: tamamen malzemenin fiziksel &zellikleriyle ilgilidir. Ornegin
dondurucuya konulan buz kiipleri bir kag¢ giin sonra direngen bir kiitle olugtururlar ki
bu da bir ¢esit sinterlemedir. Kiigiik parcagik boyutlarinda ylizey alani/hacim orani
artmakta ve bu durumda ylizey kuvvetleri oldukc¢a biiytimektedir. Sinterleme,
parcaciklararasi baglarin olusumuyla ylizey alanimi azaltarak yiizey enerjisini diigtiriir.
Bu baglar atomik seviyede gerceklesen degisik mekanizmalar ile gelisir. Bir ¢ok
metal ve seramik sistemde parcagiklararas: baglanma kati1 hal yayinimu ile gerceklesir.
Siv1 faz sinterlemesinde ise 1s1l ¢evrim sirasinda sivi-kati karigimi olugur. Boyle bir
durumda olusan sivi faz olusan kilcal kuvvetlerin de etkisiyle kat1 hal yaymimina

kiyasla daha hizli bir kiitle iletimi saglar. Diger baz1 sinter tekniklerinde, pargacik
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deformasyonu ve baglanma eszamanlt olarak gergeklesir. Sicak izostatik presleme
(HIP), basing destekli sinterlemenin en en popiiler olani olup akma ve yayinma bu
stiregte aym: anda gerceklesir. Daha yeni teknikler karisik tozlar arasindaki
reaksiyonlan icermektedir. Bir ¢ok intermetalik bilesik ve boriir, karbiir, oksit ve

nitriirler bu sekilde iiretilmektedir [33].

Sinterleme sicaklifi kesinlikle sistem bilesenlerinin Ozellikleri goz ©niinde
bulundurularak tespit edilmelidir. Oncelikle sistemde mevcut ya da olasi fazlarin
yiiksek sicaklik davramiglart faz diyagramlarindan faydalanilarak tespit edilir.
Bilesenler arasinda metalleraras1 bilegik olusumu, fazlar arasi ¢oziiniirlilk ve sivi
olusumlar, sicaklifa ve atmosfer kosullarina bagli olarak tetkik edililir. Bu
arastirmadan sonra sinterleme isleminin sicaklifina, atmosferine ve siiresine karar

verilir.

Sinterleme islemi sinterlenen malzemenin perspektifinden degerlendirildiginde kati
hal sinterlemesi ve siv1 faz sinterlemesi gibi siiflandirildi1 gibi sinterlenen ortam
kosullarinin etkisi gbz Oniinde bulundurularak basingli ya da basingsiz, gaz alti ve

vakum sinterlemesi olarak adlandirilabilir.

Sinterleme islemi bilesenlerin tiimiiniin kat1 halde oldugu bir sicaklikta
gergeklegtirilebilecegi gibi bazi fazlarin sivi halde oldugu bir sicakliktada
gerceklestirilebilir. Taneler arasinda olusan baglar atomik seviyedeki cesitli
mekanizmalar ile ilerler. Birgok metal ve seramiklerde baglanma kati hal yayinmasi

ile meydana gelir ve kat1 hal sinterleme olarak isimlendirilir

Bir ¢ok durumda biinyedeki fazlardan birinin sivi olusturdugu bir sicaklikta
sinterleme gerceklestirilir. S1vi faz sinterlenme olarak tanimlanan bu sinterleme de ise
olusan sivi fazin gegici ya da siirekli olmasina bagli olarak farkli tammlamalar
yapmak miimkiindiir. Diger sinterleme teknikleri, tane deformasyonu ve stirekli
baglanma igin basingtan faydalanmaktadir. Basing uygulanan sinterleme
uygulamalarina 6rnek olarak; basing destekli sinterleme, dévme, toz ekztriizyonu, sok

dalgalanyla birlestirme, sicak pres ve sicak izostatik pres verilebilir.

Ilave olarak, karigmis tozlar arasinda 1st veren (egzotermik) reaksiyonlar ile yeni

bilesimler iiretilmesine imkan saglayan reaktif sinterleme, aktive edilmis siv1 faz
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sinterleme, infiltrasyon sinterlemesi ve supersolidiis siv1 faz sinterlemesi gibi 6zel

sinterleme yontemleride literatiirde sik¢a rastlanmaktadir.

Bunlarin diginda sinterleme islemi isitmanin tiirline gore de siniflandirilabilir.
Indﬁksiyon akimlariyla 1sitma, mikro dalga 1sitmasi, plazma 1sitmasi, elektrik bosalim

1sitmast ve lazer 1sitmasi bu kapsamda drnek olarak verilebilir.

W-Cu esasli malzemelerinin iiretimi esnasinda kati hal sinterleme ve sivi faz
sinterleme teknikleri yaygin olarak kullanildiklarindan bu iki yontem daha detayh

olarak incelenecektir.

2.4.1. Kat1 Hal Sinterleme

Ergime sicaklifinin altindaki bir sicaklikta kat1 halde atomik taginma ile tanecikler
arasinda bag olusma islemine kati hal sinterlenmesi denilmektedir. Kati hal
sinterlenmesinde, taneciklerin atomik seviyede taginimu (kiitle tasimini) i¢in ylizey
yayinmasi, hacim yayinmasi, tane sinin yaymmasi, viskoz akig, plastik akis ve kati
yiizeyinde buharlagsma-yeniden yogusma gibi ¢esitli kiitle hareket yollar1 vardir [22,
34-35].

Kati hal sinterleme birbirini takip eden alt1 agama ile 6zetlenebilir.
i) Parcaciklar arasinda ilk bagin olugmasi

ii) Boyun biiytimesi

iii) Gozenek kanallarinin kapanmasi

iv) Gozeneklerin yuvarlaklagmasi

v) Yogunlagma ya da gdzeneklerin kii¢iilmesi

vi) Gozeneklerin irilegmesi

i) Parcaciklar Arasinda i1k Bagin Olusmasi; Malzeme 1sitilirken Sinterleme isleminin
ilk asamalarinda partikiiller arasinda bag olusumu gerceklesir. Bag olusumu,
atomlarin yaymnimini ve bunun sonucunda olusan tane sinirlarinin olusumunu igerir.
Bu islem ¢ok yakin fiziksel temasin oldugu birbirine komsu toz pargaciklar arasinda
gerceklesir. On sekil verilmis malzemede baglanmay: saglayacak yeteri kadar temas
noktalar1 vardir. Baglanma isleminin biiylik bir kismi sinterleme sicaklifina kadar
gecen 1s1tma iglemi sirasinda ve sabit sinterleme sicakliinin ilk anlarinda gerceklesir.

Sinterlemenin bu agsamasinda malzemede boyutsal degisim olmaz. Fakat; bu agamada
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sertlik ve dayamimda Onemli artiglar olur. Gozenekli malzeme tiretimi yalmizca

sinterlemenin bu agamasini igerir.

ii) Boyun Biiylimesi: Sinterlemenin ilk asamas: ile yakindan ilgilidir. Olusan bag
bolgelerine boyun adi verilir. Sinterlemenin bu ikinci asamasinda ise boyunlar
boyutsal olarak biiylir. Bu durum, sinter kiitlesi icerisinde daha biiyiik oranda
baglanmay: ifade eder. Fakat gozeneklerde bir azalma olmaz. Ayrica gozeneklerin
siirekligine de etki yapmaz. Eger, 6n sekil verilmis malzemedeki gozenekleri
diizensiz ve birbiriyle baglantili olarak diisiiniirsek, boyun biiylimesi bu kanallarin

daha diizenli piiriizsiiz olmasin1 saglar.

iii) Gozenek Kanallarinin Kapanmasi: Bu agamada gozeneklerde 6nemli degisiklikler
olur. Diizensiz sekilli ve birbirleri ile baglantili gézenek kanallarinin kapanmasi
kapali ve izole olmus gozeneklerin olugmasina neden olur. Gézenek kanallarinin
kapanmasina neden olan olaylardan birisi de boyun biiylimesidir. Malzeme
icerisindeki gdzenek miktar1 % 10' dan daha fazla ise gozenekler birbirleriyle temas
halindedir. Eger gozenek miktar1 %5-10 dan daha az ise gézeneklerin ¢cogu kapali ve

birbirleriyle temasi yoktur.

iv) Gozeneklerin  Yuvarlaklagsmasi: Gozeneklerin  yuvarlaklagmasi, boyun
biiyiimesinin dogal bir sonudur. Gozenek ylizeylerinden boyun kismina malzeme
taginimiyla gozenekler daha yuvarlaklagir. Gozenek yuvarlaklagmas: gozenek
kiiclilmesini gerektirmemekle birlikte, ayn1 zamanda da gerceklesebilir. Gozenek
yuvarlaklagmas: hem kapali hemde birbirleriyle baglantili gézenekler igin gegerli
olmasina kargin, genellikle kapali gozenekler i¢in diisiiniiliir. Yeterli siire ve uygun
sicaklikta, cok diizgiin kiiresel gozenekler elde etmek miimkiindiir. Yiiksek sinterleme
sicakliklar1 gozenek yuvarlaklagsmasim arttirir. Bu agama, gozeneklerin sinterlenmis

malzemenin mekanik 6zelliklerine etkisi bakimindan ¢ok énemlidir.

v) Gozenek Kiiciilmesi: Gozeneklerin kiiclilmesi veya azalmasi kat1 hal sinterlemenin
en 6nemli agamasidir. Sinterlemenin 6zelliklerinden biri olmasina karsin, bu asama
gerceklestirilmeden de sinterleme islemi bitirilebilir. Go6zenek kiiciilmesinin en
Oonemli goOstergesi, parcanin hacimce kiiciilmesidir. Bu olay kati malzemenin
gozeneklere, gézeneklerdeki gazin da dig yiizeye hareketini kapsamaktadir. Yogunluk

artisi genellikle sinterlemenin ilerlemesini gostermesine karsin, sinterlemenin diger
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agamalan sonucu malzeme icerisinde olusan degisimleri yansitmaz. On sekil verilmis
malzemenin yogunlugu arttik¢a, gozenek kiigiilmesi yok edilmesi istenilen bir
hedeftir. Fakat, gerek sicaklik ve gerekse siire nedeniyle bunun gergeklestirilmesi

ekonomik olmamaktadar.

vi) Gozenek irilesmesi: Bu asamada kapali kiicilk gézeneklerin iri gdzeneklere
hareketi sonucu, daha biiylik kapali gozeneklerin olusmasi gergeklesir. Toplam
gozenek sayis1 azalirken, gozenek yiizdesi defismez ve ortalama gozenek boyutu

artar. Dolayisiyla bu agamada yogunluk artig1 olmaz.

Kat1 hal sinterlenmesinde en 6nemli mekanizma yaymnmadir. Yayinma, boyun
bolgesindeki asin bosluk konsantrasyonu ile i¢ bolge arasindaki farktan
kaynaklanmaktadir. Bu egilimin azalmasiyla bosluklar, sistemin i¢ine dogru hareket
ederler ve ters yondeki atomlarla yer degistirirler. Bu yayinma akimi iki tane arasinda
koprii olusturur, bu kopriiye boyun adi verilir. Asir1 bosluklar, yiizey yakininda veya
tane smirinda sistem tarafindan giderilir. Tane smir1 tarafindan bosluklarin
giderilmesi sistemde biiziilmeye yol acar. Bosluklarin serbest yiizeyden giderilmesi

ise sadece yiizey seklini ve boyutunu etkiler [22].

2.4.2. Sivi Faz Sinterlemesi

Siv1 faz sinterlemesi sirasinda sivi bir faz, sinterleme sicakliginda kati bir toz
kiimesiyle ayn1 anda bulunur. Genellikle sivi faz, sinterleme esnasinda
parcaciklararas1 bag olusumunu arttirir. Parcaciklararasi baglanmaya eglik eden
mukavemet, siineklik, iletkenlik, manyetik gecirgenlik ve korozyon direnci gibi
faktorler gozenek yapisinda ve parga Ozelliklerindeki onemli degisikliklerdir. Tek bir
unsurdan olusan malzemelerin kat1 hal sinterlemesi en iyi bilinen sinterleme seklidir.
Bu durumda bile tozun isitilmasiyla birlikte gecirdigi evrelerde karmagsiklik soz
konusudur. Yaymim gibi temel malzeme sabitlerine dayali karmagik olaylara model
teskil etmek amaciyla bilgisayar alt programlar gelistirilmistir. Ideal kosullar: iceren
basit sistemler icin yapilan hesaplamalar temel sinterleme anlayis bicimini
dogrulamaktadir. Fakat kat1 hal sinterlemesinde bile sinterlenmis yapinin gegirdigi
evreleri ve bunlara ait 6zellikleri 5ngdrmek yetenegini azaltan zorluklar da mevcuttur.
Boyle bir etkene drnek olarak parca boyutu dagilimi verilebilir. Bu konu ile ilgili

teorilerin biiyilk kismi tek biyiikliikteki kiiresel tozlar ©Ongdrmesine ragmen,
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uygulanan sinterleme yontemlerinde elde edilen yapilar belli bir par¢a boyutu aralif:
ve hatta kiiresellikten epeyce farkli bigimleri olan pargaciklar igerebilmektedir. Kati
hal sinterlemesi yine de en iyi bilinen ve anlagilan yontem olmasmna karsin, bir
anlamda bu yontemle rekabet eden sivi faz sinterlemesi daha biiyiik endiistriyel
kullanim alani bulmustur. Ancak biiyiik 6l¢iideki bu kullanima karsin bu sinterleme

sekli iyi bir sekilde anlagilamamugtir [36-40].

Sivi faz sinterleme esnasinda sivi1 fazi elde etmenin iki temel yolu vardir. Bunlardan
ilki farkli kimyasal yapilardaki tozlarin kullanimidir. iki tozun birbiriyle etkilegimi
sinterleme sirasinda bir sivinin olusumuna yolagar. Bu sivi bilesenlerden birinin
erimesi veya Otektik olusumu sonucunda meydana gelebilir. Ayrica olugan bu sivi,
coziiniirliik iligkilerine bagli olarak sinterleme boyunca siirekli ya da gegici
olabilmektedir. Diger bir yontemde ise, 6nalagimlandirilmis bir metal tozu sivilagma
ve katilagma egrileri arasindaki bir sicakliga kadar isitilabilir. Sonugta olusan s1v1 ve

kat1 fazlarmn karigimu "stipersolidiis” sinterlenmesine yol agar [36].

Yukarida bahsedilen sivi faz sinterlemesinin ana simmiflar1 icerisinde malzeme
ozelliklerine bagl olarak yeralan bir kag olasi ¢esidi vardir. Ornegin kati, olusan siv1
icerisinde ¢oziinebilir ya da c¢oziinemez. Boyle bir farklilik sinterleme hizi ve
mikroyap: gelisimini biiyiik dlciide etkiler. Diger temel etkenler, sivi ve kati fazlar
arasindaki araylizey enerjileri (1slatan sivilara karsi, islatmayan sivilar) ve kati-kati
tane sinirlan boyunca sivinin goéreceli ntifuz yetenegi ile iliskilidir. Parca biyiikliigt,
sinterleme sicaklifi ve siiresi, sinterleme atmosferi ve ham yogunluk gibi islem
degiskenleri biraraya geldiklerinde, bu g¢esitlemeler; sivi faz sinterlemesiyle olugan
malzeme tipi lizerinde daha da genis etkilere sahip olmaktadir. Bu etkenlerin hepsinin
birbirleriyle capraz etkilesimi sivi faz sinterlemesinin incelenmesindeki giigliige
katkida bulunmaktadir. Bu farkli &zelliklerin birlikte bulundugu genis aralik, hem
metal hem de seramiklerde yaygin olarak kullanilabilen ¢ok esnek bir {liretim

teknigine de yol agmaktadir.

Metallerde siv1 faz sinterlemesinin ilk kullanimlarindan biri, platin taneciklerini altin
baglardan yararlanarak takviye edilmis bir hale doniistiiren tarihi Inkalar'a atfedilir.
Altinin sinterleme sirasinda erimis oldugu samlmaktadir. Bu prosesten yararlanarak
yapilmig olan, arkeolojik eser ozelligine sahip alet, silah ve benzeri kalintilar bu

yontemin 4000 yil1 agkin bir siireden beri kullanildigini ortaya koymaktadir.
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Modern s1v1 faz sinterleme teknolojisinin gelisiminde sementit karbtirlerin iiretimi iz
brrakmigtir. 1920'lerin ilk yillann itibar1 ile metalik baglayict alasimh karbiirler
patentlenmistir. Bu bilesimler i¢in siv1 fazla sinterleme tipik olarak Fe, Ni ve Cu ile
yapilir. Sivi faz sinterleme yaklagimi daha 6nce bilinen 6zelliklerine kiyasla daha
{istin olan yogun ve gozenekten armndirilmis karbiirlerin olusturulmasina imkan
vermektedir. Bunun yaninda 1920'1i yillar boyunca bakir ve kalay toz karigimlarinin
sinterlenmesine dayanan bronz yatak malzemeleri gelistirilmigtir. Klasik kendinden
yaglamali bu yataklar kalay eridiginde gegici siv1 faz ile yaratilan birbirine baglh por

sebekesine sahiptir.

1930'lu yillarda volfram agir alagimlarinin gelisimi sivi faz sinterlemesi igin teorik bir
temel tegkil etmistir. Bu alasimlar W, Ni ve Cu tozlan kansimlarindan olusmakta
idiler. Agir alagimlar {izerine yapilan calismalar s1v1 faz sinterlemesi kriterlerinin agik
bir portresini ortaya koymustur. Bu gelismelerle saglanan temel ile son zamanlarda

sivi faz sinterleme uygulamalari ¢cok hizli genislemistir [36-40].

Geleneksel sivi faz sinterleme siirecleri birbiri lizerine binen ii¢ asama ile agiklanir.
Sekil 2.1 bu asamalarin sematik gelisimini gostermektedir. Ilk olarak karigik tozlar bir
stvinin olustugu sicakliga kadar isitilir. Sivi olusumu ile kati parcaciklar iizerinde
islatic1 sivinin ortaya koydugu kuvvete bagli olarak hizli baslangic yogunlagmasi
sozkonusudur. Sistem yiizey enerjisini en diisiik konuma indirmeye c¢alisirken
gozeneklerin giderilmesi gerceklesir. Yeniden diizenlenme boyunca biinye kilcal
harekete dogru viskoz bir kat1 olarak davranir. Gozeneklerin giderilmesi sinterlenen

numunenin viskozitesi ile artar. Sonug olarak yogunlagma hiz siirekli olarak azalir.

Yeniden diizenlenme ile yogunlagsma yavagladikg¢a, ¢oziiniirliik ve yayinma etkileri
baskin hale gelir. Geleneksel sivi faz sinterlemesinin ikinci agamasi ¢éziinme-yeniden
cokelme olarak bilinir. Coziinme-yeniden ¢okelmenin genel katkisi mikroyapisal
irilesmedir. Bir tanenin onu ¢evreleyen siv1 igerisindeki ¢oziiniirliigii tane boyutu ile
ters orantilidir. Kiigiik taneler biiyiik tanelere oranla daha yliksek bir ¢oziiniirliige
sahiptir. Coziintirliikler arasindaki farklar konsantrasyon degisimini olusturur.
Malzeme yayinma yoluyla kiigiik tanelerden biiyiik tanelere iletilir. Bu siireg
“irilesme" ya da "Oswald irilesmesi" olarak isimlendirilir. Yaymma yolu ile

degistirilen tane sekli tanelerin daha sik1 paketlenmesine izin verir.
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Cozlinme - Yeniden

- Katagik ! Gokelme

Yeniden 2 Kati Hal
Dizenlenme

Sekil 2.1 Sivi faz sinterlemesinde agsamalarin gelisiminin sematik olarak
gosterimi [36].

Bu tane gekli uyum siireci gozeneklerin giderilmesine yolagar. Kisaca bu agamada
yayinma, tane biiylimesi ve sekil uyumu baskin siireglerdir. Sivi faz sinterlemesinin
son agamas! kati hal kontrollii sinterlemedir. Kat:1 iskelet yapisinin varlig: sebebiyle
yogunlasma bu agamada yavastir. Bu agamada baskin olan siirecler aslinda, tiim sivi
faz sinterleme ¢evrimi boyuncada aktiftirler, fakat yavag olugumlari sebebiyle kati-hal
sinterlemesi, sinterleme g¢evriminin son kademelerine kadar 6nem teskil etmez.
Mikroyapisal irilesme, yayinma yoluyla devam etmesine ragmen kati iskelet yapinin
direngenligi, daha ileri seviyede yeniden diizenlenmeyi engeller. Gozenekler eger
hapsolmus gaz igeriyorlarsa ise numunede sigme verecek sekilde genisleyeceklerdir.
Kat1 taneler arasindaki temas biiylimeleri, ¢oziinme-yeniden ¢okelme kontrollii
olabilecegi gibi kat1 hal yaymmasi yolu ile de olabilir. Genel olarak bu asamada

gozenek giderilmesi tane biiylimesi ve temas biiyilimesi baskin siireglerdir.
2.4.2.1. Yeniden Diizenleme Asamasi

Sikistirma sonrasinda toz taneleri miimkiin oldugunca birbirleri igerisine girmislerdir
ve aralarinda kilcal bogluklar mevcuttur. S1vi olusumuyla birlikte bu kilcal bogluklar
sebebiyle olusan kuvvetler, sivinin buralara emilmesine sebep olur. Islatici siviya
bagli olarak kilcal kuvvetler pargaciklar lizerinde ve parcaciklar yakin bir cevreye
cekecek sekilde rol oynarlar. Parcaciklar, birbirini izleyen ve birarada biiyiiyen
parcaciklar gibi yakin olarak yeniden paketlenirler ve viskoz akis ile gozenekler
giderilir. Siv1 fazin varlif1 pargacik yiizeylerinin diizgiinlestirilmesine ve bu sekilde

parcacik yeniden diizenlenmesinin hizlanmasina katkida bulunur.
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Siv1 ayrica birarada bulunan parcaciklara atak yaparak bu ¢ok kristal pargaciklar
aymr ve bu sekilde paketlemeyi arttirir. Yeniden paketlenme biiyiik pargaciklar
arasinda kiigiik pargaciklarin yeniden dagilimi yoluyla takip edilir [41,42]. Cannon ve
Lenel'e dayanarak Kingery bu siireci modellemis ve zamana bagiml1 olarak yeniden

diizenleme ¢ekilmesi dngormiistiir [43].
Alfl, =R ¢+ (2.1)

Burada R kati1 pargacik yarigapi, 4l/l, numune boyutlarindaki degisimin bagslangi¢
boyuta orani ve ¢ izotermal sinterleme siiresidir. Sinterleme esnasinda, kilcal ve
viskoz akigtaki azalmayi diizeltmek icin / + y iissii kullanilmigtir. Yeniden
diizenlenme agamasini etkileyen faktorler; parga boyutu, dihedral agi, 1slatma, ham
yogunluk ve gozenekliliktir. Esitlik 2.1 'den kiiciik par¢a boyutunun g¢ekilmeyi
arttirdifn agikca goriilebilir. Diisiik dihedral ve temas agilarinda yiiksek cekilme
hizlar1 gozlenir. Kaba pargacik yiizeyleri mekanik olarak birbirlerine baglanma ile
sonuglanir ve dolayisiyla gozenekli bir yapiya neden olacak sekilde ya yeniden
diizenlenmeyi geciktirir ya da engel olur. Ham yogunlugun etkisi cok daha karigiktir.
Gergekten yiiksek ham yogunluklarda parcaciklar hareket etmek icin serbest
degillerdir ve kilcal kuvvetler yeniden diizenlenmeye ¢ok az katkida bulunabilir.
Diigiik bir ham yogunlukta ise, yap1 gozeneklidir ve yiiksek yogunluklara ulagmak
icin uzun zamanlar ve/veya yiiksek sicakliklar gereklidir. Diizenli olmayan yeniden
diizenlenme ve genis kilcal bosluklardan kiigiik kilcal bosluklara siv1 akig1 sonucunda
mikroyapida gozenek olusumu olabilir. Huppmann ve arkadaglari [44] W-Cu
sisteminde pargacik paketlenmesinin ve tiniform karigtirmanin yeniden diizenlenme
kademesinde baglica parametreler oldugunu gostermislerdir. Bu durumu ayrica W-Ni-
Cu alagimlart i¢inde genellemislerdir [45]. Huppmann ve arkadaglar1 [44] yeniden
diizenlenmenin, stirekli olmayan bir siire¢ oldugunu goézlemlemiglerdir. Direngen
volfram iskeletinin olugsumundan sonra pargaciklarin kiigtik bir kism1 ya da grubu
yeniden diizenlenmek igin serbesttirler. Shatt ve arkadaslar1 [46] W-Ni sistemine ait
calismalarinda sikigtirma esnasinda tane simirlarinda dislokasyon yigilmasinin
eriyigin niifuziyetini kolaylagtiran tane simri enerjisindeki artig ile sonuglandigni
belirtmiglerdir. Hacimce % 30-35 gibi yiiksek sivi igeriklerinde tam yogunlagma
yeniden diizenlenme asamasinda saglanabilir. S1v1 igerigi azaldik¢a ¢6ziinme-yeniden
¢okelme gibi diger sinterleme siiregleri devreye girer. Bununla beraber, W-Ni-Fe gibi
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volframin Ni-Fe i¢ diizey fazinda ¢6ziinebilir oldugu agir alagim sistemlerinde diigiik
isitma hizlarinda yeniden diizenlenme asamasindan 6nce onemli derecede kati hal

sinterlemesi yeralir.
2.4.2.2 Coziinme - Yeniden Cokelme

Aslinda bir ¢ok sistem i¢in yeniden diizenlenme agamasi boyunca, ¢oziinme yeniden
cokelme siirecide aktiftir. Bununla birlikte bu asamanin sonuna kadar baskin hale
gelmez. Kingery [43] , kiiresel pargaciklarin ince bir film ile tamamen 1slatildig: bir
durumda bu olay: islemistir. Kingery, bu siire i¢in itici giiciin, ince eriyik ile
cevreleyen eriyik arasindaki basing farkindan kaynaklanan kimyasal potansiyeldeki

fark oldugunu belirtmistir.

Gessinger ve arkadaglarinin daha sonraki ¢alismalart [47] temas agilarinin sifirdan
farkli oldugu bir durumu goézoniinde bulundurmus ve aym yolla islenebilecegini
gostermistir. Buradan, ¢6ziinme ve yeniden ¢okelmenin olabilmesi icin W-Ni-Fe
sisteminde oldugu gibi katinin eriyik icerisinde c¢oziintrliige sahip olmasi
gerekmektedir ve bundan dolayr yogunlagma hizi, siviya kiitle akigina baglidir. Shatt
ve arkadaslan [46] kilcal etkilere kiyasla ¢evreleyen siviya gore bir basing gradyani
veren tane simrlarindaki dislokasyon yigilmasi ile ¢oziinme-yeniden c¢okelme
stireclerini iligkilendirmiglerdir. Shatt, mekanik olarak aktive edilmis volfram tozu
durumunda ¢ok agik temas yassilagmasi ve sekil uyumu gézlemlemis ve bunun daha
iyi parcacik paketlenmesine yolagarak sivinin kalici gozenekleri dolduracak sekilde
hareketine imkan verdigini belirtmistir. Siv1 dolumu ile gézeneklerin eliminasyonuna
bagli olarak net ylizey enerjisi azalir [48]. Boyun olusumu ile takip edilen pargacik
birlesmesi volfram agir alasim sistemlerinde goézlenmistir. Boyun biiylimesi,
cevreleyen icdiizey fazdaki kiiciik pargaciklardan kiitle akisi ile egri tane yiizeyi
lizerinde daha az alanda kiitlenin yeniden dagilimi ile ilerler. W-Cu ve W-Au gibi siv1
icerisinde kat1 ¢oziiniirliigiiniin cok az ya da hi¢ olmadig: sistemlerde tane biiyiimesi

kaynagmaya baglanir.

2.4.2.3 Kat1 Hal Sinterlemesi ve Mikroyapisal irilesme Asamasi

Bu asamada kat: iskelet olugur. Bununla beraber kat1 fazin sivi fazda ¢oziinme ve
yeniden ¢okelmesi devam eder. Sonug olarak tane biiyiimesi, tane sekil uyumu, son

asama gobzenek giderilmesi bu asamada gerceklesir. Taneler arasinda kat1 iskelet
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mevcut oldugu gibi herhangi kalici gbézenek giderimi iskeletin yayinmasal olarak
rahatlamasina baglidir. Sivi faz sinterlemesinin bu son asamasi boyunca tane
birlesmesi, tane biiylimesine eslik eder. Genel olarak tane irilesmesi, G(0)1n
baglangic tane boyutu, G(z)'nin izotermal sinterleme siiresi t'deki tane boyutu ve K
malzemeye bagimli biiylime hizi sabiti olmak ilizere zamanla iissel iligkisi su

sekildedir.

G"(t)-G"(0) =Kt (2.2)

Bir ¢ok saf malzeme icgin n 2 ila 4 arasinda deisir ve ¢dziinme-yeniden ¢okelme
kontrollii biiyiime i¢in 3'e araylizey kontrollii reaksiyonlar ic¢in 2'ye esittir [49] .
Voorhess ve Glicksman [50] caligmalarinda tek bir tanenin biiyimesinde ya da
¢ekilmesinde bir komsu etkisi oldugunu gostermislerdir. German ve arkadaglari [51]
sivi faz sinterlenmis agir alasimlarda siirekliligin biliyime kinetigi lizerine olan
etkisini incelemisler ve teorik yaklagimlarinin deneysel sonuglarla biiyiik bir uyum

icerisinde oldugunu gézlemlemislerdir.

Tane biiylimesine katkida bulunan diger bir olay parcacik birlesmesidir. Birlesmenin
tane biiylimesi iizerine olan etkisi W-Cu ve W-Au gibi volframin ¢ok az ¢oziinebilir
oldugu sistemlerde en iyi sekilde goriilebilir [52]. Birlesme ve Oswald irilesmesi ayni
zamanda gozenek irilesmesi ile sonucglanir [53]. Bu asamada gozeneklerin giderimi
islem atmosferine ve gozeneklerin igerisinde yakalanmig bulunan olast gazin

tabiyatina baglidir.
2.4.2.4. S1v1 Faz Sinterleme Siireclerini Etkileyen Mikroyapisal Faktorler

Siv1 faz sinterleme siirecinin mikroyapisal gozlemlerle tetkiki miimkiindiir. Bu
kapsamda mikroyapisal gelisime etki eden 6nemli faktorler; 1slatma ve temas agist,
dihedral ag1, hacim yiizdesi, gozeneklilik ve gozenek sekli, tane boyutu, ortalama
tane ayrimi, siireklilik, temaslilik ve boyun biiyiikliigi ve sekli olup bunlarla ilgili

tanimlamalar ve hesaplama yontemleri agagida sirasiyla agiklanmustir.
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Islatma ve Temas Agisi:

Sivi ve kati ylizey arasindaki temas alaninin artigi sistemin serbest enerjisini
azaltiyorsa (dF<0) s1vi damlacig diiz kat1 yiizey iizerine yayilacaktir. Eger Ys, Yis ve Y
ylizey enerjileri ve A Ay ve Ag sirastyla sivi-gaz, sivi-kati ve kati-gaz fazlarmdaki

arayiizeyler ise o zaman sistemin enerji dengesi su sekilde yazilabilir:

dF=dA; % + dAis s + dAn 2.3)

Islatma sirasindaki yayilmanin neden oldugu alan degisim iliskileri ise;

dA;=dAy= - dAi (2.4)

oldugundan dolay: sivinin kati tizerinde yayilma sartim su sekilde elde ederiz:

Yo+ Hs-%<0 (2.5)

Eger dF>0 ise s1v1 bir 0 agisiyla yiizeye tutunacaktir.

cos@= (Vs Ws)/ % (2.6)

Bu durumda s1viy1 kat1 iizerinden ayirmak igin gerekli olan adhezyon igini (Wad)
tanimlarsak:

Wad =Yk + ¥ - Yks olacaktir ki bu durumda © ile Wad arasindaki iligkiyi tiiretebiliriz.

cos@= (Wad - Y5 )/ ¥ 2.7

yogunluguna bagh oldugudur. Bu bir ¢ok katinin sivi metaller tarafindan islatilma

prensibidir.

Sivi faz sinterlemesi sirasinda sivi olustufunda mikroyap: kati, sivi ve buhar olmak
lizere en azindan {i¢ fazdan olugmaktadir. Islanma bu ii¢ faz arasindaki dengeyi

tanimlamaktadir. Temas agisi, araylizey enerjileri arasindaki dengeyi temsil eden
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fiziksel bir karakteristiktir. Bir sivinin bir katiy1 islatabilmesi igin toplam serbest
enerji azaltilmalidir. Sekil 2.2 de sol tarafta kotii (zayif) 1slatma, sag tarafta ise iyi
1slatma Ornekleri gosterilmistir. Bu sekillerin her birinde gosterildigi gibi 1slatma

derecesi temas acisiyla ifade edilir.

Sekil 2.2 Kot ve iyi 1slatma kosullarinda olugan temas agilarinin gematik gosterimi.
Dihedral Acr:

Dihedral ag1 @, kati-kat1 tane smnir1 siviyr kestiginde olusur. Dihedral ag1 ¢ok kristal
tanelerin mikroyapis1 ve sivi fazdaki tane tane temaslan i¢in 6nemlidir. Amorf katida
dihedral a¢1 yoktur. Genellikle sivi1 faz sinterlenmis sistemler i¢in enerjilerden ikisi
birbirine esit oldugu i¢in Dupre esitliginden yola cikarak dihedral ac¢i su sekilde

formiile edilebilir.

D =2 arccos [y /( 2 yis)] (2.8)

Bu gekilde dihedral ag1 tane sinirlar1 ve kati sivi yiizeyleri arasindaki enerji oraninin
bir karakteristigi olup Sekil 2.3’de siv1 faz sinterlenmis bir yapi i¢in dihedral aginin
sematik gosterimi verilmistir. S1v1 faz sinterlemesinde yogunlagma hem temas agisina
hem de dihedral agiya baglidir. Genel olarak basarili sivi faz sinterlemesi, bu iki

acinin da kiiciik degerleriyle birlikte yiiriir.
Hacim Yiizdesi:

S1vi faz sinterlenen bir sistem icin ilk olarak kati, s1v1 ve gdzenek olmak iizere ii¢ faz
vardir. Bu fazlarin herbiri baglagi¢ olarak toplam hacmin oranlarini temsil etmektedir.

Bu sebeple hesaba katilmasi gereken ti¢ hacim yiizdesi vardir; katinin hacim yiizdesi
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(Vk) , stvinin hacim yiizdesi (Vs) ve gbzenek yiizdesi (Vg). Genel olarak hedef sivi

faz sinterlemesi boyunca go6zeneklerin sifira yaklagsmasidir. Siirekli sivi faz
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Sekil 2.3. S1v1 faz sinterlenmis bir mikroyapida dihedral aginin gosterimi.

sinterlemesi icin kati sivi hacim oranlar1 uzun sinterleme siirelerinde sabit hale
gelirler. Bununla beraber reaktif ve gegici sivi faz sinterleme durumunda, tiim ii¢
hacim yiizdesi sinterle zamami ile degisir. Hacim yiizdelerinin toplam: bire esit

olmalidir.
Vit Vi+ V=1 (2.9)

Bir fazin hacim ytizdesi hesaplanirken kesit etkisinin olmayacag: kabul edilir. Fakat
kat1 ve siv1 faz farkli yogunlukta ise yercekimine bagli olarak ¢okme olur. Genel
olarak her fazin miktarin1 6lgmede kullanilan en bildik yontem parlatilmig arakesitte
nokta sayim analizinin uygulanmasidir. Bdyle bir yaklagimin yarar1 herhangi bir sekil
yaklasiminin gerekli olmayisi olmakla beraber parlatma ve daglama asamasinda
mikroyapida yaratilan distorsiyon bir giigliik teskil eder. Fullman [54] kat: fazin
kiiresel olmasi durumunda hacim ylizdesi hesabinda bu basit formiiliin

kullanilabilecegini gostermistir.
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Vi=8N.?/3nN, (2.10)

Burada N;' birim uzunluktaki tane sayisi ve Ny ise birim uzunluktaki tane alanidir.
Gozeneklilik ve Gozenek Sekli:

Gozenekler sivi faz sinterlemesinin dogasinda varolan kisimlardir. Gézenekler
pekigmis numunede pargaciklararas: bogluklar sebebiyle mevcutturlar. Bunun yaninda
gozenekler beklenmedik sivi dagilimlarindan Kirkendall etkisi gibi dengesiz yayimnma
olaylarindan, buhar ile gerceklesen reaksiyonlardan ve erime ile kilcal olarak yayilma
sonucundan da olusabilir. Gozenekler ya da bog alan numune boyunca miktar, boyut,
sekil ve dagilim cinsinden karakterize edilir. Sivi olusumuyla beraber baglangic
numune itibari ile yapida gézenekler vardir. Sivi dar kilcal bosluklara akip yayildikga
gozeneklerin yok edilmesi icin yeterli numune cekilmesi olabilir. Islatici bir siv1 (s1vi
yiiksek temas agisina sahip olmadik¢a) arzu edilen arayiizey enerjisi indirgenmesi
sebebiyle kiiciik goézenekler daha once doldurulur. Kiigiik gozeneklerin biiyiik
gozenekler pahasina tercihli olarak dolumu eriyigi olustura parcaciklarca iggal edilen
mevzilerde biiylik gozenekleri olusumuna sebebiyet verebilir. Daha sonra genis

gozenekler "meniskiis gelisimi" siireci ile doldurulurlar [55].

Enerji dengesi agisindan, sifir gozenege kadar yogunlagma arzu edilse de
gozeneklerde hapsolmus gazlar son yogunlagmanin Oniine gegerler. Bunun yaninda
son asamada direngen kati iskelet yapisinin olusmu gozeneklerin yok edilmesini

engelleyecektir.
Tane Boyutu:

Tane boyutu gézenek boyutuna benzer olarak dagilim goésteren bir parametredir. Iki
boyutlu bir arayiizeyde goriilen tane boyutu, gercek tane boyutundan daha kiiciiktiir.
Bu durum arayiizeydeki tanelerin rastgele olmas: ile ilgili olup, sadece bir kag tane
arayiizeydeki en biiyiik ¢captan kesilmistir. Eger taneler es sekilli kiireler ise o zaman
tane boyutu fotograflardan yapilan olglimlerle tespit edilebilinir. Ayni biiyiikliikteki
kiireler icin tane boyutu G, test ¢izgisindeki kesilen tane sayis1 Ny, ve birim kesit alan

bagina diisen tane sayist N, cinsinden su sekilde ifade edilebilir.
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G = (4/n) (N1/Np) 2.11)

Tane biiyiikliigti ile ilgilenmek yerine iki boyutlu bir kesiti rastgele kesip gecen bir
test cizgisinden yola cikarak yapilan hesaplamayla ilgilenmek daha dogrudur.
Ortalama test ¢izgisi boyutu L, katinin hacim yiizdesinin, birim uzunlukta kesilen tane

sayisina oranina esittir.

L=V/N, (2.12)

Ozellikle tane boyutu dagilimlari son kademe stvi faz sinterlemesiyle iliskili bir
konudur. Kararli halde tane biiyiimesi i¢in bir¢ok tane boyutu dagilimlan veren tane
biiylime modelleri tahmin edilmigtir. Sifir kat1 hacim yiizdesi sinir durumu igin
tahmin edilen tane boyutu dagilimlarinin ii¢ olas1 durumu vardir; yayinma kontrolld,
reaksiyon kontrolli ya da birlesme dagilimi. Birlesme dagilim: en genis olan
dagilimdir. Bu #i¢ durumda, kiiresel taneler izotropik biiyiime paternleri ve sonsuz

seyreltik ¢ozeltiler ongérmektedir [56-60].

Katinin hacim yiizdesi arttikca tane boyutu dagilimlari bu tahminlerden sapma
gosterir. Hacim yiizdesi arttikca tane boyutu dagilimimnin daha genislemesi genel
olarak kabul goriir. Bunun yaninda kiiresel tane gekillerinden sapmalar ve kiigiik
irilesme katkilari, daha genig tane boyutu dagilimlarina yol agar [60]. Modeller
yiiksek hacim oranlarinda en biiyiik tane boyutlarinin, ortalama tane boyutundan
yaklagitk 2.5 - 2.7 kez daha biiyiik oldugunu tahmin etmektedirler. Uzatilmig
sinterlemeler sonucunda karbiir sistemlerinde yapilan bir ¢ok 6lciim en biiylik tane

boyutunun, ortalama tane boyutundan 2.3 kez daha biiyiik olduginu gostermistir [61].
Ortalama Tane Ayrimu:

Ortalama tane ayrimi si1vi faz sinterlenmis sistemlerde taneler arasindaki i¢diizey faz
kalinligimmin ifadesidir. Bu durum ozellikle i¢ diizey fazin siinek oldugu siv1 faz
sinterlenmis sert malzemelerin mekanik davranisi i¢cin 6nemlidir. Mikroskobik etlide
dayanan genel bir tamim ile ortalama tane ayrimi ( A), stvinin hacim ytizdesinin (Vj),

birim uzunluktaki tane sayisina () oranidir.
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A=VyNL (2.13)

Ortalama tane test ¢izgisi boyutu (L) ortalama tane ayrimu ile su sekilde iligkilidir.

L =(1-N;)-4 (2.14)

Tiim bu yaklagimlar yapida sifir gozenek varsaymaktadir. Katinin yiiksek hacim
ylizdelerinde, kati-kati1 arayiizey alanimin nispi miktar1 hizlica artmaktadir. Netice
olarak, taneler arasida ortalama ayrim gozoniine alindifinda, kati-kati temaslari
hesaba katilmalidir. Genel olarak katimin sabit hacim yiizdesinde ortalama tane

ayrimy, ortalama tane boyutu ile dogru orantili olarak degismektedir.
Stireklilik:

Stireklilik, s1v1 faz sinterlenmis sistemlerde kati-kat1 temaslarinin bir Slgusiidiir. Sivi
faz sinterlemesinin ileri asamalarinda siireklilik tane boyutundan bagimsizdir.
Stireklilik, toplam arayiizey alaninin bir orani olarak, kati-kati temaslarinin yiizey

alani (Ckg) cinsinden tanimlanir.

Ckx = Skx/(Skx + Sks) (2.15)

Burada Sg her tane icin kati-kat1 yiizey alani, Sks ise her tanedeki kati-i¢ diizey faz
ylizey alanidir. Siireklilik metalografik olarak da birim uzunluktaki N test ¢izgisindeki

kesimlerin sayisindan da 6lgiilebilir.

CKK = ZNKK/(ZNKK + NKS) (2.16)

Bu formiildeki iki faktorii 6l¢im tekniginde kati-kati tane sinirlar1 sadece bir kez
sayildig icin gereklidir. Tiim durumlarda siireklilik katinin hacim yiizdesi ve dihedral

ac1 ile artar.
Temaslilik:

Mikroyapisal temaslilik, her kati tanedeki komsu tane temaslarinin sayisi ile tespit
edilir. Kati-kat1 temaslar1 sifir dig1 bir dihedral ag1 varliginda kararlidir. Sonug olarak

kat1 yap1 direngen bir iskelet olusturur. Sivi faz sinterlemesi esnasinda eger tane
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basina temaslarin sayisi ikiyi asar ise direngen bir yap: beklenir. Temaslilik, siv1 faz
sinterlemesiyle {iretilen malzemelerin elektrik iletkenligini, mukavemetini,
siinekligini, elastik davranigini boyutsal kararliligini ve 1s1l karakteristiklerini etkiler.
Temashlik ve stireklilik pozitif olarak iliskilidir. Katinin diisiik hacim kesirlerinde
temaslar, yercekimine baglh olarak ¢ékme ve Brown hareketinden dolay: olusur. Her
tanedeki temaslarin sayisinin birlesme ve tane sekli uyumu arttikca artmasi beklenir.

Boylece siireklilik arttik¢a temaslilikda artmalidir.

Her tanedeki temaslar katinin hacim yiizdesi ile artar. Her tanedeki temaslarin
ortalama sayist dihedral aciya baglidir fakat tipik olarak % 100 kati hacim ylizdesi
icin 14 temas, % 50 kat1 hacim ylizdesi i¢in ise 3-6 arasi bir temastan bahsedilir.
Kiiciik dihedral agilarda % 75 kat1 hacim yiizdesi igin yaklagik tane bagina 8-12 temas
olacaktir.

Boyun Biiyiikliigii ve Sekli:

Sivi faz sinterlemesi esnasinda kati taneler arasindaki temaslar dihedral aginin
yonlendirdigi kararli bir boyuta kadar biiyiirler. Tane biiyiimesi meydana geldikce
esdeger boyun biiyiimeside meydana gelir. Not edilmelidir ki, boyun biiyiikliik
oraninin  sinterleme zamami ile siirekli arttifn  kati hal sinterlemesi ile

karsilagtirildiginda, bu davranig ¢cok farklidir.

Daha onceden belirtildigi gibi degisik boyutlu taneler arasindaki temas egri bir tane
simirina  sebep olmaktadir. Yiiksek sicakliklarda biiyiik tanenin kiigiik taneyi
absorbladig1 tane birlesmesine sebep olacak sekilde tane sinirlar1 go¢ eder. Bu tip
birlesmeler uzamis tane sekilleri ve boyun biiyiikliikleri verir. Bununla birlikte
mikroyap: gelisiminin Onemini tam anlamui ile tanimlayacak agik deneyler heniiz

gerceklestirilmemigtir.
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3. VOLFRAM-BAKIR SISTEMIi

3.1. Giris

Yiiksek 1s1l iletkenlik ve diistik 1s1] genlesme katsayisina sahip malzeme ve malzeme
gruplar1 mikroelektronik devre paketleri gibi 1s1l idare uygulamalarinin temel
ihtiyacim1 olusturmaktadir [10, 12, 62-64]. Bu Ozelliklerin ayn1 anda bir biinye
icerisinde toplanabilmesi ancak yiiksek iletkenlife sahip bir matris ve bunun
icerisine katilan refrakter karakterli ikincil bir fazdan olusan kompozit bir biinye
icerisinde miimkiin olmaktadir. Bu baglamda yiiksek 1s1l iletkenlige sahip Cu
metalinin matrisi olusturdugu ve W ve Mo gibi refrakter karakterli metallerin ise
ikincil faz1 olusturdugu kompozit yapilar bu tiir uygulamalar i¢in ideal ¢oziimdiir.
Ornek olarak, yiiksek miktarda siv1 faz iceren (hacmen % 45’e kadar) sinterlenmis
W-Cu alagimlarn 7 ppm/K ‘den diisiik 1s1l genlesme katsayilan ve 210 W/m-K’den
yiiksek 1s1] iletkenliklerine sahip bir malzeme grubu iiretimine olanak saglamaktadir.
Fakat s6z konusu sistemlerde elementlerin birbirleri igerisinde ¢oziiniirliik
gostermemesi Ozelllikle sivi faz sinterleme yontemiyle yiiksek yogunluga sahip

kompozit parcalarin iiretimindeki en 6nemli dezavantajdir [65, 66].

3.2. W-Cu Alasim Sistemleri

W-Cu alagimlan aslinda elektrik kontak malzemeleri ve kaynak elektrodlar1 olarak
kullanimlar1 nedeniyle toz metalurjisi literatiiriinde geleneksel sayilabilecek bir
malzeme sinifidir. Bu alasimlar saf metal tozlardan hareketle sizdirma ya da sivi faz
sinterlemesi yontemiyle {iretilen ve akim tasiyan kontak malzemeleri, vakum devre
kesicileri ve anahtarlari, yagli devre anahtarlan, ark uglanm gibi mithendislik
uygulamalarinda uzun zamandan beri kullanilmaktadir. Fiizyon reaktorlerinde
saptirict tabakalar, askeri ordu donatim uygulamalarinda savag bagliklarinda ve

radyasyon kalkanlama [67] gibi degisik uygulamalarda da kullanilan bu malzeme

KURULU
30 ""mw |



grubu ozellikle son 10 yil igerisinde ¢cok yeni bir uygulamaya aday olmustur.

Tablo.3.1°de bu malzeme gruplartnin 6zellikleri birarada toplanmustir.

Refrakter karakterli volfram katkili bakir matriksli kompozitlerin mikroiglemciler,
mikrodalga modiilleri, telsiz iletisim aygitlarinda ve diger gii¢ ve radyo frekans (RF)
paketlerinde 1s1 emici olarak kullanima kazandirilmas: konusunda, 6zellikle son 10
yilda biiylik gayretler olmustur. Bu yepyeni uygulama alani, volfram ve bakir oranini
degistirerek mikroelektronik paketi i¢in gerekli olan optimum 1s1l iletlenlik ve 1s1l
genlesme katsayisina sahip malzeme iiretimine dayanmaktadir. Gliniimiizdeki artan
ilginin en biiyiik nedeni ise Ozellikle her gegen giin performans sinirlar1 zorlanan
mikro elekronik devre paketlerinden transfer edilmesi gereken 1s1 miktarinin es
zamanli olarak artmasinda yatmaktadir. Isil yonetim malzemeleri olarak adlandirilan
malzeme grubu bu tip uygulamalarda ki en 6nemli ¢6ziim olup, W-Cu alagimlar;
berilyum oksit, altimina, altimiyum nitriir, Al-SiC, Be-BeO gibi bu ¢6ziim grubunda

yeralan diger sistemlerin rakibidir [62].

3.3 Literatiirde W-Cu Sistemleri Uzerine Yapilan Calismalar

W-Cu sistemi hem kat1 hem de s1v1 fazda ¢oziiniirliik gostermeyen bir sistem olarak
tanimlanabilir. Bu durum sivi faz sinterlemesi ile son sekli verilmig pargalarin
tretimine simirlamalar getirmektedir. Sivi faz sinterlemesi (SFS) sirasinda
yogunlasmanin biiyilk kismi karnigtk tozlar arasindaki kimyasal farkliligin
olusturdugu itici gii¢ ile kat1 hal yaymmasiyla olmaktadir. Sistemde siv1 olustugunda
yogunlagsma yeniden diizenlenme ve ¢dziinme yeniden ¢okelmenin baskin oldugu
stireglerin kontroliinde gerceklesmektedir. Coziinme ¢okelme siireci tane sekillerinin
birbirleriyle daha uyumlu hale gelmesine olanak tamidigindan daha ileri diizeyde
paketlenmeye olanak tanimaktadir. Fakat karsilikhi ¢oziintirliigiin yok denecek kadar
az oldugu W-Cu sisteminde ¢6ziinme yeniden g¢ékelme ve bunun tesiriyle olusan
tane sekil uyumlulugu siireglerinin gerceklesmesi ihtimal digt olup sdzkonusu

sistemin yogunlagsmasina ciddi kisitlamalar getirmektedir.
Bunlan dolay1 W-Cu sisteminde literatiirde mevcut calismalar, bu iki metalin

birbirleri igerisinde hi¢ c¢oziiniirlik gostermemesi nedeniyle zorlagan sinterleme

kosullarinin degisik yontemlerle asilmasi yoniinde yogunlagsmaktadir. Bu amagla W
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Tablo 3.1 Degisik W-Cu alagimlarinin 6zellikleri ve iiretim yontemleri [68].

Bilesim Uretim Yéntemi Yogunluk (g/cc) Elektrik Sertlik
Teorik [letkenligi
Ulagilan (%1ACS)
75Cu-25W pres +sinter+pres 10.37 | 9.45-10.00 50-79 35-60 HRp
70Cu-30W - 10.70 10.45 76 59-66 HRy
65Cu-35W - 11.06 11.40 72 63-69 HRp
60Cu-40W - 11.45 11.76 68 69-75 HRp
50Cu-50W sizdirma 12.30 | 11.90-11.96 45-63 60-81 HRp
44Cu-56W sizdirma 12.87 12.76 55 79 HRy
40Cu-60W sizdirma 13.29 | 12.80-12.95 42-57 75-86 HRg
35Cu-65W sizdirma 13.85 13.35 54 83-93 HRp
32Cu-68W sizdirma 14.20 13.95 50 90 HRp
30Cu-70W sizdirma 14.45 | 13.85-14.18 36-51 86-96 HRp
26Cu-74W sizdirma 14.97 14.70 46 98 HRp
25Cu-715W sizdirma 15.11 14.50 33-48 90-100 HRy
20Cu-80W sizdirma 15.84 15.20 33-40 95-105 HRp
15Cu-85W pres+ sinter + pres 16.45 16.00 20 190-260 HV
13.4Cu-86.6W - 16.71 16.71 33 20 HR¢
10.4Cu-9.6W - 17.22 17.22 30 30 HR¢

ve Cu tozlarinin birlikte 6gtitiilmesi [11-12], sézkonusu tozlarin oksit formunda
birlikte o6giitlilmeleri sonrasinda metalik formlarina eszamanli indirgenmesi,
mikronalti1 W tozu kullanimi [65] ve icerisinde W elementi igin ¢oziintirlik imkani
veren diisiik miktardaki katkilarin ilavesi [65,69-70] ve Cu metalinin volfram tizerine

kaplanmasi [71-74] gibi degisik yaklasimlara raslanmaktadir.

Bu olumsuzluklara ragmen teorik yogunluk degerlerine yaklagsan sinterleme
verimlerinin elde edilmesi bazi faktorlerin aktive edilmesiyle miimkiin olabilir. Bu
yiiksek sinterleme sicakliklarinin kullanilmasi, mikronalt: incelikte W tozlarinin
kullanilmas: ve birlikte 6gtlitme gibi kati hal sinterleme siireclerinin tegvik edilmesi
suretiyle ya da sinterlemeyi aktive edecek katkilarin kullanilmasiyla desteklenmig

bir SFS siireciyle olabilecegi bilinmektedir.

Bununla birlikte sinterleme sicakliinin ¢ok miktarda artirilmasi bakirin buharlagma
yoluyla sistemden uzaklagmasina neden oldugundan pratik uygulamalarda 1400°C’1n

tizerine ¢ikma imkani yoktur. Ayrica Ni, Fe ve Co gibi gecis elementlerinin

32




aktivasyonu sinterlemeyi ¢ok olumlu etkilemesine ragmen, hedeflenen 1sil
ozelliklerden biiyiik sapmalara yolagmaktadir. Bu nedenle literatiirde son dénemde
rastlanan c¢alismalar ¢ogunlukla mikronalti W tozu kullanimi, alasgim bilesimini
olusturan tozlarin eszamanl olarak ogiitiilmeleri ya da oksit formlarindan eszamanl
rediiksiyon ile nano boyutta baslangic tozlarinin Ogiitiilmesine kaymigtir. Daha
yliksek 1s1l iletkenlik degerleri arzulandiginda bilesimdeki Cu miktarinin artirilmast
yoniine gidilmesi mantiklidir, Fakat bu durumda da boyutsal kararhilik, dikkat
edilmesi gereken en Onemli parametrelerden birisi olmaktadir. Anish ve caligma
arkadaglar1 [12] eszamanli 6giitiilmiis W-(10-90)Cu sisteminde boyutsal kararlili1
incelemislerdir. Karistirma ve eszamanl 6giitme gibi alternatif iki yolla hazirlanan
W-Cu kompaktlarinin yogunlasma ve boyutsal kararliliklart ayrintili olarak
incelenmisler ve eszamanh 6giitmenin daha yiiksek yogunlagmaya neden oldugunu
bildirmislerdir. ~Karigtrma yoluyla hazirlanan kompaktlarin  dilatometre
calismalarinda bu kompaktlarin 450°C-600 °C arasindaki sicakliklarda genlegme
gosterdigi ve bunun bakir katkisindan kaynaklandigi anlagilmistir. Yapilan
termodinamik hesaplamalar tozda mevcut oksijenin rediiklenmesi sirasinda 6nemli
bir gerilmenin agifa ciktifim ortaya koymustur. Eszamanli 6giitiilmiis tozlardan
tiretilen kompaktlarda s6zkonusu genlesme davramisi daha kiigiimsenecek boyutlara
kaymis olup boylesi bir genlesmenin kaplama ya da beraber ¢okeltme gibi toz
kimyasini kontrol eden ve yapi icerisindeki oksijen igerigini en aza indiren iiretim

yontemleriyle de alternatif olarak azaltilabilecegi belirtilmistir.

Eszamanli hazirlanan tozlara kiyasla beraber karnstirilmis tozlardan hazirlanan
kompaktlar SFS sirasinda daha fazla sekil bozukluguna yolagmis olup bu durum
karigtirma suretiyle hazirlanmis olan kompaktlarin genlesmesi sirasinda ortaya ¢ikan
gerilmelerin sekil bozukligunu tegvik etmesiyle agiklanmistir. SES ile iretilmis W-
Cu kompaktlarinda % hacimce 18.5 olan perkolasyon esigine ¢ok yakin olan %
hacimce 20’lik kat1 faz degerlerine kadar hazirlanan bilesimlerde biiyiik bir sekil
bozuklugu gdstermeyen sonug tiriinlerin elde edilmesi ilging bir gézlem olarak not
edilmistir. Bu durum 90 ° gibi yiiksek bir dihedral agiya ve W-Cu arasindaki
¢coziinmezlie atfedilmistir. Bu sartlar yapisal direngenlige yolagan siirekli bagh ve

iskelet ag yapisina sahip W tanelerine yolagmaktadir.
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W-Cu ve benzeri sistemlerde net sekle sahip parcalarin tiretimi konusunda daha ileri
seviyedeki caligmalar gelismis kat1i hal sinterlemesi ve W iskelet yapisinin

desteklenmis direngenligini gerekli kildig: bildirilmigtir.

SFS sirasinda homojen ve iyi karigmig toz bilesenlerine sahip sistemlerde
sinterlemenin olumlu yonde etkilendigi iyi bilinmektedir. Bu nedenle W-Cu
sisteminde bilegenlerinin biinye igerisinde homojen dagilimini sagliyabilmek igin
klasik 6glitme, es zamanlh oksit rediiksiyonu, mekanik-kimyasal yontem, mekanik
alasimlama  gibi  degisik caligmalar degisik  aragtirmacilar  tarafindan
gerceklestirilmistir [8, 11-12]. Fakat bir ¢ok aragtirmaci tam yogunluktaki pargalarin
tiretimi i¢in ¢ok ince W tozu kullanilmasi konusunda hem fikirdir [8,65,75-79]. Bu
caligmalardan mekanik alasimlama yontemi bu anlamda ¢ok ince ve nano yapidaki
W-Cu tozlarin biiyiik miktarlardaki iiretimi i¢in cazip bir yontem olmas: nedeniyle

son yillarda bu konu lizerine ¢alismalar yogunlagmistir[11, 67].

Sinterleme icin aktivasyon saglayan diisiik konsantrasyondaki katkilarin sivi fazda
tam c¢Ozlintirlik gostermesinden ziyade tane simmirlarinda segrege olabilecek
karakterde bir faz diyagramina sahip olmasinin sinterlemenin etkinligini artirdig:
bildirilmigtir. Yine de bdylesi katkilarla sinter yogunlugu artirilabilse de diisiik
konsantrasyonlarda da olsa bdylesi katkilarin sisteme girmesi malzelenin 1s1l ve

elektrik iletkenlik degerlerini olumsuz yonde etkilemektedir [65,76].

Bir ¢ok aragtirmaci tarafindan sivi faz varlifinda yapilan sinterleme ile yiiksek
yogunluklarin elde edilmesi igin agagida belirtilen sartlarin yerine getirilmesinin

onemli oldugu bildirilmistir [8 ,79-80].

a) Katinin s1vi igerisinde ¢oziiniirligii
b) Kati ve siv1 arasindaki temas agisinin diistik olmast (0 ° ideal)
¢) Yalniz yeniden diizenlenme ile tam yogunlagmanin saglanabilmesi icin

(hacimce~%35) takdir edilebilir bir s1vi miktari.

Kingery’nin bu teorik modeli de bu varsayimlara dayanmaktadir. Bir s1v1 kopriisiiyle
birbirine baglanmig iki benzes kiireden olusan sistemde pargaciklararas: karsilikli

kuvvet etkilesiminin modellemesi yapilmistir [36, 71, 81, 82].
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Beklentilerin aksine hacim ylizdesi olarak 50W50Cu bilegimindeki tozlardan olusan
kompozit sinterlendiginde elde edilen yogunluk degerleri oldukg¢a diigiiktiir.
Eremenko ve arkadaglar1 [36] bu durumun s6zkonusu sistemde sinterleme sirasinda
olusan direngen iskelet ag yapist olugsmasina baglamig ve bdylesi bir durumda
olusan sivinin kapali kalan porlara ulagamamasi diigiik yogunluk degerlerinin baglica
nedeni olarak gosterilmistir. Nelson ve Milner [83] ise WC-Cu sisteminde yaptiklari
caligsmalarinda sistemin sinterleme sonrasinda sofumas: esnasinda sivi fazin, kati
faza nazaran daha fazla ¢ekilmesi nedeniyle katilagma sirasinda ¢ekilme porlarinin
olustugu yorumunu getirmislerdir. Gene Huppmann ve Petzow [84] karbiir metal
kombinasyonlarimin  sinterlemesi lizerine yaptiklar1 ¢aligmalarda karsilikli
¢oziiniirliiglin gozard: edilebilecegi sistemlerde pargaciklarin yeniden gruplanmasi
icin gerekli olan mekanik aktivasyon enerjisinin saglanamayacagi i¢in ¢ok diistik bir
yeniden diizenlenme ¢ekilmesi gozlenebilecegini, sistemde karsilikli ¢oziiniirliigiin
olmasi durumunda ise kat1 fazda olusan bu kopriilerin kirllacag: ve yogunlagsmanin
desteklenecegi, bu nedenle de karsilikli ¢oziiniirliigtin olmadigi durumlarda tam

yogunlagmanin imkansiz olacagi yorumunu getirmiglerdir.

Bununla beraber dikkatlice preslenmis ve onsinterlenmis iskelet yapisi sivi Cu ile
infiltre edildiginde tam yogunlukta pargalar elede edilebilmektedir. Bu nedenle
Sebastian ve arkadaglart [8], yaptiklart c¢aligmada beraber oksit formundan
rediikledikleri tozlar ile sadece karigtirilmig tozlardan elde edilen kompaktlarin
sinterleme davranisini incelemisler ve sonuglarini sizdirmayla tiretilmis benzer bir
parga ile karsilastirmali olarak yaymlamiglardir. Buna gére W-Cu sisteminde segilen
% hacimce 50-50 bilesiminde, pargacik-pargacik ayriminin yeterince yiiksek ve
homojenlik indeksinin yeterince diistik olmasi durumunda tam yogunlasmaninn
sadece yeniden diizenlenme siireciyle saglanabilecegini bildirmislerdir. Elementel
toz karisimindan hazirlanan W-Cu bilesiminde ise W pargaciklarinin segregasyonu
nedeniyle bdyle bir yogunlagsma saglanamazken oksit halde beraber rediiklenen
tozlarda bdylesi segregasyonun O&niine gegilecegi ve homojenlik indeksinin
diismektedir. Birlikte rediiklenmis tozlardan hazirlanan kompaktlarin sinterleme
sonrasinda digerlerine kiyasla ylizey sertlik degerleri daha homojen bir dagilim

gostermis ve daha yiiksek akma dayanimi tespit edilmistir.
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S1vi hacmi sabit tutuldugunda pargaciklararasi kuvvetleri dagitmanin(kugatmanin) bir
yolu, karsilikli ¢oziiniirliifiin olmadigi durumlarda bile sivi akiginin saglanabilecegi
ve bu gekilde yeniden diizenlenme siirecinin tam yogunluga kadar devam etmesine
olanak taniyacak sekilde parcaciklararasi mesafenin artinlmas:1 gerektigini
bildirmisler ve bu isi basarmak icin gerekli olan en az sivi miktarinin ise muamma

oldugunu ifade etmislerdir.

Genelde volframin bakir ile kaplanmasi, ¢oziiniirliiglin olmadig1 sartlarda sivi faz
sinterlemesinin ve de Ozellikle yeniden diizenlenme agamasinin daha iyi
anlagilabilmesi amaciyla yapilmistir. Huppmann ve Rieger [71] iri volfram tozlarini
buhar fazindan bakir ile kapladifi modelleme caligmalarinda, bakirin ergime
sicakligindan 20°C yukarida sinterleme galigmasi yapmiglar ve burdan sonraki
sicaklik artisinin ilave bir yeniden diizenlenme saglamadigini ve islatma agisinin

atmosfere ve oksijene karsi cok duyarli oldugunu bildirmiglerdir.

Joo ve arkadagslan [73], akiskan yatak indirgemesi yoluyla ince volfram tozlarinin
tizerine Cu ve Co kaplayarak yaptiklari cgaligmada 75W-25Cu bilesimi igin
1200°C’da 4 saat sinterleme neticesinde sadece %90 teorik yogunluga ulagabilmisler.
% 0.5’lik Co ilavesi ise sistemin teorik yogunlugunu % 96’ya c¢ikarmistir. Co’in %
0.5’ in iizerindeki azalan aktivasyon etkisi Johnson’un bulgulariyla [65] paralellik

gostermektedir.

Bakir nitrat ¢ozeltisinden volfram tozlarinin kaplanmasi neticesinde elde ettigi
bulgular1 Cu kaplamanin sinterlemeye olumsuz etkiledigi seklinde yorumlayan
Johnson [65], ancak ¢ok ince W tozlarinin kullanimi ile tam yogunluklarin elde
edilebilecegini  bildirmigtir. W-Cu sistemlerindeki yogunlagsmayr inceleyen
calismasinda Upadhyaya [13], volfram parcgagiklar1 arasinda sinterleme sicakligina
1sitma sirasinda iskelet yapisina neden olan kati hal sinterlemesinin sdzkonusu
oldugunu ve bu nedenle Cu kaplanmig volfram tozlarin kullanilmas1 durumunda kat:
hal sinterleme etkisinin azalacagi ve yeniden diizenlenmeyle daha fazla yogunlagma

saglanabilecegini fakat bu katkinin ¢ok da fazla etkili olamayacagini belirtmisgtir.
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3.4. W-Cu Sisteminin Siv1 Faz Sinterleme Siirecleri

Siv1 faz sinterlemesi (SFS), gerek metalik gerekse de seramik tozlarin iglenip son
iiriin hale getirilmesinde ¢ok ©nemli bir teknolojik siirectir. Yontemin baglica
avantajlar1 nispeten daha diigiik sinterleme sicaklifi, hizli yogunlasma ve
mikroyapisal homojenizasyon, benzer yOntemlere nazaran daha yiiksek sonug
yogunluk degerlerinin elde edilmesi ve iistlin malzeme 6zelliklerinin saglanabilecegi
iki fazli 6zglin bir mikroyapidir. SFS’nin ticari 6nemi ve kullanimi glin gegtikge
artmasina ragmen siirecin igerigi siire¢ boyunca bir ¢ok tagimim mekanizmasinin
aktif olmasi dolayisiyla karmagik olup bu nedenle de halihazirda tam anlamiyla
aydinlatilamamigtir. SFS siireci bir ¢ok aragtirmaci tarafindan sistemde sivi fazin
olusumuyla birlikte basladifn diigiiniildigtinden genelde 3 asamal: olarak
incelenmektedir. Bu agamalar, olusan 1slatict sivimin kilcal olarak etkilegimi
neticesinde pargaciklarin yeniden diizenlenmesi, sistemdeki katinin sivi igerisinde
¢Oziiniirlilk gosterdigi durumlarda tane sekli uyumlulugu ile sonuglanan ¢oziinme-
yeniden c¢okelme asamasi ve iskelet yapir olusumuyla birlikte devam eden

mikroyapisal irilesme siirecidir.

Fakat postmodern c¢aligmalar sistemde sivi faz olusumu 6ncesinde de Gnemli bir
miktarda kat1 hal sinterlemesi oldufunu ve bununda birinci asama olarak ilave
edilmesiyle SFS siirecinin dort ayn asamada incelenmesi gerektigini ortaya
koymaktadirlar. Bu durum her ne kadar sinterleme sirasindaki isitma hizina,
sinterlenen malzemenin s6z konusu sicaklik gecislerindeki aktif olan yayinma
mekanizmalar1 ve bu sicakliklardaki toplam bekleme siiresiyle alakali olsa da

ayrintili bir analiz i¢in SFS siireci dort agamali olarak incelenmistir.

3.4.1. S1ivi Olusumu Oncesinde Kat: Hal Sinterleme

Aktive edilmis sinterleme igin gegerli olan ¢oziiniirliik, segregasyon ve yayinma
kriterlerinin hepsi SFS icin de gecerlidir. Gergekten, SFS aslinda aktivasyon
tabakasinin kati yerine sivi oldugu aktive edilmis sinterlemenin 6zel bir durumu
olarak kabul edilebilir. SFS aslinda elemental tozlarin birbiriyle karistirilmasiyla
baglamakta olup sdzkonusu ilaveler yayinma igin gerekli olan aktivasyon enerjisini
diistirmektedir ki s6zkonusu durumda sivi fazin olustufu sicaklia kadar 1sitma

sirasindaki kat1 hal sinterlemesi biiylik Sl¢glide desteklenmektedir. Bu durum sivi faz
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olusumuna kadar dnemli bir yogunlagmaya neden olabilir. W-Ni-Fe agir alagim gibi
bazi sistemlerde toplam yogunlagsmanin %95’ inden fazlasinin sivi olusumundan 6nce
gergeklestigi durumlarin tespit edildigi caligmalar literatiirde mevcuttur [85]. Boylesi
ornekler dikkate alindiginda kati hal sinterlemesinin bagtan sona tiim SFS siireci i¢in

onemli bir rol oynadig agikardir.

Bu konuda yapilan bazi modelleme caligmalar: [86] kat1 hal sinterlemesinin toplam
yogunlagmaya olan katkisimin ana matris malzemesinin katki igerisindeki
¢oziiniirliigiiniin artmasi, katkinin yapi icerisinde homojen dagilim géstermesi, 1sitma
hizimin diisiik ve daha kiictik parca boyutuna sahip toz malzeme kullanilmas:
durumunda artma yo6niinde oldugunu gostermektedir. W-5Ni sisteminde yapilan
sinterleme ¢aligmalar1 kat1 hal sinterleme sirasinda nerdeyse nerdetse teorik yogunlik
degerlerine varacak kadar bir mikroyapisal gelisme gerceklesmesine ragmen sivi
olusumuyla birlikte kati hal sinter baglarinin tamamen ¢6ziindiigii gézlenmigtir. W-
Cu sisteminde yapilan ¢aligmalar ise kat1 hal sinterleme sirasinda olusan kat1 hal
baglarinin s1v1 olusumun yarattig1 etkiyle ¢oziinmedigine isaret etmekte olup yeniden
diizenlenme ile daha ileri seviyede bir yogunlagmanin saglanabilmesi igin ana
matrisin sisteme yapilan katki icerisindeki ¢oziiniirliigiiniin bir gereklilik oldugu
genel kamdir. Bununla birlikte mikronaltt W tozlarindan yola ¢ikarak W-Cu
sisteminde ¢aligmalar yapan Johnsonn’un bulgulari sivi olusumundan sonra daha

fazla yogunlagma oldugunu bildirmekte olup bu genel kaniya ters diigmektedir.

3.4.2. Yeniden Diizenlenme

Sinterleme sirasinda diisiik ergime noktasina sahip olan toz parcaciklar ya da sz
konusu sicaklikta kararli olan dinamik fazlar ergiyerek sivi fazi olusturur. SFS’nin
ilerlemesi igin sdzkonusu sivinin sistemde kati1 halde bulunan diger pargaciklar
1slatmasi gerekir. Sivinin katiy: 1slatip 1slatamayacag sistemdeki bilesenlerin yiizey
enerji dengeleri sonucunda ortaya ¢ikan temas agisiyla belirlenir. Tam 1slatma 0 “lik
temas agisinda gerceklesir. Islatma, kati-buhar yiizey enerjisinin kati-sivi arayiizey
enerjisinden daha yiiksek olmasi durumunda yiizey enerjisini en aza indirmek igin
stvinin kati yiizey tizerinde yayilmasiyla gergeklesir. Burada en ¢ok dikkat edilmesi
gereken durum ylizey enerjilerinin atmosfer ve yiizey empriitelerine karsi oldukca
duyarl olmalandir. Katinin, s1v1 igerisindeki ¢oziiniirliigii, arabilesiklerin olugumu ve

karsihkli yayinma islanmaya pozitif yonde destek veren mikroyapisal faktorlerdir.
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Kaplamalarin ya da reaktif elementlerin kullanilmasi yiizey enerjilerinin degismesine

neden olacagindan 1stlatma olayini olumlu yonde destek verebilir.

Islatici bir sivi; sistemdeki kilcal kuvvetlerin etkisiyle pargaciklarasi bogluklara,
boyun bolgesine ve kiigiik porlara gekilmelidir. Yapidaki mevcut kilcallik, kati
parcaciklar tizerinde etkili olan yiizey kuvvetlerine neden olmaktadir. Diigiik bir
temas agis1 i¢in bu kuvvetler cekme yo6niindedir. S1vi miktar1 biinyede mevcut olan
biitiin porlar1 doldurmak icin yetersiz kaldiginda, pargaciklar biraraya cekilir ve bu
durum biinyede kendisini hizli bir sinterleme ¢ekilmesi olarak gosterir.

Cannon ve Lenel [87] yeniden diizenlenmeyi ilk olarak detayli bir sekilde aragtiran
calismalarinda; pargacik boyutu, presleme basinci, ¢6ziiniirliik ve s1vi hacim oraninin
yogunlagma iizerine olan etkilerini incelemislerdir. Daha kiiciik toz pargacik boyutu
kilcal kuvvetlerde artisa yolagtifi icin herzaman faydalidir [88].Par¢a boyutu kadar
sekli de 6nemli bir parametredir. Piirlizsiiz ylizeyli yuvarlak parcaciklarin homojen
bir paketlenme gosterme egilimleri yiiksektir ve daha kolay yeniden diizenlenirler
[36,40]. Daha diisiik bir temas agisinin ve daha yiiksek sivi-buhar yiizey enerjisinin

de parcaciklararasindaki kilcal kuvvetleri artiracagi da unutulmamalidir.

Yeniden diizenlenme siireci, daha fazla parcacik temasina yolagan ve bu sekilde
parcaciklarin konumsal anlamda kilitlenmesine neden olan yiiksek presleme
basinglarinin etkisiyle frenlenebilir [87]. Aymi1 sekilde sinterleme sirasinda segilen
1s1itma hizimin diisiik tutulmasi da sistemde 6zellikle s1vi olusumu 6ncesinde kati hal
sinter baglarinin olusumunu tesvik edeceginden zararlidir. Fakat diisiik 1sitma
hizlarinin ve yiiksek presleme basinglarin bu olumsuz etkisi sistemde olusan sivi
icerisinde kat1 fazin kismi ¢oziintirliigtiniin oldugu durumlarda, pargacik temaslarinin
hizli bir sekilde c¢oziinmesiyle bertaraf edilebilir [86,87,89]. Coziiniirliik,
parcaciklararas) siirtlinmeyi azaltarak paketlenmeyi artirict 6zelliginden dolay,
parcaciklarin yiizey piiriizliiliklerinide azaltir. Parcacik temaslarinda daha ¢ok sivi

niifuziyetine neden olan dihedral acilarin olugmasi arzulanir [90].

Teorik olarak hacimce %36’lik s1v1 ve bu degerin iistli, sadece yeniden diizenlenme
stireciyle biitiin porlarin dolmasi ve tam yogunlagma igin yeterlidir [43, 91]. Bundan
dolay: yeniden diizenlenme ile yogunlagma icin yiiksek sivi yiizdeleri faydalidir.
Bununla beraber, boylesi bilesimlerin sekil bozukluguna neden olmalarindan otiirii

SES ile nadiren iiretilir. Hacimce %36’dan daha diisiik sivi miktarlar1 sézkonusu
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oldugunda, sivi miktar1 biitiin g6zeneklerin doldurmak igin yeterli olmayacaktir.
Fakat bu durumda pargaciklararas: kilcal kuvvetlerin artacagt ¢cok agiktir [82,92,93].
Ayni paralelde diisiintildiigtinde, homojen bir dagilim gosteren bir siv1 fazin varligt
daha yiiksek siv1 igeriklerine gerek duyulmaksizin yogunlagmay: tegvik edecektir.
Diger taraftan sivi olugumunu saglayacak olan katki fazinin biinyedeki dagiliminin
heterojen ve yetersiz miktarda olmasi durumunda pargaciklarin kiimelesmesine ve

bolgesel yogunlagsmaya neden olacaktir [86,94].

Kingery, yeniden diizenlenme sirasinda olusan ¢ekilmeyi, literatiirde ilk defa viskoz
akis siireciyle modellemistir. Buna gore, yiizey gerilmelerini sivinin viskozitesiyle
dengeleyerek dogrusal cekilme S’nin zamana bagli degisimi su sekilde elde
edilmekte olup aslinda esitlik (2.1) ile 6zdestir..

3.1

Burada; R, parcacik yarigapidir. Zaman bagimli 1+y Ussti, kilcal kuvvetlerin ve
viskozitedeki degisimin ifadesidir. Bu esitligi ispatlamak i¢in yapilan az sayidaki
caligma degisken bulgular gostermis olup genel olarak (1+y) tissiiniin 1.1 - 1.6
arasinda degistigi bildirilmigtir [40]. Gene de yeniden diizenlenme asamasiyla ilgili
olarak nihai bir tespit yapmak, s6z konusu stirecin oldukca kisa stirmesi nedeniyle

oldukga giictiir.

Makro anlamda yeniden diizenlenme analizlerinin zorluklarina ragmen, bir sivi
kopriisiiyle baglanmug iki parcacik arasindaki mevcut kuvvetlerin modellenmesi,
yeniden diizenlenme siirecinin anlagilmasina 6nemli bir 151k tutmustur. Bahsedilen

durum i¢in parcaciklararas1 F kuvveti su sekilde ifade edilir;

F =27y, XcosW+7m X*AP (32)
Burada, Ysg: S1vi-Buhar Yiizey Enerjisi
X: Meniskiis yarigap1
W¥: Meniskiis egriligini ifade eden aci
AP: Sividaki kilcal basingdir.
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Eremenko ve arkadaglan bu esitligi ve s6z konusu geometrik model i¢in kiiresel bir
yaklagim kullanmuslar ve kopriideki sivi miktarin1 sabit tutarak, parcaciklararasi
mesafenin fonksiyonu olarak bu kuvveti hesaplamiglardir [71]. Daha sonra Hwang ve
German [95] bu problemi ger¢cek nodoid geometrisi igin niimerik olarak
cozmiislerdir. Fakat bu modelleme 1slatma davramigini ve sivi hacim oranini dikkate
almakta iken, gekilmenin zamana bagimlilifini gézard1 etmektedir. Belhadjhamida
[82,93] s6z konusu s1vi kdpriistiyle ayrilmus iki pargacik yaklagimindan yola cikarak
kilcalligin destegindeki ¢ekilmenin zamana olan bagimliligini dinamik olarak etiid
etmistir. Mikroskobik yonden ele alindiginda s6zkonusu kilcal kuvvetler mikrosaniye
seviyelerinde bile zamanda pargaciklari yeniden diizenleyebilir ise de pordz bir
yapidaki 1s1 iletim problemi nedeniyle, siirecin tamaminin bir ka¢ dakikada
olabilecegi diisiintilmektedir [82]. Bu modelleme; pargacik boyutu, pargacik boyut

oran, s1v1 hacim orani, temas agis1 ve s1v1 viskozitesinin tahmininde bagarilidir.

Iki par¢acikli bir geometri igin  modellemenin basarilarma ragmen gercek
sistemlerdeki makro anlamda yeniden diizenlenmenin modellenebilmesi igin hala bir
takim zorluklar vardir. Bu karmasik zorluklar toz parcacik boyut dagihiminin,
homojenligin ve poréz biinye boyunca 1s1 transferini igermektedir. Ayrica yeniden
diizenlenme siireci, ozellikle sivi iginde kati fazin c¢oziintirligiinin oldugu
sistemlerde bir an i¢in ¢oziinme yeniden ¢okelme siireciyle cakigmaktadir. Sivi
olustudunda c¢oziiniirliikteki ani artis ve yaymma faktorleri nedeniyle yeniden
diizenlenme ve ¢oziinme g¢okelme kontrollii ani bir yogunlagma sézkonusudur.
Yiiksek kat1 hacim oranlari ve diigiik dihedral agilar s6zkonusu oldugunda, tam
yogunluga ulagabilmek icin yeniden diizenlenme siirecini takiben daha ileri seviyede

sekil uyumlulugu gereklidir.

3.4.3. Coziinme-Yeniden Cokelme ve Tane Sekil Uyumlulugu

Bir ¢ok siv1 faz sinterleme sisteminde yeniden diizenlenme sirasinda yapidaki biitiin
porlar1 dolduracak yeterlilikte s1ivi mevcut degildir. Bu nedenle pargaciklar sekillerini
ve boyut dagilimlarini degistirmezlerse daha ileri seviyede yogunlagsma miimkiin
olmayacaktir. Bu siirecin, tane seklini minimum enerji seviyesi olan kiiresel formdan,
boslugu en efektif olarak doldurabilecegi bir sekle degistirmesi gereklidir.
Biinyedeki porlarin eliminasyonu nedeniyle azalan sistem enerjisi, kati-siv1 yiizey

enerjisindeki artig ile dengelenir. Denge tane sekli; paketlenme karakteristikleri,
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yiizey enerjileri ve sivi hacim oraniyla alakalidir. Beere [96] denge tane seklini
paketlenme koordinasyon sayisini 14 ve sifir porozite yaklagimiyla ¢ozmiistiir. Buna
gore taneleri kugatan siirekli bir siv1 fazin varlii, dihedral ag1 ve sivi hacim oranim
fonksiyonudur. Wray [97] ise aym koordinasyon geometrisini di‘kkate alarak
60° den kiigiik dihedral agilar igin siv1 siirekliliginin tiim siv1 yiizdelerinde miimkiin
olabilecegini fakat daha biiyiik dihedral agilarda siirekliligin saglanabilmesi icin
minimum bir baglangi¢ siv1 yiizdesine ihtiya¢ oldugunu belirtmistir. Park ve Yoon
[50], 12’li bir koordinasyonu dikkate alip, minimum arayiizey enerji
konfigiirasyonlarin1 saptamiglardir. Fakat, iki fazli bir sistemi dikkate aldiklarindan
dolay: s6zkonusu yaklagimin kati, sivi ve buhar fazlarindan olusan pordz bir siv1 faz
sinterleme mikroyapisinda denge tane sekli hesaplamalarinda dogrudan kullanima

elverisli degildir.

German [99], siv1 faz sinterlenmis mikro yapilarda siirekliligi hesaplayan kiiresel bir
model 6nermistir. Buna goére sekil uyumlulugunun olmadig: durumlarda siireklilik;
dihedral ag1, tane boyut orani ve kat1 faz hacim miktariyla tespit edilebilir. Farooq
[86], daha sonra bu modeli sekil uyumunun gerekli oldugu durumlarida igine alacak
sekilde genigletmis ve denge tane seklinin tespitinde kullanilabilecek bir modeli
caligma arkadaslariyla geligtirmistir [100]. Buna gore tane sekli; koordinasyon sayisi,

dihedral ac1 ve kat1 hacim oraniyla 6zgiin bir alakaya sahiptir.

Tane sekli uyumlulugu yogunlasmaya yolacar. Yoon ve Huppman [101], W-Ni
sisteminde gergeklestirdikleri model deneylerinde, iki modlu toz pargacik boyut
dagilimi ile basladiklar1 deneylerinde, daha kiigiik olan W parcaciklarinin &ncelikli
olarak ¢oziinmesi ve daha biiyiik olan W tanelerinin iizerine ¢okelmeleri sonucu, iri
W tane sekillerinde degisme gozlemislerdir. Daha sonra Kaysser ve arkadaslari
modellemelerinde [102], gozlenen bu sekil degisiminin, egrilik degisimiyle
desteklenen ¢oziinme-yeniden ¢okelme siirecine bagli oldugunu basarili bir gekilde
gostermisler ve bunun sekil uyumuna bagli yogunlagsmay1 yeniden diizenlenmenin bir
sonraki durumu olarak degerlendirmiglerdir. Onlara gore boylesi bir ikincil yeniden
diizenlenme ancak taneler sekil degistirdiginde, birlikte paketlenme 6zelligine sahip

olduklarinda ve kilcal kuvvetler tarafindan biraraya gekildiklerinde ger¢eklesebilir.

42



Sekil uyumuna bagli yofunlasma davramisinin agiklanmasinda {i¢ tane taginim
mekanizmasindan bahsedilmektedir. Bunlar temas yassilagmasi, bilyiik taneler

arasindaki kiiciik tanelerin ¢oziinmesi ve kati hal sinterlemedir.

Temas yassilagsmasi orjinal olarak Kingery [43], tarafindan Onerilen bir mekanizma
olup kilcal kuvvetlere bagh basma gerilmelerinin temas noktalarinda ¢ok ince sivi
filmleriyle ayrnilmis halde bulunan kati tanelerin sivi icerisindeki ¢oziiniirliiglint
artirdigin1  varsaymaktadir. Bu varsayim 0%lik dihedral agiy1 gerekli kilar.
Yogunlasma kati parcacik merkezlerinin birbirine yaklagsmasiyla gerceklesir.

Yayinma kontrollii ¢ekilme bu durumda su gekilde ifade edilmektedir.

=125 Qy,c, Dt
Rk T

S3

(3.3)

Burada, O: Sinirlararasi sivinin kalinlig
Q: Atomik hacim
Ysg: S1vi-Buhar ylizey enerjisi
Dy: Coziinenin s1v1 fazdaki yayinmasi
t: Sinterleme siiresi
R: Parc¢acik yarigapi
k: Boltzman sabiti
T: Mutlak sicaklikdur.

Temas aninda yassilagmanin, bu veriler 1s18inda nispeten daha az etkili bir
yogunlagsma mekanizmas1 oldugu soylenebilir [40,103]. Kiiciik parcaciklarin
¢oziinmesi ve biiyiik parcaciklar iizerine ¢okelmesi de biinyede cekilmeye neden
olur. Greewood [104]’a gore, R yarigapindaki kiiresel bir pargacigin boyutundaki

degisim hizi,

d_R=£(i__1_)

d R\R R (3.4)

iligkisiyle ifade edilir.
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Burada, R : Ortalama parcacik yarigap:
K: Kinetik biiyiime hiz sabitidir.

Kinetik biiyiime hiz sabiti K ise soyle ifade edilir:

K = 2D,c LQ}/sg
kT
S= r/(r+R) yaklasimi ve (3.4) esitliginde verilen ¢oziinme hizindan yola ¢ikilarak

(3.5)

yogunlagma i¢in su denklem elde edilebilir.

66 Qy,c Dt

S3
Rk T

(3.6)

Esitlik (3.6), Kingery’nin tiirettigi esitlik (3.3)’den % kadar farklilik
gostermektedir.

Sinterleme ilerledik¢e tanelerin temes: artar ve boyun biiylimesi meydene gelebilir.
Gessinger ve arkadaglan [47,105,106], tane sinir1 boyunca sadece kati hal yayinimi
kabuliiyle bu siireci modellemislerdir. Buna gore iki esit kiire i¢in kati hal yayinma

kontrollii ¢ekilme soyle ifade edilir.

126,QD, ¢
§m =22 7, 3.7
RkKT / G-
Burada » degeri ¢ekilme miktarina ve temas alanina bagh olarak 3 ila 3.15 arasinda
degisken olarak tanimlanmstir. 8, smirlaran tabakanin kalinhigy, D, ise tane simr
yayinma katsayisidir. f yiizey enerji iligkilerini dikkate alan ve geometriye bagimli

olan bir terimdir. f terimi hari¢ bu iliski, Brophy ve arkadaglarinin Ni ilavesiyle

W’in aktive edilmis sinterlemesi ¢aligma bulgularindan, W’in nikelce zengin
parcaciklararasi tane sinirlarindan yaymmasi kabuliinii yaparak tiirettikleri denklem

ile 6zdestir.

Alternatif olarak boyun biiylimesi ¢oziinme-yeniden ¢okelme kontrollii olarakta

gerceklesebilir. Egrilik yaricapina gore tane yiizeyleri ¢oziiniip boyun bdlgesinde



¢cokelebilir[58]. Bu aslinda kati hal sinterlemedeki buharlagsma-kondensasyon
siirecine analog bir siire¢ olup yogunlagsmayla sonuglanmaz. Sonug olarak, dihedral
ag1 ve enerjinin en aza indirildigi tane konfigiirasyonlariyla sinirlanan mikroyapisal

irilesme devem ederken, yogunlagmayi yavaslatan bir iskelet yap1 gelisir.

3.4.4. Tane Irilesmesi

Iskelet yapinin olusumundan sonra daha ileri seviyedeki yogunlagma ¢dziinme-
yeniden c¢okelme slirecinin devamina bagli olarak iist seviyede tane gekil
uyumlulugu neticesinde son porlarin yok edilmesiyle gerceklesebilir. Bu agamada
tane biiytimesi, kiiclik tanelerin ¢6ztiniip biiyiik taneler iizerine ¢okelmesi ve sekil
uyumlulugu siireclerinin eszamanli etkisiyle ger¢eklesir. Bunun igin itici gii¢ kati-
siv1 arayiizeyinin egrilik ve miktarindaki azalma neticesinde gerceklesen ara yiizey
enerji azalmasidir. Yayinma kontrollii biiyiime i¢in ortalama tane yarigaps su iligki ile

verilmektedir.

4K t

R’=R}+ (3.8)

Burada; R, : Ortalama baglangi¢ tane boyutu

K: Tane biiyiime sabiti

t: Sinterleme siiresidir.

(3.8) iligkisini tiiretmek icin bir ¢ok yaklagim yapilmistir. Bu yaklagimlar, yiizey
enerjisinin izotropik oldugunu, taneler arasinda temas olmadigini, tam kiiresel bir
tane geometrisini, sabit 6zellik gosteren bir yayinma alaninmi ve katinin sivi igerisinde
ortalama bir konsantrasyonu oldugu kabullerini yapmaktadir. Bu kabullerin bir ¢ogu,

bilinen bir ¢ok s1v1 faz sinterleme ile iiretilen sistem icin gegerli degildir.

Yiiksek kati hacim yiizdeleri i¢cin gerekli olan mesafenin azalmasi nedeniyle, tane
biiylime sabiti artar. Gergekten, bir ¢ok degisik malzeme sistemi i¢in sivi hacim
yiizdesiyle dogrudan bir iligkili s6z konusu ise de bu davranigin temelini olugturacak
aciklamalarda hala eksiklik vardir. Siireklilik ve irilegmenin, siv1 faz sinterlemenin

genel tane bilyiime modellemesine etkilerine ihtiyag duyulmaktadir.
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Taneler arasinda boyun olugumu sivi ile temas eden tane yiizey alanim azaltir ve
dolayisiyla toplamda ¢oziinme-yeniden g¢okelme siireciyle tane biiylime hizinin
azalmasina neden olur. Yiiksek siireklilik ayni1 zamanda direngen bir kati iskelet
yapisina neden oldugundan, irilegme ile tane bliylime olasilifini artirir. Yang ve
arkadaglar1 [51,107], tane biiyiime sabitini stirekliligi i¢ine alacak sekilde modifiye
etmislerdir. Buna gore modifiye edilmis tane biiytime sabiti empirik olarak su sekilde

ifade edilir.

K

= 3.9
(- Cu )05 (3.9)

K

Irilesme farkli boyuta sahip, temas halinde bulunan tanelerin, tek bir taneyi
olusturacak sekilde kaynasmasiyla olusur. Bu siireg, taneler arasindaki tane sinirinin
kiiclik yonlenme agisina sahip olmast durumunda en kolay olarak gergeklesse de bu
durumun gerceklesme olasilif1 geometrik olarak ¢ok zayiftir [108]. Bazi durumlarda
taneler diisiik enerjili konfigiirasyonlara oryantasyon gosterebilir. Boylesi tane
oryantasyonu iskelet yapisi olusumu Oncesinde, sivi faz sinterlemenin baglangig

asamalarinda irilesmeyi artirabilir.

Tane boyutu digindaki diger mikroyapisal zellikler de sinterleme siiresine bagl
olarak degisim gosterecektir. Dihedral ac¢i sinterleme zamamiyla degisen enerji
degerlerine bagli olarak degisim gosterir. Yeniden diizenlenmeyi tesvik eden, sivi
olusumu sirasindaki ¢oziinme reaksiyonlari, kati sivi arayiizey enerjisini denge

degerinin altina indirir [109].

llerleyen sinterleme siiresine bagh olarak bu deger tekrar denge degerine ulagir.
Boyun biiylimesine bagli olarak denge boyun biiyiikliik oranina ulagilana kadar
sistemdeki siirekilik de zamana baglh olarak artar. Siireklilik ve dihedral aci
birbirlerine ¢ok baghdir. Stirekliligin; kat1 hacim oram, dihedral ag1 ve tane boyut
oranina 6zgiin bir baglilig1 saptanmustir [82, 93]. Temaslilik da siireklilik ile kuvvetli

bir iligki icindedir.
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3.4.5. Sinterleme Modellemesi

S1v1 faz sinterlenmis kompozitlerin yogunlagma davraniglarinin teorik modellenmesi
kati ve s1v1 fazda yayinmayi destekleyen her tiirlii malzeme iletim mekanizmasinin
katkisini dikkate almaktadir. Kat1 hal sinterlemesi ile sinirlararasi bir tabaka boyunca
aktive edilmis kat1 hal sinterlemesi, sistemde s1vi olusumundan sonra bile etkinlikleri

azalmakla birlikte aktiftir [66].

Mikroyap: ve faz degisimlerini hesaba katabilen bir sinterleme modellemesi en
genel anlamda 6 boliime aynlabilir. Bunlar baglangig, orta ve sonu¢ asamalarindan
olusan, kat1 hal sinterleme ve siv1 faz sinterleme siirecleri olmakla beraber tiim bu
siireclerin sinterleme sirasinda bagimsiz siiregler olarak algilanmas: yanligtir.
Sinterleme 1s1tmas1 sirasinda yayinma, ¢dziiniirliik ve ylizey enerji degerleri sicakliga
bagimli oldugundan siirekli degismekte olup dolayisiyla tane biiylimesi gibi

mikroyapisal 6zellikler bu dinamik degerlere bagimlilik gostermektedir.

Idealize edilmis mikroyapisal modellerden tiiretilen ve yogunlasmayi ifade eden
diferansiyel denklemler, tane boyutunu, yayinma mesafesini ve de por boyut ve
morfolojisini dikkate almaktadir. Kat1 hal ve sivi faz sinterlemenin baslangig
agsamalar1 boyun bolgesindeki egrilik gradyaninin yofunlagsma igin itici gii¢
olusturdugu, iki parcacik geometrisini dikkate almaktadir. Bu geometri kati hal
sinterlemesi i¢in ilk %3’likk ¢ekilmeye uygulanabilirken, SFS sirasindaki ¢ekilmeyi
olagandan ¢ok daha fazla tahmin etmektedir. Boyun bolgesindeki egrilik gradyani
ortadan kayboldugunda birbirine baglantili por ag yapisi karakteristigi ile tanimlanan
orta kademe sozkonusudur. Yogunlagsma ilerledikce bu por kanallar incelir ve
sinterleme son asamasina girer. Bu c¢oklu yogunlasma mekanizmasina sahip
sinterleme agamalarin1 biraraya getiren bir bilgisayar simulasyonu; genis bir
¢oziiniirliik, yaymnma ve parga boyutu araliginda sinterlenmis yogunluklarin
tahminini miimkiin kilabilir. Model tahminleri; W, W-Cu, W-Cu-Ni, W-Ni, W-Cu-

Co ve Mo-Cu sistemlerinin deneysel verileriyle biiyiik uyum gostermektedir.

Yogunluk dihedral a¢1 ve siirekliligin model tahminlerinden yola ¢ikilarak verilen bir
kat1 hacim orani igin tane gekli tespit edilir. Koordinasyon sayisim1 6 kabiilii ile
yapilan bilgisayar modellenmesi 3 boyutlu bir tane morfolojisi olusturmak igin
kullanilir. Tane tarafindan isgal edilen hiicre oran1 kompozitteki kat1 hacim oranina

esit olacak sekilde bir birim hiicre segilir. Bu geometrik insa birim hiicreyi sonlu
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elemanlara aymrarak 1s1l ozelliklerin analizine imkan tanir. Bu elemanlar seri ve
paralel direnglere sahip elektrik devrelere analogdur. Isil genlesme katsayisi
kompozitteki matris ve kat1 alan oraniyla alakalidir. S6zkonusu model SFS kompozit
fazlarinin karsilikli ikizlenmesini dikkate almakta olup kati hacim oranindan yola
cikilarak 1si1l Ozellikler hakkinda cok daha iyi tahmin yapilmasina olanak
tanimaktadir. W-Cu 1s1l 6zelliklerine ait model tahminler mikroyapinin &nemsiz ve
porozitenin ¢ok az rol oynadigina igaret etmekte olup bu durum deneysel sonuglarla
uyum gostermektedir. Model tahminlere yaklasan 1sil iletkenlik degerleri sadece
tiretim stireclerinde en az seviyede kirlilik saglandif kosullarda gerceklesmektedir
[66].
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4. DENEYSEL CALISMALARDA KULLANILAN EKiPMAN
VE PRENSIPLER

4.1 Toz Karakterizasyonu ve Orneklemesi

Deneylerde kullanmilan tozlarin karakterizasyonu amaciyla toz biiyukliigi, dagilimi,
sekli, ylizey alani, kimyasal bilesimi, dokme yogunlugu, ¢ékme yogunlugu ve
piknometre yogunlugu gibi 6zelliklerin tespiti gerceklestirilmistir. Bu iglemler sadece
baslangi¢ olarak kullanilan tozlar igin sinirli tutulmamig olup 6gilitme ya da kaplama
siirecleri gibi herhangi bir 0©zelligin degisimine neden olan ilave bir islem
uygulandig: takdirde islem sonrasinda gerceklesen degisiklikler de aym1 yontemlerle
tayin edilmistir. Eger sozkonusu kemiyetlerden herhangi biri tespit edilememigse
oncelikle iiretici firma spesifikasyonu baz alinmistir eger bu da yoksa o deger

tablolarda bog birakilmugtir.

Yukarida bahsedilen karakterizasyon tekniklerinin ¢ogu az miktarda numuneyi analiz
etmektedir. Bu durum biitlinden dogru bir Omekleme yapilmasimi zorunlu
kilmaktadir. Aslinda bir ¢ok malzeme grubu igin gosterilmesi gereken bu dikkat
ozellikle farkli biiyiikliik ve sekil dagilimlarina sahip toz malzeme gruplar igin
kagimilmazdir. Bu amagla tiim bu deneyler 6ncesinde, 6rnek segilen kiitlenin biitiiniin
ozelliklerini en dogru bicimde tasiyabilmesi amaciyla MPIF 01 standardina [110]
uygun olarak Sekil 4.1°de goriilen toz 6rmekleme ekipmani (Quantachrome Sieving

Riffler) kullanilmisgtir.

4.1.1 Toz Parca Biiyiikliigii ve Dagilim

Toz parga biiylikligii ve dagilimi lazer sagilimli, boyut analizi (Horiba LA 910)
kullanimiyla gergeklestirilmigtir (Sekil 4.2). Bu ekipmanin analiz teknigi hareketli bir
s1v1 igerisinde asili halde duran pargagiklarin ileriye sagilimi prensibine dayanmakta
olup analiz sirasinda parcaciklar hareketleri sirasinda devridaim yapan bir sivi irmagi
icerisine yerlestirilmis lazer 1ginindan gegmektedirler. Etkilesim sonucunda sagilan
151k siddeti, sisteme yerlestirilmig detektorler vasitasiyla tespit edilmektedir. Bu

sacilma pargagifin asili durdugu ortam i¢indeki yansima indeksine, 15181n dalga
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Sekil 4.1 D‘me)’lﬁdllamln toz drnekleme ekim1

boyuna, pargacik biiyiikliigline ve sekline baglidir. Detektorler tarafindan tespit
edilen sinyal matematiksel algoritmalar kullanilarak parga biiyiikliikk dagilimina
doniigtiiriilir. Bu teknik toz parcaciklarinin asili halde durabilecegi bir sivi
(genellikle su) gerektirdiginden, 6l¢iim sirasinda sonuca dogrudan etki edeceginden
dikkate alinmasi gereken faktorler, tozlarin aglomerasyonu ve ol¢lim yapilan sivi ile
kendi yogunluk farklarindan kaynaklanan ¢ékme hizidir. Tozlar pargaciklari 6l¢iim
sirasinda siirekli olarak mekanik ve ultrasonik olarak karistirilmakta oldugundan
aglomerasyonun ve c¢okelmenin Oniine biiylik Olgiide gegilmektedir. Eger bu
gerceklesmez ise daha uygun bir sivi, daha uzun ultrasonik karistirma ya da degisik
ylizey aktif katigiklarimin ilavesi denenebilir. Analizler sirasinda arka arkaya yapilan

ti¢ 6l¢lim sonucunda standart sapmanin ylizde 5’den az olmas esas tegkil etmistir.

4.1.2 Toz Parca Sekilleri

Toz parga sekilleri,taramali elektron mikroskobu (SEM) analitik ekipmanlarinin
(TopCon ABT-32 ve JEOL JSM T-330A) ikincil elektron modunda kullanimiyla
gerceklestirilmistir. Bu amagla yapilan gozlemlerde toz sekillerinin karakteristigi
incelenmis ve sonraki agsamalardaki potansiyel davraniglar1 gozoniinde

bulundurulmustur.
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Sekil 4.2 Deneylerde tozlarin parga boyut analizlerinde kullanilan ekipman

4.1.3 Dokme ve Cokme Yogunluklar

Toz kiitlesinin dokme yogunlugu o kiitlenin gevsek halde paketlenebilirli§inin bir
olgsii olup genellikle tozun teorik yogunluguna orani cinsinden ifade edilir. Tozlarin
dokme yogunlugu dlgtimleri MPIF 48 standardina [111] uygun olarak “Arnold Akis
Olger” cihazinin kullanimu ile gergeklestirilmistir. Bu yontem, icerisinde 20 cm®’liik
silindirik bosluk bulunan boliime demanyetize edilmis celik blok iizerinde hareket
ettirilen 3.8 cm ¢apindaki piring boru icindeki tozun doldurulmasi esasina dayanir.
Boslugu dolduran toz aguligmin bosluk hacmine orani dékme yogunlugu verir.
Dokme yogunluk tozun herhangi bir titresime ya da sikistirma kuvvetine maruz

kalmadan, gevsek halde kapladigi hacmin tespitini saglar.

Cokme yogunluk ise uygulanan bir titregsim altinda tozun paketlenebilirliginin
ifadesidir. Paketlenme karakteristigi parcaciklar arasi stirtlinmenin bir fonksiyonu
oldugundan diizensiz sekillere sahip toz parcagiklar arasinda titresim sirasinda daha
fazla siirtiinme nedeniyle ¢okme yogunlugu diizenli sekillere kiyasla diisiik olacaktir.
Cokme yogunlugunun verdigi en 6nemli bilgi tozlarin preslenmesi dncesinde kalipta
ulagilabilecek en diisiik hacim degerini gostermesidir.Tozlarin ¢dkme yogunlugu
Olgiimleri MPIF 46 standardi [112] baz alinarak gergeklestirilmigtir. Buna gore
dékme yogunluk degerleri 4.0 g/cc’nin altindaki tozlar igin 50cm1liik silindirler
icerisinde 25 g numune miktar1 ve 4.0 g/cc’nin {istiindeki tozlar i¢in ise 100 cm”’litk

silindirler igerisine konan 100 g toz numuneyle, yaklasik dakikada 20 vuruglu ¢okme
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yogunluk dlger (Quantachrome, Dual Autotap) cihazinda 3000 vurus sonrasinda elde
edilmistir. Cékme yogunluk toz agirliginin son hacime boliinmesiyle elde edilmistir.
Olgiimlerde aym tozdan orneklenen 5 numunene Olgiimii sonucunda standart

sapmanin % 2’nin altinda kalmasina dikkat edilmigtir.

4.1.4 Piknometre Yogunlugu

Piknometre yogunlugu tozun ger¢ek yogunlugunun bir 6l¢iistidiir. Toz harmaninin
gercek yogunlugu i¢ yapida bulunabilecek gozenek ya da empiiriiteler nedeniyle
teorik yogunluktan sapma gosterebilir. Bu bakimdan, toz metalurjisinde dikkat
edilmesi gereken en onemli parametrelerden biri olan piknometre yogunlugu bir
bakima yola ne tiir bir malzemeyle ¢iktifimizi gosterir. Deneyler sirasinda tozlarin
gercek yogunluk 6lgtimleri helyum gaz piknometresi (Micromeritics, Accupyc 1330)

ile gergeklestirilmis olup ekipmanin goriintiisii Sekil 4.3’de verilmistir.

4.1.5 Yiizey Alam

Kaplama yapilacak W tozlarin yiizey alam dl¢iimii azot adsorbsiyonu ile ¢aligan BET
(Braunner, Emmler, Teller) iinitesi (Coulter, SA-3100) kullanilarak
gerceklestirilmistir. Bunun diginda diger tozlar i¢in iiretici firma spesifikasyonlar1 ya
da tozun pargagik boyut dagilimi ve sekil indeksinden yararlanarak hesaplanan ylizey

alani degeri goz 6niinde bulundurulmugtur.

4.1.6 Kimyasal Bilesim

Deneyler sirasinda kaplama sartlarinin optimizasyonu sirasinda Cu analizine ihtiyag
duyulmustur. Bu amagla kaplanmig tozlarin ve kaplama artik ¢6zeltilerinin kantitatif
elemental analizleri yas analiz prensipleriyle yapilmistir. Buna gére Perkin-Elmer™
3030, atomik absorbsiyon spektrometresi kullanilalarak Cu tayini yapilmistir. Cu
kaplanmis tozlarin ¢oOzlimlendirilmesi 1:1 nitrik asit + H,O, ilavesiyle

gerceklestirilmigtir.
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Sekil 4.3. Toz yogunluk &l¢timlerinde kullanilan gaz piknometresi.

4.1.7 X-Isinlar Difraksiyon Calismalari

Deneyler sirasinda baslangi¢ olarak segilen W ve Cu tozlarinin ve 6n islemler
sonrasinda 90W-10Cu ve SOW-50Cu bilesimlerinde elementel karigim ve kaplama

suretiyle hazirlanan tozlarin X-Isinlar1 difraktogramlar: ¢ekilmigtir. Cu Ky ve Co Kg
isinimlart  kullanilarak  elde  edilen  difraktogramlarindan bu  tozlarin

karakterizasyonunda yararlanilmigtir,

4.2, Karisim / Bilesim Hazirlama

4.2.1. Ornekleme ve Karistirma

Elemental ya da 6n islemden gegirilmig tozlar presleme 6ncesinde hedeflenen alagim
bilesimini olusturacak gekilde 0.001 hassasiyetinde terazi kullanimi ile
tartilmiglardir. Eger sisteme preslemeyi kolaylastiracak polimerik bir katki gerekliyse
bu katki da bu asamada ilave edilmis ve tiim girdiler Turbula kanstiricida (Glen
Mills, T2C) en az 20 dakika siireyle kanstirlmigtir. Karigtirmasi yapilacak olan toz
miktarina gore karigtirma kabinin biiyiikliigii secilmistir Buna gore karnstirilacak
tozun kap hacminin yaklasik %50’si civarinda olmasina Ozen gosterilmigtir.
Herhangi bir segregasyona sebep vermemek igin karigtirma sonrasinda kaplarin
calkalanmamasina dikkat edilmigtir. Karigtirma iglemi sonrasinda yapilan gorsel

incelemelerle biinyede aglomerasyon olup olmadig: tetkik edilmis ve problemsiz
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sistemler presleme islemine kadar hava almayacak sekilde sizdirmazliklar saglanan

kaplarda korumaya alinmislardir.

4.2.2 Ogiitme ve Homojenizasyon

Ozellikle karsilikli ¢oziiniirliikleri bulunmayan ya da gok az seviyede c¢oziiniirliik
gosteren sistemlerin yogunlagsma davranigi, alagim bilesiminin hazirlanma yontemine
olduk¢ca duyarhdir. Homojenligin artmasi sinterleme yogunlagmasini tesvik eder.
sadece baglangi¢ tozlarin birarada karigtinlmas: durumunda W’a gore daha biiylik
par¢a boyutu olan Cu’in siv1 faz sinterlemesi sirasinda olusturacag: sivi havuzlar
sinterleme yogunlagmasini olumsuz yonde etkilemesi beklenen bir durumdur. Gene
parca boyutu kiictik olan W tozunun aglomere olma egilimi ytiksektir ve bu durum
homojen bir karigtirma ig¢in dezavantaj yaratmaktadir. Bu nedenle tim bu
olumsuzluklarn ortadan kaldirmak i¢gin aglomerasyon kirici 6giitme, ytiksek enerjili

ogiitme ve toz kaplama iglemleri uygulanmustir.
4.2.2.1 Aglomerasyon Kiriaa Ogiitme

Kiiciik par¢a boyutlar1 nedeniyle W tozlan aglomerasyon egilimi yiiksek tozlardir.
Aglomerasyon, karigtirma islemleri sirasinda heterojen bir dagilima yolagmas: ve bu
durumun sinterleme sirasinda yarattid1 diizensiz olmayan yogunlagsma nedeniyle arzu
edilmeyen bir durumdur. Bu nedenle W tozlari, ASTM B859-95 standardina [113]
gore aglomerasyon kiric1 Ogiitmeye tabi tutulmuglardir. Buna gore W agir
alasimlarindan yapilmis 20 cm boyunda ve yaklasik 1 cm gapindaki silindir cubuklar
ve tozlar yaklagik 2000 cm™lik bir silindirik kap igerisinde kuru olarak
islenmiglerdir. Islem sartlan cubuk/toz agirlik orani 10:1 olacak sekilde 1saat siireyle
ve dairesel hareket sirasinda gravitasyon etkisiyle ilk cubugun distiigii hizda

(yaklagik 100 devir/dk.) gerceklestirilmistir.
4.2.2.2 Atritér Ortaminda Ogiitme Islemleri

Atritor ogiitmesi bir mekanik alagimlama siireci olup, sézkonusu yiiksek enerjitik
ogiitme sirasinda pargaciklarin bir dongii igerisinde deformasyon sertlesmesi,
kirilmast ve yeniden soguk kaynagmasi gergeklesir. Bu siiregte daha siinek olan
pargaciklar genelde daha sert olan parcaciklar etrafinda deforme olurken sonugcta;

ince, homojen bir kompozit toz olusumuna neden olur.
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Deneysel galigmalarda Union Process™ firmasinin 01-HD tipi atritor kullamlmugtir.
Prensip olarak bu cihaz, bir tank icerisinde diisey eksende bulunan bir tahrik kolu
ve yogun Ogiitiicii ortamin etkisiyle 6gtitme islemi gergeklestirilmesine imkan tanir.
Buna gore duragan konumdaki bir tank icerisinde bulunan ogiitlilecek malzeme ve
ogiitlicii ortam, lizerinde carklar bulunan bir kol ile tahrik edilmektedir. Merkezi
diisey kol tizerindeki yatay carklar 6giitiicti ortamu grup halinde kol halinde yerine
diizensiz harekete tegvik etmektedir. Donme hizindan ve bilya-cark, bilya-bilya ve
bilya-tank ¢arpismalarindan ivmelenen bilyalar §giitiilen malzeme iizerine darbe ve

kayma kuvvetlerine sebebiyet vermektedir.

Atritorde gerceklestirilen deneylerde 750 cm® kapasiteli tank ve ogiitiicii ortam
olarak celik bilyalar secilmistir. S1vi ortam olarak etil alkol kullanilmigtir. Tank
hacminin 1/3' i kadar etilalkol ve 1/3'1 kadar Ogiitiicli bilya ile 250 gr. toz
karigimindan olusan sistem, 1 saat siire ile 300 ve 600 d/dk'lik hizda caligtirilmisgtir.
Islem sonunda alkol + toz karigimlan alkoliin ugurulmasi amaciyla etiivde
kurutulmuslardir. S6zkonusu toz karigimlari daha sonra elektrikli havanda 15 dk.
karistirilmiglardir. Bu sekilde elde edilen karigimlar, vakum altinda paketlenerek bir
sonraki iglemler icin koruma altina alinmislardir. Bu amagcla gergeklestirilen
deneysel calismalarda baglangic W tozlarinin ve W5Cu, W10Cu ve W15Cu

bilesimleri bu kapsamda islenmislerdir.

4.2.2.3 Diizlemsel Bilyah Degirmen (PBM)

Sistem yatay eksende bir destek iizerine oturtulmus dort kavanoz boglugunu
icermektedir. Bu bosluklara, igerisine oOglitlicii ortam ve Ogiitiilecek malzeme
yliklenmis aliimina kavanozlar yerlestirilir. Sistem karsilikli iki ya dort kavanozla
calisabilmektedir. Cihazin en tist hiz sinir1 360 d/dk olup ¢alisma prensibi kavanozlar
kendi eksenleri etrafinda soldan saga dogru donerken, bu kavanozlar tagiyan destek
diski sagdan sola dogru donmektedir. Bu sistemdeki Ogiitiicii toplar, yer¢ekimi ve
merkezkag prensiblerine gore calisan diger top degirmenlerine gore daha fazla enerji
yiikliidiirler. Ciinkii kavanozun doniis yoniinde i¢ duvara yakin olarak donen ve hiz
sebebiyle kinetik enerji yiiklii Oiitiici ortam bilyalari, destek diskinin yolagtif
merkezkag kuvveti ile i¢ duvardan kopmakta ve bu sirada etkili merkezkac kuvveti

yergekimine bagli olarak ivmelenmeden yaklagik yirmi kat daha biiylik degerlere
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ulagmaktadir. Bu sebeple gezegen bilyali ogiitme sistemi yliksek hizlarda kisa

zamanlar i¢in etkili bir 6gilitme sistemidir.

Fritsch™ "Pulverisette 5" gezegen bilyal1 dgiitiiciisii, atritorle kargilagtirmali olarak
ikincil bir yliksek enerjili Ogilitme sistemi olarak secilmigtir. Bu sistemde
gerceklestirilen caligmalarda, atritér Ogiitmesi yapilan ayn1 toz ve toz

karisgimlarindaki W-Cu sistemlerinin birlikte dgiitiilmesi hedeflenmistir.

4.2.3 Toz Kaplama

Homojen bir toz karisiminin en ideal sekli bir ¢ok aragtirmacininda belirttigi gibi
tozlarin alagim bilesiminde homojen olarak kaplanmasidir. Boyle bir kaplamanin elde
edilebilmesi igin yapilan deneysel caligmalarda ii¢ degisik kaplama yontemi
denenmistir. Bunlar sirasiyla akimsiz (otokatalitik) kaplama, elektrolitik kaplama ve

plazma kaplamadir.

4.2.3.1 Akimsiz Kaplama

Bu yontemle bakir kaplama formaldehit esashh kaplama banyosunda
gerceklestirilmigtir. Sisteme bakir girdisi siilfat formunda yapilmis olup ¢6zeltinin
asidite ve sicakligi optimize edilerek karigtirma suretiyle askida tutulan volfram
parcaciklarinin lizerinde homojen bakir birikimi hedeflenmigtir. Bu amacla ¢ozelti

sicakligy, asidite, etkilegim stiresi ve karistirma hizi degisken olarak segilmistir

4.2.3.2 Elektolitik Kaplama

Volfram tozlarinin elektrolitik olarak bakir kaplanmasi amaciyla membranli
elektroliz hiicresi se¢ilmistir. Cu katot ve Pb anotdan kurulan elektroliz hiicresinde
15 g/l Cu ve 50 g/t H,SO, yiiklemesi yapilmigtir. Volfram tozlar1 katotun bulundugu
bélmede karistirilmak suretiyle askida tutulmustur.

4.2.3.3 Plazma Kaplama

Volfram tozlarinin bakir kaplanmasi konusunda alternatif olarak denenen bir diger
yontem fiziksel buhar birimi (PVD) olmustur. Bu yontemde katodik ark PVD
prensibine gore calisan kaplama {initesi icerisinde 6zel olarak hazirlanan 4 bigakl

doner bir aparat kullanilmigtir. Cu katot karsisinda donen aparat icerisinde serbest
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diiglis hareketi yapan volfram tozlarinin olusan Cu plazmasiyla temas: neticesinde

kaplanmasi hedeflenmistir.

4.3 Toz Presleme

Alasim bilesimine gore hazirlanmig homojen toz karigimlarini sinterleme oncesinde
optimum paketlenme ve ham mukavemet degerlerine ulastirabilmek igin hidrolik
pres kullanimiyla direngen kaliplar igerisinde gekillendirilmigtir. Degisik bilesim ve
Onislem etkilerine sahip toz gruplarinin artan basing altinda sikistirilabilirlikleri ham
yogunluk degerlerine kiyasla egriler halinde elde edilmis ve bu 6n galigmaya degisik
miktarlardaki baglayic1 katkilarimin etkiside dahil edilmistir. Ozellikle bakir icerigi
diigiik bilesimlerde yaganan presleme problemleri etilenbisteramid (Acrawax ™)
katkilariyla bertaraf edilmistir. Onetiidler neticesinde presleme sirasinda 150 MPa ve
400 MPa gibi iki degisik basing degerinin kullanilmasina karar verilmistir.Presleme
islemleri hidrolik el presi Carver™ ve Gaspar™ hidrolik preslerinin kullanimu ile
gerceklestirilmistir. Bu caligmalar sirasinda 12.74 mm capinda 10mm yiiksekliginde
silindirik sekilli direngen kaliplarin kullamilmustir. Preslenen diizgiin sekilli
numunelerin ham yogunluk degerlerinin tespiti hassas boyutsal 6l¢timler sonucunda,
sozkonusu bilesimin teorik yogunluga orani cinsinden hesaplanmistir. Bilesimlerin
teorik yogunlugunun hesaplanmasinda karisimlar kuralinin tersi ile ifade edilen
formiil 4.1 kullanilmasgtir.

L %o,
= P

4.1)

pr=

Burada; P, : Karisimin teorik yogunlugu
p;: i’inci bilesenin yogunlugu

% w,: ’inci bilesenin agirlik¢a yiizdesidir.

4.4 Yiiksek Sicakhk Islemleri

4.4.1 Tozlarm Yiiksek Sicaklik Davranislar:

Farkli yontemlerle hazirlanmis olan tozlarin artan sicaklik kargisinda gosterdikleri

davraniglarin tespiti amaciyla kontrollii atmosfer altinda DTA ¢alismalar1 yapilmugtir.
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DTA ozellikle metallerin ergime noktalarinin tespitinde, alagimlarin solidiis ve
likitidiis sicakliklarinin tespitinde, 6zellikle s1v1 faz sinterleme sistemlerinde optimum
sinterleme sicakliinin tespitinde, alasim ya da metal karigimlarinin isitilmasinda
sirasinda sivi olusumunun tahmin edilmesinde ve bilinen malzemelerin saflik

derecesinin tahmininde sikg¢a kullanilan bir yontemdir.

Deneyler i¢in 1500 °C’a kadar 1sitilabilen ve normal atmosfer diginda azot ve argon
gaz1 altinda da caligabilen SDT 2960 Simultaneous TGA-DTA (TA Instrument™)
cihaz1 kullamilmistir. Bu amagla secilen 85W-15Cu bilesimi icin, elemental olarak
kanstinlmis W ve Cu tozlarinin karnigimu, atritor ortaminda 8 saat ogiitiilmiis ayni
bilesimdeki baslangi¢ tozlar ve W tozu lizerine akimsiz kaplama ydntemiyle % 15
Cu kaplanmig toz kangsimi, DTA cihazinda N, atmosferinde 10°C/dk 1sitma ve

sogutma hizinda 1250°C a kadar 1sitilmig ve sogutulma 1s1l igslemine tabi tutulmugtur.

4.4.2 Onsinterleme

Onsinterleme agamas1 genel olarak ii¢ amagla uygulanmstir. Bunlardan ilki; sayet
varsa, presleme Oncesinde yapiya katilan polimerik katigiklarin  biinyeden
uzaklagtirilmasidir. S6z konusu katigiklarin biinyeden uzaklagtirilmasi sicakligin ¢ok
yavag artirilmasi suretiyle ¢ok uzun siirelerde gerceklesmesi gereken bir siirectir.
Aksi halde bu katkilar biinyeden hizli bir sekilde uzaklasirken toz pargacik
konumlarinin yerlerinden oynamasina ve biinyede catlaklarin olusumuna neden
olacaktir. Boylesi catlaklarin ileri seviyede sinterleme sirasinda bile giderilmesi cok
giictiir. Ikincil amag, 6nislemler sirasinda olusabilecek oksit filmlerinin rediiklenmesi
suretiyle sinterlemeye temiz yiizeylerle girmektir. Ugiinciil amag ise &nsinterleme
sonrasinda yapilacak karakterizasyon ve sinter firinina tagima sirasinda biinyelerin

zarar gormeyecek ham bir mukavemet degerine ulagmasidir.

Dolayisiyla Onsinterleme sicaklifi, baglayici giderme islemi sonrasinda
rediiksiyonun yapilabilecegi ve parcada ham bir mukavemetin olusabilecegi bir
noktaya ulagmalidir. Bu amagla, 6nsinterleme iglemleri igin 1000°C’a kadar dig
isitmali, kontrollii atmosfer sartlarinda galisabilen Inconel™ diisey retort sistemi

kullanilmstar.
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Sekil 4.5 Yatay tiip firnin penceresinde gercek zamanh gﬁriinii -
almak icin kullanilan elektronik sistem,

4.4.3 Sinterleme

Numunelerin sinterleme iglemleri CM™ kontrol atmosfer yatay tiip firininda

gergeklestirilmistir. Sekil.4.4’de goriilen firn, gegirimsiz bir aliimina tiipiin, MoSi,
1st elamanlariyla disaridan 1sitilmas: prensibine dayanmaktadir. S6z konusu firinda
ticari saflikta H, N,, Ar ve bu gazlarin kombinasyonlariyla olusan atmosfer
sartlarinda kontrollii 1sitma ile istenilen rejim ve sicakliklarda sinterleme islemi

gerceklestirilmigtir. Deneyler 6ncesinde B tipi 1s1l ¢ift yardimiyla firinin sicak zon

TC Ym:sm@cﬂnﬂm KUR
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karakterizasyonu yapilmigtir. Buna gére +5 °C hasasiyetindeki yaklasik 10 cm’lik bir
sicak zon tespit edilmistir. Grup halinde sinterlenen tiim numunelerin bu zon

icerisinde kalmasina 6zenle dikkat edilmistir.

Sinterleme iglemi gerceklestirilecek numune sistemleri bu firnda 1050°C ile 1350°C
sicakliklan arasinda degisen rejim ve atmosferlerde 1s1l isleme tabi tutulmusglardir.

Genelde 1sitma hiz1 10°C/dk ve izotermal sinterleme siiresi 1 saat olarak segilmistir.

Gene aym firinda 6zel aparatlarin kullanimiyla, sinterlenen numunelerin gergek
zamanda degisimleri, g6zlenebilmektedir. Bu amagla Sekil 4.5’de sematik ¢izimi
verilen sistem, sinterlenen numunelerin kuartz pencereden video goriintiilerinin

gdzlenmesi ve kargilastirmali yorumlanmas: amaciyla kullanilmugtir.

4.4.4 Dilatometre Caliymalar:

Sinterleme sirasindaki boyutsal ¢ekilmenin sicaklia bagli olarak anlik olarak tespiti
icin diisey dilatometre kullanilmistir. Dilatometrik etiidler Ozellikle sivi faz
sinterleme yoluyla iiretilen sistemlerde, sinterleme dinamigini takip etmek icin ¢ok
faydalidir. Bu amagla gergeklestirilen caligmalarda Anter™, Uniterm 1161
dilatometresi kullamilmigtir. Sinterlemenin gerceklestigi, diisey tiip, numune boliimii

ve yiikseklik takip ¢ubugu yiiksek yogunluktaki aliimina malzemeden yapilmistir.

Sekil 4.6 Yiiksek sicaklk enérinde kullanilan dilatometre
cihaz.
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Yiikseklik takip ¢ubugunun karsit agirligt olarak 10 g’lik bir yiik secilerek soz
konusu ¢ubugun sinterleme sirasinda numune tizerinde etkili olabilecek bir basincin
Ontine gecilmistir. Sistem, yiikseklik takip ¢ubugunun yer degisimini foto-optik
sensOr ile algilayip elektrik sinyaline ceviren mikro Olgekte bilgisayar sistemiyle
baglantilidir. Numune tutucu boliimiine yakin olan bir boliimde konumlanan S-tipi
1s1] ¢ift ile numune sicaklifn +2 °C hassasiyetinde kontrol edilmektedir. Sistemin

goriintiisii Sekil. 4.6’da verilmistir.
4.5. Sinterlenmis Numunelerin Karakterizasyonu

4.5.1 Yogunluk Olciimleri

Sinterlenen numunelerin yogunluk Olgtimleri Arsimet prensibine (4.2) gore
yapilmistir. Buna gore yogunlugu bilinen bir sivi icerisinde numunenin kuru ve
askidaki agirligindan yola cikarak asagida verilen formiile gore yogunluklar
hesaplanmgtir. Burada dikkat edilmesi gereken nokta numunenin vakum altinda
parafin ya da benzeri bir malzeme ile emprenye edilmesi gerekliligidir. Aksi takdirde
acik porozite, dl¢lim yapilan siv1 tarafindan ¢ogu zaman islatilabilir ve yanlis 6lgim
elde edilebilir.

@
p, = A 4.2)
@, -0, +0,

Burada; P, : Numunenin sinterlenmis yogunlugu (g/cc)
,: Numunenin kuru agirligs (g)
®, : Numuneyi parafin emdirme sonrasindaki agirhig: (g)
@, : Numunenin sividaki agirligi (g)
w, : Aski agirhigi (g)
p,:Iginde &lgiim yapilan sivinin yogunlugu (g/cc)’ dur.

Numunelerin sinterleme oncesindeki ham yogunluk Ol¢iimleri ise “4.3 Toz
Presleme” bahsinde de belirtildigi gibi, numunelerin diizgiin sekilli olmalarindan

istifade edilerek hassas hacim ve agirlik hesaplamalariyla tespit edilmistir.
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4.5.2 Elektrik Iletkenligi Olciimleri

Elektrik iletkenligi olctimleri eddy akimlar1 prensibine gore galisan Sigmatest 2.067
ekipmani kullanimiyla gerceklestirilmigtir. Buna gore algilayici yardimtyla silindirik
numunelerin alt ve iist yiizeylerinden yapilan ol¢limler standart Cu numunesinin

degeriyle oranlanarak % IACS cinsinden iletkenlik degerleri elde edilmistir.
4.5.3 Metalografi ve Mikroyapisal Karakterizasyon

Mikroyapus1 incelenecek olan numunelerden sinterlenmis olanlar1 Buehler™, Isomet
2000 ekipmaninda elmas disk kullanimu ile 400g yiikk ve 1000 devir/dk. hizinda,
sogutularak kesilmistir. Regineye alindiktan sonra 320-1200 numara SiC zimparalar
ile zimparalanan ylizeyler, yiiksek devirli diskde aliimina soliisyonu ile parlatilmistir.
W ve Cu metalleri arasinda kontrastin yiiksek olmasi nedeniyle herhangi bir

daglayici reaktif uygulanmamugtir.

Kesit incelemesine tabi tutulan tozlar ise 1s1l etkiyle seffaflagan polimer esasli toz ile
kangtirilarak hazirlanmugtir. Elde edilen seffaf recineye gomiilii tozlarin ylizeyleri

yukarida anlatildig gibi diger numunelerle ayni sartlarda hazirlanmislardir.

Bu sekilde hazirlanan numuneler optik  mikroskop ve taramali elektron
mikroskobunun ikincil elektron ve geri sagilan elektron modlarinda degisik
biiytitmelerde incelenmistir. Taramali elektron mikroskop calismalann gerekli
boliimlerde, analiz iinitesi yardimiyla degisik biiylitmelerde elde edilen noktasal ve

bolgesel analizlerle desteklenmigtir.

Onsinterlenmis numunelerin mukavemetleri numune hazirlama islemleri igin yeterli
olmadifindan, bu numunelerden elde edilen kirik yiizeyleri taramali elektron

mikroskobunda incelenmistir.

4.5.4 Mekanik Ozellikler

Mekanik oOzellikleri tespit etmek amaciyla numunelerin sertlik Ol¢iimleri
gerceklestirilmigtir. Buna gore Rockwell B skalasinda gergeklestirilen 8 6l¢iimiin en
diisiik ve en biiyiik olanlar1 disannda birakilmak suretiyle kalan 6 verinin aritmetik

ortalamasi tespit edilmisgtir.
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5. DENEYSEL SONUCLAR VE IRDELEME

5.1 Deneylerde Kullanilan Baslangi¢ Tozlar ve Ozellikleri

Deneyler sirasinda baslangi¢ olarak iki farkli volfram ve yine iki farkli bakir tozu
secilmistir. Bu tozlarin ozellikleri Tablo 5.1°de &zetlenmis olup bu tozlara ait
mikroyap:r fotograflann ise Sekil 5.1’de gosterilmistir. Bu tablo ve sekilden de
goriilebilecegi gibi volfram tozlart (W1 ve W2) farkli pargacik boyut dagilimlarina
sahip ve lretim yontemi neticesinde poligonal sekildedir [114]. Bakir tozlar (Cul ve
Cu2)’da farkli iiretim yOntemlerinin izlerini gerek ozellik gerekse de goriiniim

itibartyla yansitmaktadirlar.

Genellikle deneysel caligmalarin bilyiik bir kisminda W1 ve Cul tozlan
kullanilirken. W2 ve Cu2 tozlan kargilastirma deneylerinde daha ince tozlarin

etkilerini gézlemek icin kullaniimigtr.

Tablo 5.1 Deneylerde kullanilan baglangic tozlarin 6zellikleri.

Toz Parcacik Boyut Dokme Cokme Piknometre Uretim
Dagilimi (pum) Yogunluk | Yogunluk [ Yogunlugn | Yontemi ve
Dy Dy Dy | (gom’) | (gfem’) | (gfem’) Sekli
Volfram 1 (W1) Indirgeme
24 6.2 10.8 4.05 6.06 19.12 Poligonal
Volfram 2 (W2) Indirgeme
0.9 2.9 6.1 3.96 5.92 19.18 Poligonal
Bakir 1 (Cul) Elektrolitik
94 209 422 1.29 1.77 8.85 Dendritik
Bakar 2 (Cu2) Atomizasyon
85 131 174 3.39 2.44 8.45 Kiiremsi

5.2 Volfram Tozlarmin Bakir ile Kaplanma Etiidleri

Volfram tozlarinin bakir ile kaplanmasi igin Akimsiz Kaplama (E), Elektrolitik
Kaplama (EK) ve Fiziksel Buhar Birikimi (PVD) yéntemleri denenmigtir.
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5.2.1 Akimsiz Kaplama (E): Bu yontemle bakir kaplama formaldehit esasli kaplama

banyosunda gergeklestirilmistir. Sisteme bakir girdisi siilfat formunda yapilmis olup

W1 | Cul

Sekil 5.1 Deneylerde kullanilan baslangi¢ tozlarin goériintiileri.
(W1: Kalin W tozu, Cul: Dendritik Cu tozu,
W2: Ince W tozu, Cu2: Atomize Cu tozu)

¢ozeltinin asidite ve sicaklif optimize edilerek, karigtirma suretiyle askida
tutulan volfram pargaciklar1 iizerinde homojen bakir birikimi hedeflenmigtir. Bu
amacla ¢ozelti sicaklif, asidite, etkilesim siiresi ve karigtirma hizi degisken olarak

secilmistir.

Toz kaplama c¢aligsmalar1 Oncesinde secilen Ornek banyo bilesiminde, ¢ubuk
seklindeki W metalinin kaplanmasmna c¢alistilmistir. Uygun kaplama sartlan
saglandiginda gri rekli W yiizeyi iizerinde kirmiz1 renkte ve kolay kolay siyrilmayan
Cu kaplama tabakasi elde edilmistir. Bu caligmalar neticesinde difer parametreler
sabit tutularak toz kaplama islemine gecilmistir. Deneylerde kullanilan kaplama
banyo bilesimi olarak 15g/1 CuSO4, 40 g/l Rochel tuzu, 6 ml/l formaldehit

secilmistir.

Deneylerde kullamlan kaplama ¢ozeltileri, sonug bilesime girecek sekilde net metalik
Cu karsilifi bakar siilfat zengini olarak hazirlanmigtir. Kaplama sirasinda volfram

tozlar1 (W1) ¢ozelti ile siirekli temas halinde bulunabilecekleri bir hizda karigtirilmis
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olup uygun sicaklik ve asidite kosullarinda otokatalitik olarak baglayan kaplama
reaksiyonu zamana bagh olarak gerceklestirilmistir. Kaplama verimi tiikkenmig
kaplama banyosunun ve kaplanmig tozlarin zamana bagli olarak yas analizleri ile
takip edilmigtir. 10g/l Cu™ yiiklemesi i¢in kaplama siiresi ve verimi iligkisinin
optimizasyonu $ekil.5.2’de verilmistir. Kaplanmig tozlar deiyonize su ile yikanmig
ve alkol ¢ozeltisi icerisinde kurutularak korumaya alinmistir. Bu tozlarin Cu
miktarlan yas analiz yontemleriyle saptanmuig ve taramali elektron mikroskobu
kullanimi ile karakterize edilmiglerdir. Bu analizlerde hedef bilesimlere ¢ok yakin

miktarlarda Cu igerikleri tespit edilmisgtir.

. T . . : i —
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X o J
i Aglomerasyon Kiric ::SglC 1:
B g - g
g Ogiitme Sonrast Kaplama 10g1Ca 17 2
3 e g
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2 I° g
(2 ry = 1. g:
—&; } .‘ - 3 i
M 2 1. ¢
1} ik,
°C ’ f s ¢ - . - L- 0
10 20 30 40
Kaplama Siiresi (dk)

Sekil 5.2 Akimsiz Cu kaplama siiresine bagli olarak kaplama verimi.

5.2.2 Elektrolitik Kaplama

Volfram tozlarinin elektrolitik olarak bakir kaplanmas: amaciyla membranh
elektroliz hiicresi sec¢ilmistir. Cu katot ve Pb anotdan kurulan elektroliz hiicresinde
15 g/1 Cu ve 50 g/l H,SO, yiiklemesi yapilmistir. Volfram tozlar katotun bulundugu
bolmede kanstirilmak suretiyle askida tutulmustur. Hiicreye 200 A/m® akim
uygulanmistir. Kaplama iglemi 1 saat siirmiistiir. Islem sonunda filtre ile ayrilan
tozlar deionize suyla yikandiktan sonra alkol igerisinde kurultulmuslardir. Bu
tozlardan yas analiz ile yapilan Cu tayini neticesinde ppm (milyonda bir)

mertebesinde bakira rastlanmagtir.
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5.2.3 Fiziksel Buhar Birikimi (PVD)

Volfram tozlarinin bakir kaplanmasi konusunda alternatif olarak denenen bir diger
yontem fiziksel buhar birimi olmustur. Bu yontemde katodik ark PVD prensibine
gore calisan kaplama iinitesi igerisinde ozel olarak hazirlanan 4 bigakli doner bir
aparat kullamlmugtir. Cu katot karsisinda doénen aparat icerisinde serbest diisiis
hareketi yapan volfram tozlarinin, olusgan Cu plazmasiyla temas1 neticesinde
kaplanmasi1 hedeflenmigtir. Optimum sartlarin belirlenmesinden sonra yapilan deney
1.6 x 10* torr basingta ve 100 A katot akimi kosullarinda 20 dk siireyle
gergeklestirilmigtir. Bu tozlar iizerinden yapilan yas analiz 6l¢timlerinde % 0.057 Cu

tespit edilmigtir

Bu deneyler neticesinde en olumlu yontemin akimsiz kaplama oldufuna karar
verilmis ve hedeflenen bilesimdeki kompozit tozlar alternatif kaplama yontemi

olmaksizin sadece bu yontemle hazirlanmiglardir.

5.3 Alagim Bilesimlerinin Secilmesi ve Hazirlanmasi

5.3.1. Akimsiz Bakir Kaplama ile Volfram Bakir Kompozit Tozlarinin
Hazirlanmasi

Literatiirdeki veriler 15181inda segilen 95W5Cu, 90W10Cu, 85W15Cu, 75W25Cu,
60W40Cu ve SOWS50Cu hedef bilesimleri, aglomerasyon kirici 6glitmesi sonrasinda
W1 tozunun lizerine akimsiz kaplama yontemine gore kaplanarak koruma altina
alinmiglardir. Ik olarak 95W-5Cu ile 85W-15Cu araligindaki yapilan birincil
caligmalar sonrasinda deneysel caligmalar kaplamanin etkisini daha rahat takip
edebilmek amaciyla daha fazla bakir igeriginin yeraldigi 90W-10Cu- ila 50W-50Cu

bilesim araligina kaydirlmastir.

5.3.2 Degisik Yontemler Kullanmilarak Alternartif Tozlarin Hazirlanmasi

Kaplanmis kompozit tozlarin performans degerlendirilmelerinde kullanilmak lizere 3
degisik kombinasyonda karsilagtirma setleri hazirlanmistir. Tiim bu islemlerden

gecen tozlarin kodlan Tablo 5.2’de 6zetlenmistir.
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5.3.2.1 Elemental Karisim

Ureticiden temin edildikten sonra islem gérmemis baslangi¢ tozlarindan olusan bu
sette sozkonusu tozlar, alagim bilesimine gore tartildiktan sonra turbula karistiricida
20 dk. siire ile islenmislerdir. Bu bilesimlerden W1 ve Cul tozlarindan hazirlanan
kartisimlar “EM kalin”, W2 ve Cu2 tozlarindan hazirlanan karigim ise “EM ince”

olarak metin i¢inde anilmistir.

5.3.2.2 Atritor Ogiitmesi

Bu sette 95W5Cu, 90W10Cu ve 85W15Cu bilesimindeki tozlar 1, 2, 4 ve 8 saat siire
ile atritorde etil alkol ¢ozeltisi igerisinde ogiitiilmiislerdir. Bu isleme tabi tutulan

tozlar A kodu ile isimlendirilmisdir.

5.3.2.3 Diizlemsel Bilyah Degirmen Ogiitmesi

Atritdr  dglitmesi setine paralel olarak  95W5Cu, 90W10Cu ve 85W15Cu
bilesimindeki tozlar 1, 2, 4 ve 8 saat siire ile diizlemsel bilyali degirmende (PBM)
etil alkol ¢ozeltisi icerisinde ogiitiilmiislerdir. Bu igleme tabi tutulan tozlar B kodu

ile isimlendirilmistir.

5.4 Toz Hazirlama Islemlerinin Karsilagtirmali Karakterizasyonu.

5.4.1 Mikroyapisal Karakterizasyon

Bu kapsamda ilk olarak her biri 85W-15Cu bilesimini olusturacak sekilde hazirlanan
EM15, A158, B158 ve E15 tozlar presleme sonrasi kirik yiizeyleri izerinde taramali
elektron mikroskobu ve analiz {nitesinden faydalanarak mikroyapisal etiidler
gerceklestirilmistir. Caligmalar sirasinda numunelerin ayni1 bolgesinden hem ikincil
elekron goriintiisii (SEI) hem de gerisagilan elektron goriintiisii (BEI) 1000X ve

5000X biiyiitmelerinde elde edilmis karsilastirmali olarak metinde verilmistir.

Volfram ve bakirin atom agirliklan arasindaki biiyiik farklilik 6zellikle BEI modunda
Onemli bir kontrast farki yaratigindan mikroyapidaki volfram ve bakir dagilimlarinin

daha net ayirt edilmesi sézkonusu olmustur.
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Sekil A.1 ve Sekil A.2’de 85WI15Cu billesimindeki elementel karigim olarak
hazirlanan EM15 kalin numunesine ait 1000X’de elde edilen taramali elektron
mikroskobu goriintiileri karsilastirmali olarak SEI ve BEI modunda goriilmektedir.
Baslangic W1 ve Cul tozlaridan hazirlanan bu kangimin SEI goriintiisii yogunlukla
poligonal volfram tanelerininden olusmaktadir. W’ a gore siinek karakterli olan
dendritik sekilli Cu tozlari, W tozlarinin arasina hapsolmustur. BEI goriintiisi
incelendiginde yiiksek atom agirliginin neticesi olarak agik renkli W tanelerine gore

koyu renkli gériinen Cu pargaciklarinin dagilimi daha net goriilmektedir.

Sekil A.3 ve Sekil A.4’de ayn1 numuneye ait daha yiiksek biiyiitmede elde edilen
gortintiiler verilmistir. BEI goriintisiinden W parcagiklariyla , Cu pargaciklari
arasindaki mesafe daha rahat takip edilmektedir. Bu numuneden 50X, 1000X ve
5000X’de elde edilen genel EDS analizleri Tablo 5.3°de belirtilmstir. Ozellikle
50X’de elde edilen analiz alagim bilesimine yakin iken yiiksek biiylitmelerde sapma

cok fazlalagmaktadir.

Sekil A.5 - Sekil A.8 arasinda verilen goriintiiler ise atritorde 8 saat siireyle
ogiitiilen A158 numunesine aittir. Sekil A.5 ve Sekil A.6’dan takip edilebilecegi gibi
islemdeki deformasyonun etkisiyle toz parcagik sekillerinde 6nemli degisiklikler
meydana gelmistir. Genelde tabakal1 bir mikroyap: goriintiisii hakimdir. Sekil A.7 ve
Sekil A.8’de verilen daha yiiksek biiylitmede elde edilmis goriintiiler incelendiginde,
bu tabakah yapinin igerisinde gevrek  karakterli volfram parcagiklarminda
yeraldii ve ogiitme sirasinda tekrarli kaynasma ve kirilmalar neticesinde mekanik
alasitmlama izleri goriilmektedir. Mikroyapisal homojenizasyon EM15 numunesine
gore ¢ok daha iyi seviyede olup, Tablo 5.3’de verilen analiz sonuglarida bu bulgular:
dogrulamaktadir.

Tablo 5.3 Presleme Sonras1 Onsinterlenmis 85W 15Cu Alasimlarinin Degisik
Biiyiitmelerde Kirik Yiizeylerinden Alinan EDS Analizleri.

EDS Analizi 50 X 1.000 X 5.000 X
‘Nomune | #W | %Cu % W % Cu % W % Cu
Kodu (ag.) (ag.) (ag.) (ag.) (ag.) (ag.)

EM15 81.64 18.36 88.12 11.88 92.53 147
A158 85.77 14.23 85.45 14.55 73.20 26.80
B158 85.13 14.87 86.61 13.39 86.09 13.91

E1l5 73.79 26.21 76.04 23.96 71.16 28.84
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Sekil A.9 - Sekil A.12 arasinda, diizlemsel bilyal1 degirmen ortaminda 8 saat
siireyle ogiitilen B158 tozuna ait presleme sonrasi kirik ylizey goriintiileri
verilmistir. Burada da mikroyapisal incelme ¢ok net olarak goze carpmakta, fakat
volfram parcagiklarinin atritdr ogiitmesine nazaran daha iri kaldig1 anlagilmaktadir.
Nispeten iri volfram parcaciklarinin gekilleri, kirilma 6ncesi belli bir noktaya kadar
deforme olabildiklerini gostermesi bakmindan ilgi ¢ekicidir. Degisik biiyiitmelerde
elde edilen analiz sonuglart Tablo 5.3’de verilmistir. Sonuglar fotograflarda

gdzlemlenen mikroyapisal homojenizasyonu desteklemektedir

Sekil A.13 - Sekil A.18 arasinda Cu kaplanmig volfram tozlarina ait goriintiiler
degisik  biiyiitmelerde karsilastirmali  olarak  verilmistir.  Ozellikle BEI
fotograflarindan daha iyi anlasilacag1 gibi kaplama islemi sirasinda volfram pargacik
yiizeylerine Cu birikimi ¢ok homojen goziikmemektedir. Cu birikimleri tercihen
volfram parcaciklarinin  aralarinda kalan bosluklar1  dolduracak dogrultuda
gerceklesmistir. Fakat elementel analiz sonuglari, tiim biiyiitmelerde homojen
bilesim dagilimin sézkonusu oldugunu belirtir niteliktedir. llging olarak Tablo 5.3’de
goriilen tim biiyiitmelerde elde edilen genel elementel analiz sonuglari sistemde

mevcut olan %15 ‘lik Cu miktarinin ¢ok iizerinde Cu igeriklerine isaret etmektedir.

Bu noktada gozden uzak tutulmamasi gereken nokta analizler ylizeyden alindig icin
bunun neticesinde yiizeyden daha fazla bilgi gelmesidir. Bu durum kaplamanin
sanildigindan daha homojen oldugunu belirtmektedir. Nitekim Sekil A.17 ve Sekil
A.18’de degisik gorlintii modlarinda ve biiylitmelerde beyaz ok ile isaret edilen
parcacik iizerinden alinan nokta analizi; bu pargacik genel goriintide daha agik

renkli ve poligonal sekilli olmasina ragmen % 3.68 Cu’a isaret etmektedir.

Daha yiiksek bakir iceren bilesimlere gidildiginde ise , kaplama volfram tozlarinm
tizerinde daha fazla birikime neden olmaktadir. Sekil A.19-20 ve Sekil A.21-22
sirastyla 90W10Cu bilesimindeki bakir kaplanmis (E10) toz numunesine ve
50W50Cu bilesimindeki bakir kaplanmig (E50) tozuna ait karsilastirmali elektron

mikroskobu goriintiileridir.

Ozellikle Sekil 5.24°de verilen BEI goriintiisii, kaplama tabakasmin sonugta elde
edilen SOW50Cu bilesimi igin bilylik ol¢lide volfram parcaciklarint kusattifini ve
kusatmanin bu pargagiklart birarada tutan ozellik gostermesi nedeniyle kompozit

yapinin ¢ok iri parcagiklardan olusan bir goriiniim arzettigini ortaya koymaktadir.
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Sekil A.23 ve Sekil A.24, E50 tozunun optik mikroskopta elde edilmis kesit
gortintiileri Cu kaplama tabakasina iliskin daha 1iyi bir fikir vermektedir. Bu
fotograflarda kirmizi rengiyle Cu kaplamasmin dagilimi ¢ok net olarak takip
edilebilmektedir. Baz1 volfram parcagiklar1 metalografik olarak hazirlama sirasinda
styrilip  diistiigiinden, etrafimi kusatan bakir kaplama tabakalarmin i¢i bos

goziikmektedir.

5.4.2 Tozlarn Islem Sonrasi Tespit Edilen Dékme, Cokme ve Piknometre,
Yogunluk Degerleri

Deneylerde degisik islemlerden gegirilmis tozlarin bir kismia ait 6l¢iilen dokme,
¢okme ve piknometre yogunluklari sirasiyla Tablo 5.4, 5.5 ve 5.6’da verilmistir.
Tablo 5.4-5.6’da verilmis olan degerler birlikte irdelendiginde, artan bakir miktarina
gore alagim bilesimlerinin teorik yogunluk degerlerinin degisimine bagh olarak yatay
eksende genel bir diigiis vardir. Siireglerin etkilerini dikey eksende takip etmek
miimkiindiir. Goriiniim, tim alasim bilesimleri i¢in elementel toz karisimina kiyasla,
parcaciklar iizerinde ciddi miktarlarda deformasyonun sozkonusu oldugu 6giitme
islemleri sonrasinda  dokme, ¢okme ve piknometre yogunluklarinin azalmasi
yoniindedir. Toz kaplama islemi sonunda ise dokme ve ¢okme yogunluklarda artis
gozlenirken, piknometre yogunlugunda ise oglitme islemlerine gore ¢ok daha az bir

diistis s6zkonusudur.

Tablo 5.4 Islem goéren tozlarin karsilastirmali dskme yogunluk degerleri.

Doékme
Yogunluk 95W5Cu 90W10Cu 85W15Cu 75W25Cu 60W40Cu 50W50Cu
( /cms)

Akimsiz
Kaplama (E) 6.57 5.71 5.26 4.56 4.50 3.54

Elemental
Karisim 3.84 3.66 341 2.33
(EM)
Atritdr
Ogiitmesi 3.26 3.02 2.95
(A)

(8 saat)
D. Bilyal1
Degirmen(B) 3.02 2.87 2.81
(8 saat)
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Tablo 5.5 Islem goren tozlarn karsilagtirmali ¢dkme yogunluk degerleri

Cokme
Yogunluk 95W5Cu 90W10Cu 85W15Cu 75W25Cu 60W40Cu | 50W50Cu
(g/cm’)
Akimsiz
Kaplama (E) 7.84 7.20 6.58 5.93 5.57 4.41

Elemental
Karigim 5.85 5.54 5.20 3.67
(EM)
Atritor
Ogiitmesi 5.04 4.84 4.60
(A)

(8 saat)
D. Bilyali
Degirmen(B) 4.04 3.63 345
(8 saat)

Tablo 5.6 Islem goren tozlarm karsilastirmali piknometre yogunluk degerleri

Bilesim 95W5Cu 90W10Cu 85W15Cu 75W25Cu 60W40Cu 50W50Cu
Teorik
Yogunluk 18.25 17.30 16.45 14.98 13.21 12.24
(g/ce)
Piknometre
Yogunlugu (g/cc)
Akimsiz
Kaplama (E) 18.0 17.10 16.44 14.90 12.95 12.11
Elemental
Karigmm 18.05 17.14 16.32 12.17
(EM)
Atritor
Ogiitmesi 17.60 16.42 15.76
(A)
(8 saat)
D. Bilyah
Degirmen(B) 17.37 16.61 15.21
(8 saat)

Genel olarak diger biitiin degiskenler sabit kalmak kaydiyla toz parcagik boyutunun
diismesi dokme yogunlukta diisiislere neden olmaktadir. Buradan elde edilen
sonuglar, Bolim 5.4.1’de  bahsedilen mikroyapt fotograflariyla  birlikte
incelendiginde, bu genel yaklasim dogrulanmaktadir. Tablo 5.7°de 6giitme siiresine
bagli olarak 85W15Cu alagimi igin Olgiilen dokme yogunluk degerleri biraraya

getirilmistir.
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Tablo 5.7 85W15Cu bilesimi icin atritdr ve diizlemsel bilyali degirmen
Ogiitme siirelerinin dokme yogunluk lizerine etkisi.

Siire¢/Bilesim
Atritér(A) D. Bil. Deg (B)
Islem siiresi 85W15Cu 85W15Cu
0 saat 341 341
1 saat 3.89 4.29
2 saat 3.82 3.97
4 saat 3.58 3.51
8 saat 2.95 2.81

Tablo 5.8 Tozlarin pargacik boyut 6l¢iim sonuglari.

Pargacik Boyut
Olgiimleri 95W5Cu 90W10Cu 85W15Cu

Dsy (um)

Akimsiz
Kaplama (E) 11.13 10.95 11.76

Elemental
Karisim (EM) 12.59 14.06 16.64
Atritor
Ogiitmesi (A) 10.32 11.77 14.89
(8 saat) '
D.Bilyali
Degirmen(B) 10.02 11.92 12.33
(8 saat)

Tablo 5.7°de verilen degerlerde, ogiitme siiresine bagli olarak dokme yogunlukta
diisiisi dogrulamaktadir. Islem siiresindeki artisa bagli olarak toz pargaciklarinin

arasindaki siirtlinme artmakta ve bu da paketlenebilirliklerini diisiirmektedir.

5.4.3 Tozlarn Parcacik Boyut Olciimleri

95WS5Cu-85W15Cu bilesimin araligindaki tozlarin lazer pargacik boyut analiziyle
elde edilen sonuglari Tablo 5.8’de verilmistir. Kaplama yoluyla lretilen tozlarin

%15 Cu tizerindeki miktarlarda irilesmesi nnedeniyle bu yontemle saglikli dl¢iim

alinamamustir.
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Genel egilim, artan Cu miktart ile toz boyutundaki artma yoniindedir. Fakat bu
durum baglangi¢ elementel tozlar i¢in iri pargaciklardan olusan dendritik Cu tozunun
katkisiyla olurken, kaplama yapilan tozlarda ise kaplama tabakasi ve kaplama
neticesinde olusan gruplasmalar muhtemelen bu duruma neden olmustur. Ogiitme
islemlerinde mikroyapisal homojenizasyon olmasina ragmen pargacik boyutundaki

artis mikroyapida olusan lamelli yapiya baglanmustir.

5.4.4 Tozlarin X-Isinlar1 Difraksiyon Calismalan

Tozlarin X-Isinlari difraksiyon sonuglani Sekil A.25 -~ Sekil A.30 arasinda
verilmistir. Baslangic volfram (W1) ve bakir (Cul) tozlarma ait  X-Ismlan
diyagramlarn Sekil A.25 ve Sekil A.26’de verilmistir. Co K, radyasyonu altinda
elde edilen bu diyagramlar sozkonusu elementler haricinde herhangi bagka bir
faz ya da elementin yapida bulunmadigimi gostermektedir. $ekil A.27 ve $Sekil
A.28’de sirasiyla elementel karistirma ve bakir kaplama  yoluyla 90W10Cu
bilesiminde hazirlanantozlarin, Cu K, radyasyonu altinda elde edilmis X-
Isinlan difraksiyon diyagramlaridir. Bu diyagramlar incelendiginde yapida
elementel Cu ve W disinda bir bulguya ve ozellikle herhangi bir oksit fazina
rastlanmamistir. Fakat dikkat cekici sekilde, Cu kaplama yoluyla tiretilen E10
numunesine ait diyagramdaki Cu pik yiikseklik ve alanlari, karisim yoluyla

hazirlanan EMS50 numunesine ait olanlardan daha yiiksek ve biiyliktiir.

Benzer davramis Sekil A.29 ve $ekil A.30’da da ayni paralellikte goriilmektedir.
50W50Cu bilesimine ait elementel olarak karistirtlmis ve kaplanmis tozlarin sirasiyla
X-Ismlan diyagramlarinin verildigi bu sekillerde, elemental W ve Cu haricinde bir
element goriilmemesine ragmen, kaplanmis toza ait diyagramdaki Cu pik ytikseklik
ve alanlart karigim olarak hazirlanmis olan kiyasla daha yiiksek ve genistir. Hatta
E50 numunesindeki Cu’a ait en yiiksek difraksiyona neden olan (111) diizlemine ait
pikin yliksekligi W’a ait olan (110) diizlemine ait olandan ¢ok daha fazla oldugu
Sekil A.6’da dikkati ceken 6nemli bir husustur.

5.4.5 Tozlarm Yiiksek Sicakhk Davranmslar:

Toz kanigtirma, Oglitme ve kaplama siireglerinin, tozlarin yiiksek sicaklik
davranislarina yarattigi etkiyi tespit etmek amaciyla DTA calismasi yapilmustir.

Deneyler sirasinda tozlara, azot (N;) atmosferi altinda sabit 10°C/dk. hizla 1sildig1 ve
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sogutuldugu bir 1sil ¢evrim uygulanmigtir Bu amacgla 85W15Cu bilesimi &rnek
sistem olarak secilmis ve elementel olarak karigtirilmig EM15, 6glitme sistemlerini
temsilen A158 ve toz kaplamanin etkisini incelemek amaciyla E15 tozu secilmistir.

Bu tozlarin DTA sonugclart Sekil 5.3’de karsilagtirmali olarak verilmistir.

Bu sgekilden goriilebilecegi gibi ayn siireglerden gelen bu lic ayri1 toz genel
karakteristik olarak benzer davranmiglar1 gosterse de ii¢ ayr egri elde edilmistir.
Kaplanmig toza ait olan 0 - 400°C arasindaki davranis, referans numunesine diger iki
toza kiyasla daha yiiksek sicakhigi gosterdigi seklindedir. Bunu soyle agiklamak
miimkiindiir. Referans numunesi saf aliimina tozu olup, es zamanli olarak numuneyle
birlikte 1sitilmaktadirlar. Sistem es zamanli olarak isitildigindan ve aymi 1s1 iletim
katsayisina sahip atmosferin tesirinde kaldif1 igin, referansin ve incelenecek
numunenin 1sinma davranigi 1s1l iletim katsayilar1 ile dogru orantili olacagini
beklemek ¢ok mantikhidir. Aliiminanin 1sil iletim katsayist 5.4 x 10°/°C iken bu
deger volfram i¢in 4.6 x 10%/°C ve bakir metali icin 16.6 x 10°°C “dur. Karisim
kuralina gore 85WI15Cu bilesimi igin hesap edilmis 1s1l iletim katsayist ise

6.3 x 10°°/°C olmaktadir.Bu sebeble 1s1l iletim katsayisi daha yiiksek olan sistemin
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Sekil 5.3 E15, A158 ve EM15 tozlarmin 1250°C sicakliina kadar
incelenen kargilastirmali DTA c¢izimleri.
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diger tim degiskenler sabit kalmak kaydiyla referans numuneye gore daha dnce
1sinmasi gerekir. Nitekim bu aralikta kaplanmis tozlar ile referans numune arasindaki
fark en yiiksektir.Bu ekzotermik davranis bu tozun digariya daha fazla 1s1 yaydipim
gostermektedir. Bunu benzer bir davranisla karisim yoluyla ve ogiitiilme suretiyle
hazirlanan tozlarda izlemistir. Bu evrede dikkati ¢ceken bir baska husus A158 tozunun
180°C ve 330°C civarinda iki kiigiik endotermik pik gostermesi olmustur. Bu
numune islem sonrasinda yaklasik % 1 civarinda agirhik kaybi gostermistir ki bu
davranig diger tozlarda yoktur. Bu durum numunenin gecirdigi 8 saatlik 6giitme
sirasinda sisteme giren istenmeyen katisiklar olarak algilanmistir. Bu evrede bu
katkilarin sistemden wuzaklasirken aldiklar1 1s1 kendini endotermik pik olarak

gostermistir.

Bu sicakliktan sonraki davraniglar benzer tiirden olmasina ragmen kaplanmis toz O-
400°C arahiginda gosterdigi davranisin tam tersini 400-900°C araliginda gostermeye
baglamistir. Hi¢ bir anlik endotermik ya da ekzotermik pik gozlenmemesine ragmen
E1S5 tozu referans numuneyle arasindaki 1s1 farkini tedrici olarak kaybetmis ve hatta
sogumustur. Bu kanimizca sdzkonusu sicaklikta aktif hale gegen bakir atomsal
hareketlerinin yolagtigi malzeme tasimimina nedeniyle harcanan enerjiyle ilgilidir.
Nitekim bakir miktarini ayni olmasina ragmen yapidaki dagilimmin daha az oldugu
A158 numunesi ve en az oldugu EMI15 numuneside 950°C civarinda benzer bir
cukur gostermistir, fakat bu ¢ukurun biiytikliigii yapidaki bakir siirekliligi ile orantili

olmaktadir.

Bundan sonraki davranig 1080 °C — 1100 °C aralifinda her ii¢ numunede de gozlenen
endotermik piklerdir. Bu keskin pikler sistemdeki bakirin ergimesiyle sistemden
alinan ergime 1sistmin sonucu olup beklenen bir davramistir. Fakat burada daha
dikkatli bakildiginda goze ¢arpan davramig ise ergime sicakliklart arasindaki ufak
farkliliklardir. E15 numunesi igin bu pikin dip noktasi 1083°C iken bu deger A158
numunesi i¢in 1085°C ve EM15 numunesi i¢in ise 1093°C olarak tespit edilmistir.
Deneyler tek 1sitma hizinda (10°C/dk) yapildigindan ve bu 10°C’lik fark araligi
normal karsilanmigstir. Bunun disinda endotermik pik derinlikleri karsilagtirildiginda
ise bakir siirekliliginin en fazla oldugu numunede daha derin, siirekliligin en az
oldugu numunede ise daha zayif bir endotermik pik goze ¢arpmaktadir. Bu da daha

etkin bir stvilagmanin isaretidir.
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S.5. Sinterleme Caliymalan
5.5.1 Dilatometre Caliymalan

Gerek literatiirdeki c¢alismalar gerekse tozlarin yiiksek sicaklik davraniglari
gozoniinde bulunduruldugunda degisik alasgim bilesimlerde, degisik siireglerle
hazirlanan tozlarin presleme sonrasindaki sinterleme davraniglarini incelemek icin

dilatometre ¢aligmalari yapilmistir.

Sozkonusu deneyler, sistemde tespit edilmis sivi olusumun iizerinde bir sicaklik
olan 1250°C ile simirlandirilmigtir. Sicaklifin yam sira, sinterleme atmosferinin,
isitma hizinin ve 6n etiidler sonucu 150 ve 400 MPa olarak segilen presleme
basincinin ve  degisik toz hazirlama  siireclerinin sinterleme davranigi iizerine
etkileri ~ ayrintili olarak etiid edilmigtir. Dilatometre ¢alismalarinda artan sicakliga
bagh olarak numunede meydana gelen degisimler numuneyle diisey eksende temas
halinde olan bir algilayici tarafindan takip edilebilmektedir. Dolayisiyla sinterleme
firminda gergeklestirilen bir islemden sadece numunenin 6ncesi ve sonrasi hakkinda
bilgi alinirken, dilatometrik etiidler sayesinde numunenin boyutsal cekilmesi ve
burdan yola ¢ikarak numunenin ¢ekilme hizini elde edecek sekilde ayrintili bir takip
yapmak miimkiindiir. Elde edilen sonuglar agagida kargilastirmali grafiklerde

sunulmus ve béliim icinde tartigilmstir,

Sekil A31 85WI5Cu bilesiminde kaplama yoluyla iiretilmis E15 tozlarinin 150 ve
400 MPa presleme basinglarinda sikigtirllmig biinyelerin  sicaklik  karsisinda
davramgini gostermektedir. Islem hidrojen atmosferinde gergeklestirilmis ve 1sitma
hizi olarak 10°C/dk. se¢ilmistir. Dolayisyla yatay eksen aym zamanda zaman
eksenidir. Sekilde goriildiigii tizere 250 °C - 600 °C arasinda her iki biinye de sisme
gOstermistir. Bu durum 150MPa’da preslenmis olan numunede daha baskin iken 400
MPa basing altinda preslenen numunede durum daha hafif bir etki gostermektedir.
Artan sicaklifin tesiri ile her iki numunede de boyutsal cekilmenin arttig

gdzlenmektedir.

Sekil A32°‘de verilen bu numunelere ait ¢ekilme hizlan incelendiginde 1083°C
civarinda olusan pikin 150 MPa’da sinterlenen biinye i¢in daha biiyiik oldugunu

goriliir. Bu pik s1vi olusumunun ve olugan sivinin etkinliginin bir ifadesidir. Diisiik
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presleme basinci igin bu sivi olusumu ¢ok daha etkinken artan presleme basinci ile

bu etkinin azaldigini1 goriilmektedir.

Sekil A33‘de 150 MPa sabit presleme basmci i¢in E15 numunesine sinterleme
atmosferinin etkisini gostermektedir. Bu amagcla iki degisik sinterleme atmosferi
olarak hidrojen ve azot gazi kullanilmustir kullanilmigtir. Hidrojen hem rediikleyici
ozelligi olan hem de 1s1iletim katsayis1 azota gore ¢cok daha iyi olan bir gazdir. Bu
durumda 250 °C - 600 °C araligindaki boyutsal ¢ekilme davranigi atmosferin etkisiyle
farkliltk gdstermektedir. Bu aralikta hidrojen etkisiyle olan sisme, azot etkisiyle
gecikmeli olarak gerceklesmistir. Tabii Sekil A34 ile beraber incelendiginde bu
periyot sonrasinda hidrojen gazi altinda yapilan deneyde daha etkin bir s1vi olusumu
soz konusu olmaktadir. Fakat boyutsal ¢ekilme ve ¢ekilme hizlari tam yogunlasma

icin gerekli olan degerlerden ¢ok uzaktir.

Sekil A35 ve Sekil A36’da siireglerin etkileri 85W15Cu bilesimi icin karsilastirmali
olarak biraraya getirilmistir. Elementel karigim (EM15), kaplanmis toz (E15),
atritor Ogiitmesi (A158) ve diizlemsel bilyali degirmen o6giitmesi siireclerinden
gegtikten sonra, 400MPa sikigtirma basinci ile sekillendirilen biinyeler hidrojen gazi
alinda sinterlenmislerdir. Elementel karigtim yoluyla hazirlanan EM15 numunesi
hemen hemen hi¢ boyutsal ¢ekme gostermezken, Ogiitme yoluyla hazirlanan
numuneler diigik sicakliklarda en fazla sisme gosterenler olmasina ragmen toplamda
en fazla c¢ekilmeyi gostermislerdir. En etkin sivi olusumu B158 numunesinde
gerceklesirken en az sivi etkinligi, Cu siirekliliginin en az oldugu EMI5

numunesinde gerceklesmistir.

Oglitme islemlerinin tozlar iizerinde yarattif1 deformasyon nedeniyle depolanan
enerjinin bu siirece etkisini incelemak amaciyla A158 tozuna 1sil islem
uygulanmigtir. Bunun i¢in A158 tozu 900°C’a hidrojen atmosferinde ¢ikartilmis ve 1
saat siireyle bekletilerek kontrollii olarak sogutulmustur. daha sonra bu tozlardan
hazirlanan numunelerin dilatometrik davramisi Sekil A37¢de ve Sekil A38¢de’de 1sil
islem gdrmemis olan tozla kargilagtirmalr olarak verilmistir. Goriildiigii gibi genel
sigme ya da c¢ekilme davranisi olarak hemen hemen hi¢ fark gozlenmezken,
indirgemenin etkisiyle olusan temiz yiizeyler neticesinde ¢ok daha etkin bir sivi faz

olusumu sdzkonusudur.
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Sekil A.39 ve Sekil A.40‘da 90W10Cu ve S50WS50Cu bilesimlerinde, kaplama ve
elementel karistirma yoluyla hazirlanmis numunelerin karstlikli sinterleme davranisi
soz konusudur. Burada W2 ve Cu2 tozlarindan hareketle hazirlanan elementel
karigimlar kullanilmistir. %10 Cu igeren bilesimler karsilastirildiginda elementel
karigimin bir miktar kaplanmig toza {istiinliik saglamasi s6z konusuyken, SO0W50Cu
bilesimi igin kaplanmis tozdan hazirlanan numune ¢ok fazla bir ¢ekilme gostermistir.
Sivi etkinligi goz onlinde bulunduruldugunda ise kaplama yoluyla iretilmig
numunede ¢ok daha etkin bir s1vi olusumu s6z konusudur. Boylesi bir sivi olusumu
sadece yeniden diizenlenme siirecleriyle tam yogunluk i¢in  yeterlidir. ~ Burada
dikkati ¢eken nokta, 90W10Cu sisteminde kaplanmis tozun etkinliginin elementel
toza gore daha az olmasidir. Oncelikle sistemdeki bakir miktarinin sadece yeniden
diizenlenme siirecleriyle yogunlasma icin ¢ok az oldugu gergektir. Fakat bu toza ait
Sekil 5.21°de verilen goriintiiler incelendiginde kaplamanin etkinliginin yeterince iyi
olmadigr ve volfram-volfram parcacik temaslarina agik bir sistem oldugu aciktir.
Volfram-volfram temas olasihifinin  artmasi  sinterleme  sirasinda  sivi
olusumu oncesinde, direngen bir volfram iskelet yapisinin olugsmasini tegvik edicidir.
Boyle bir olusum yeniden diizenlenme siirecini kisitlamaktadir. Elementel karisim
yoluyla hazirlanmig numune ise baslangic parcagik boyutu ¢ok daha ince W2
tozunun itici giicliyle bir miktar daha iyi sinterleme gostermistir. Fakat her iki

numune de tam yogunluktan ¢ok uzaktir.

Kaplanmig bakir miktarina gore yogunlagma davranisi Sekil A.41 ve Sekil A.42‘de
verilmigtir. Burada kaplama yoluyla hazirlanmig olan E10, E25, E40 ve E50
tozlarindan hazirlanan biinyelerin davranist birarada etiid edilmis olup artan bakir
miktariyla yogunlagmanin arttifn gozlenmektedir. %40 Cu degerlerinde bile tam
yogunlagsma icin yeterli yeniden diizenlenme yogunlagmasi stzkonusu degildir.
Fakat artan bakir miktartyla sivi olusum sicakliklarinin daha agagiya kaydig: dikkat

cekmektedir.

Dilatometre caligmalarinda son olarak 1sitma hizinin hidrojen atmosferi altinda,
disiik sicakliklarda numunenin gosterdigi genlesme davramisina olan  etkisi
incelenmigtir. Bu amagla bakir siirekliliginin en fazla oldugu ES0 numunesi 6rnek
olarak sec¢ilmis ve 800°C’a kadar 5, 10 ve 20°C/dk isitma hiziyla hidrojen
atmosferinde 1sitilmislardir. Bu ¢aligmaya ait dilatomertik ettidler Sekil A.43°de ve

Sekil A.44°de verilmistir. Bu aralikta bir ¢ok arastirmaci tarafindan hidrojen hastaligi
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olarak kabul edilen [76, 105] ya da bakir igerisindeki oksit empiiriitelerin
indirgenmesinden kaynaklandig1 seklinde bildirilen [12] bu genlesme davranisi, tiim
isitma hizlarinda benzer bir davramig gostermistir. Sadece artan 1sitma hiziyla
boyutsal genlesmenin hizi artmigtir. Dolaysiyla bu davranis herhangi bir reaksiyona
degil 1s1ya duyarh bir davranig olmalidir. Isil genlesme katsayisi yiiksek olan bakir,
sicakhigin etkisiyle genlesmeye caligmaktadir, parcacgiklar arasinda yaratilan orantili
olarak artmaktadir. Nitekim Sekil A.31‘de goriildiigii gibi sikistirma basincinin 150

MPa’dan 400 MPa’a ¢ikmasi durumunda bu genlesme davranisi frenlenmistir.

5.5.2.Kat1 Hal Sinterleme

Kat:1 hal sinterleme caligmalarinin DTA ve dilatometrik etiidler dogrultusunda
1050°C’ta yapilmasina karar verilmistir. Literatiirde s6z konusu alasim bilesimleri
i¢cin pek raslanmadik bir ¢alisma olmasina ragmen sdzkonusu sicakligin 6zellikle
bakir siirekliliginin fazla oldugu kaplanmis tozlardaki etkisi arastirma amaciyla
1 saat ve 8 saat siireyle sinterleme iglemleri gerceklestirilmistir. Bu kapsamda E15,
E25, E40, E50 kodlu Cu kaplanmis tozlar, A158 ve B158 kodlu 6giitiilmiis tozlar ve
EMI15 ince ve EMI15 kalin kodlu tozlar 400MPa’da preslenmistir. Kaplanmis
numuneler haricindeki numunelere % 1 Etilenbisteramid katkist yapilmistir. Tim
numuneler onsinterleme firininda kontrolli atmosfer altinda baglayict giderme
agamasindan sonra 850 °C’ta 1 saat indirgenmisler ve daha sonra yatay tiip firinda

10°C/dk 1s1itma hiztyla 1050°C’ta 1 saat ve 8 saat siireyle sinterlenmislerdir.

5.5.3 Si1v1 Faz Sinterleme

Yukarida bahsedilen 6n etiidler ve literatiir incelemeleri 1s181inda sivi faz sinterleme
caligmalarinin  1250°C’ta  yapilmasina karar verilmigtir. Bu kapsamda yapilan
calismalarda degisik toz hazirlama stireclerinin, presleme basincinin, sinterleme
atmosferinin, tozlara uygulanan 1sil iglemlerin ve bakir sizdirmasinin (infiltrasyon)

etkileri incelenmistir.

Kaplanmis numuneler haricindeki numunelere presleme oncesi % 1 acrowax katkisi
yapilmistir, Tim numuneler Onsinterleme firminda kontrollii atmosfer altinda

baglayici giderme agamasindan sonra 850 °C’ta 1 saat indirgenmisler ve daha sonra
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yatay tiip firinda 10°C/dk 1sitma hiziyla 1250°C’ta 1 saat siireyle yatay tiip firinda
sinterlenmistir. Bu genellemenin disinda kalan tek ¢aligma gercek zamanl sinterleme
gortintiilerinin kaydedildigi sinterleme ¢alismasi olmustur. 5S0W50Cu bilesiminde Cu
kaplanmis tozlardan ve elementel karigtirtlmis tozlarin karsilagtirmali olarak
sinterlemesinin yapildig: sinterleme ¢aligmasinin 1sitma hizi elle kontrol edilmisgtir.

5.5.4 Sinterlenmis Numunelerin Yogunlasma Davramslari

Sinterlenen numunelerin yogunluklar1 Boliim 4.5.1°de anlatilan Arsimet prensibine
gore Ol¢iilmiis olup tablolarda karsilastrirma kolayligt acisindan teorik
yogunluklarina oranlanarak verilmigtir (Tam yogunluk = 1’dir).
Bu tablolarda;

ps: Sinterlenmis yogunluk

pi: Presleme sonrasi ham yogunluk

pr: Teorik yogunluk’tur.
Numunelere ait yogunlagsma parametresi (YP) sinterlenmis numune yogunlugu, ham

yogunluk ve teorik yogunluk cinsinden formiil 5.1°e gore hesaplanmistir.

YP = Ps — Py (5.1)

P: = P

Tablo 5.9. Kat1 hal sinterlenmis biinyelerin oransal yogunluk degerleri

Bilesim 85W15Cu 75W25Cu 60W40Cu 50W50Cu

rss—

— Ps/ Pt Py Pt Ps/ Pr Ps/ Pr

Stireg 1saat 8saat | 1saat 8saat | 1saat 8saat | 1saat 8 saat

Akimsiz

Kaplama(B) | 675 079|076 081|082 087 |084 089

Elemental
Karigim
(EMkalin)
Elemental
Karisim
(EMince)
Atritor
C)gﬁtmesi (A)
(8 saat)

0.72 0.73

0.75 0.72

0.72 0.81

D. Bilyal
Degirmen(B)

(8 saat) 0.70 0.79
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5.5.4.1 Kat1 Hal Sinterlenmis Numunelerin Yogunlasma Davranislari

Kati hal sinterlemesi yoluyla sinterlenen numunelere ait oransal yogunluk degerleri
Tablo 5.9’da verilmistir. Bu verilerden goriildigi gibi numunelerde kati hal
sinterlemesi yoluyla tam yogunlasma saglanamamistir. Artan sinterleme siiresi
kaplanmis ve Ogiitilmiis tozlarda yogunlagmay: tesvik ederken, volfram

stirekliliginin en fazla oldugu elementel karigimlarda boyle bir artig gdzlenmemistir.

Tablo 5.10. 95W5Cu — 85W15Cu bilesim araliginda s1v1 faz sinterlen
biinyelerin oransal yogunluk degerleri

Bilegim 95W5Cu 90W10Cu 85W15Cu
e | 150 MPa 400 MPa | 150 MPa 400 MPa | 150 MPa 400 MPa

Siireg Pst Pr Pst Pr Py Py
Akimsiz

Kaplama (E) | 0.51 0.67 0.52 0.68 0.55 0.70

Elemental
Karisim 0.50 0.59 0.53 0.60 0.55 0.62
(EMkalin)
Atritor
Ogiitmesi (A) | 0.55 0.58 0.56 0.68 |0.56 0.70
(8 saat)
D. Bilyalt
Degirmen(B) | 0.50 0.57 0.52 0.71 0.54 0.73
(8 saat)

5.5.4.2 Sivi Faz Sinterlenmis Numunelerin Yogunlasma Davramslar

95WS5Cu — 85W15Cu bilesim araliginda degisik siireglerle hazirlanmis tozlardan elde
edilen biinyelerin, 1250°C’ta sivi faz sinterleme sonrasinda hesaplanan oransal
yogunluk degerleri Tablo 5.10°da verilmistir. Bu dederlerden de goriilebilecegi gibi
sdzkonusu bilesim aralify ve sicaklikta numunelerde nerdeyse gozardi edilebilecek
bir yogunlagma vardir. Artan presleme basinci toz pargaciklari arasindaki mesafeyi
azaltarak ve daha iyi bir paketlenmeye yolacarak, yogunlagmay: bir miktar artirsa da

numuneler tam yogunluktan son derece uzaktir.
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Nitekim bu numuneler tizerinde gerceklestirilen dilatometre calismalart da aym
dogrultuda sonuglar vermis olup, bdylesi son yogunluk degerleri icin siireglerin
karsilastirilmast ¢ok fazla bir anlam ifade etmemektedir. Bu nedenle incelenecek
bilesim araligt 90W 10Cu -50W50Cu olacak sekilde Cu igeriginin yiiksek oldugu bir
araliga kaydirilmisg ve Cu kaplama isleminin aglomerasyon kirici 6gtitme sonrasinda

yapilmasina karar verilmistir.

Tablo 5.11’de bu bilesim aralifinda elde edilen sinterleme sonuglart birarada
toplanmigtir. Bu tablodan da goriilebilecegi gibi s6z konusu sinterleme sicaklifi ve
mevcut kaplama sartlar1 i¢in ancak %50 Cu miktar1 gibi cok' yiiksek  bakir
miktarlarnda tam yogunluga ulagabilmek miimkiindiir. Bunun digindaki

miktarlarinda azalan Cu miktariyla oransal yogunluk degerleri diismektedir.

Tablo 5.12’de ise elementel olarak karigtirilmig ve kaplanmis tozlarin 90W10Cu
icerigi ve S50WS50Cu icerigi icin karsilastirmali oransal yoZunluk degerleri
verilmistir. Buradan da goriilebilecegi gibi kaplanmis tozlarda %50 Cu igerigi i¢in
diistik presleme basinglarinda bile yiiksek yogunlagma yogunlagsma sézkonusuyken
bu durum elementel olarak karigtinlmis tozlarda  artan presleme basinciyla
gerceklesmektedir. 90W10Cu sisteme igin tam yogunluk her iki durumda da elde

edilememistir.

5.5.5 Sinterlenmis Numunelerin Makro Etiidleri

5.5.5.1 Sinterleme Sonrasi Etiidler

Siv1 faz sinterlemesi sirasinda olugan sivi belli bir miktarin tizerine ¢iktiginda
numuneler tizerinde sekilsel bozukluklara neden olabilmektedir. Normal olarak
sinterleme sirasinda boyutsal bir degisim beklenmektedir. Bu yapidaki bosluklarin
ortadan kaldirilmas: ic¢in gerekli ve arzu edilen bir durumdur. Boyutsal ¢ekilme
olarak adlandirilan bu davranigin normalde ii¢ eksende de homojen olmasi ve

sikigtinlmis toz biinyesine verilen 6n seklin sinterleme sonrasinda korunmasi istenir.

Bu amacla degisik siiregclerden gecerek hazirlanan biinyelerin = sinterleme

sonrasindaki sekilsel biitlinliikleri, presleme basincinin ve bilesimdeki Cu miktarinin
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Tablo 5.11. 90W10Cu — S0W50Cu bilesim araliginda sivi faz sinterlenmis
kaplanmis tozlardan hazirlanmig biinyelerin oransal yogunluk degerleri.

Kaplanmis Presleme Oransal Oransal
Toz Basinci Ham Yogunluk Sinter Yogunluk

“‘“’”“"g;:;:w (MPa) P/ Pr Ps/ Pt
90W10Cu 150 0.61 0.62
400 0.68 0.70
600 0.74 0.76
75W10Cu 150 0.62 0.67
400 0.74 0.77
600 0.79 0.82
60W40Cu 150 0.65 0.83
400 0.79 0.89
600 0.84 0.85
50W50Cu 150 0.64 0.97
400 0.78 0.71
600 0.85 0.68

Tablo 5.12. 90W 10Cu ve SOWS0Cu bilesimleri i¢in kaplanmis ve elementel
toz karistmindan hazirlanmis biinyelerin oransal yogunluk degerleri

Siireg Presleme Kaplanmisg Elementel
Basinci Toz Karigim

Bilesim (MPa) Ps/ Pt Ps/ Pr
S50W50Cu 150 0.97 0.94
400 0.71 0.96

600 0.68 0.99

90W10Cu 150 0.62 0.65
400 0.70 0.72

600 0.76 0.74
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Sekil A.45°de 90W10Cu bilesiminde Cu kaplanmis tozlardan  hazirlanan
biinyelerin sinterleme sonrast goriintiileri yeralmaktadir. Sirasiyla 0.62, 0.70 ve
0.76 oransal yogunluk degerlerinin elde edildigi bu numunelerde, sinterleme
sonras1 gozlemlenen herhangi bir sekilsel bozukluk s6z konusu degildir.
Bununla  beraber oransal yogunluk degerlerinden anlasilacag: gibi etkin  bir
yogunlasma da gerceklesmemigdir. Numunelerin yas yogunluklarini  hesaba
katarak yapilan elde edilen yogunlagsma parametreleri sirasiyla %3.3, %5.5 ve
%7.8’dir. Artan presleme basincinin  etkisiyle sinterleme Oncesinde daha iyi
paketlenme neticesinde olugan numune yiikseklik farklarinin, sinterleme sonunda da

korundugunu sdylemek miimkiindiir.

Sekil A.46.da 75W25Cu bilesiminde Cu kaplanmig tozlardan hazirlanan
biinyelerin sinterleme sonrasi goriintiileri yeralmaktadir. Bu numunelerin sinterleme
sonrasinda yapilan yogunluk oOlgiimleri, artan presleme basincina gore sirasiyla
bu numunelerin 0.67, 0.77 ve 0.82 oransal yogunluk degerlerine ulastiklan
tespit edilmistir. Yine % 25 Cu iceriindeki sézkonusu numenelerde sekilsel bir
bozukluk gozlenmemektedir. Fakat sirasiyla % 13.2, % 11.5 ve % 14.6 olarak
hesaplanan yogunlagsma parametreleri. Daha diisiik basicta sekillendirilen numuneler

icin olusan sivi faz yogunlagma iizerine daha etkin olmaktadir.

Sekil A.47°de 60W40Cu bilesiminde  Cu kaplanmis tozlardan  hazirlanan
biinyelerin sinterleme sonrasi makro goriintiileri yeralmaktadir. Bu numunelerin
sinterleme sonrasinda yapilan yogunluk Olgiimleri, artan presleme basincina
gore sirasiyla bu numunelerin  sirasiyla 0.83, 0.89 ve 0.85 oransal yogunluk
degerlerine sahip olduklarini gostermektedir . Yiizde 40 bakir igerigindeki bu
numuneler incelendiginde 6zellikle 600 MPa’da preslenmis olan numunede kesitsel

olarak laminasyon ve iistten goriintiide gozlenen biiyiik bosluklar sézkonusudur.

Nitekim bu durum sdzkonusu numunenin yogunlugunda da diislis olarak kendini
gostermistir. Bu numunelerin yogunlagma parametreleri sirasiyla %52, %49 ve %7
olmustur. 600 MPa’da preslenen numunenin yogunlagma parametresindeki bu nispi
diislis de bir sorunun ifadesidir. Diger numunelerde herhangi bir sekilsel bozukluk

gozlenmemistir.
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Sekil A.48’de 50WS50Cu bilesiminde Cu kaplanmis tozlardan hazirlanan
biinyelerin sinterleme sonrasi makro goriintiileri yeralmaktadir. Bu numunelerin
sinterleme sonrasinda yapilan yogunluk Olctimleri, artan presleme basincina
gére sirastyla bu numunelerin  oransal yogunluk cinsinden 0.97, 0.71 ve
0.63 degerlerine sahip olduklarimi gostermektedir. Yiizde 50 bakir bilesimi igin
sinterleme sonrast ¢ok ciddi sekilsel farkliliklar s6z konusudur. 150 MPa’da
sinterlenen numune igin hafif bir sekilsel bozukluk dikkati ¢cekerken, 400 ve 600
MPa’da sinterlenen numunelerde numunelerin ilk sekli tamamen bozulmus ve
sisme gozlenmistir. Bu durumun etkisi numune yogunluklarinda da kendini
gostermektedir. Bu numunelere ait yogunlagma parametreleri sirasiyla % 91.4, -%

34.7 ve -% 151 olarak hesaplanmustir,

Sekil A.49, Sekil A.45-Sekil A.48 arasinda gosterilen numunelerin Cu
icerigine gore toplu halde gosterimidir. Kaplanmis tozlar i¢in sistemdeki Cu
icerigi arttikga yogunlagma artmakta, fakat artan presleme basincinin bu yogunlagma

davranigini olumsuz yonde etkiledigi rahatga takip edilebilmektedir.

Kaplanmis tozlarin SO0W50Cu bilesiminde presleme basincina karsi géstermis oldugu
bu duyarhlik, elementel karisim yoluyla hazirlanmis EMS50 ince tozlarmdan
hazirlanan biinyelerin sinterlenmesinde gozlenmemistir. $Sekil A.50’de verilen makro
gortinliilerden takip edilebilecegi gibi artan presleme basincinin etkisiyle makro
yapida sekil bozukluklar1 s6zkonusu degildir. Bu numunelerin oransal yogunluklari
sirastyla 0.94, 0.96 ve 1.00 olarak tespit edilmistir.Bu yogunluk degerlerinden yola
cikarak hesaplanan yogunlagsma parametreleri ise sirasiyla % 92.6, % 96.8 ve %

100°diir.

Sekil A.51°de 50W50Cu alagim bilesiminde kaplanmig ve elementel karisim
tozlarindan hazirlanip sinterlenen biinyelerin  karsilastirmali renkli fotografi
verilmistir. Sag tarafda kaplanmis tozlardan hazirlanmis numunelerin = sekil

bozuklugunun 6tesinde daha kirmizi goriintiileri dikkat gekicidir.

Yine kaplanmig tozlar ve elementel karigim olarak hazirlanan 90W 10Cu bilesiminde
hazirlanan biinyelere 50WSO0Cu bilesimine gelecek sekilde bakir sizdirmasi
yapilmustir. Sekil A.52’de bu amagla 150MPa basingta preslenen EM10 ince ve E10
numunelerinin - makro fotograflan1  verilmigtir. 1250°C’ta  H, atmosferinde

gergeklestirilen deney sonrasi numunelerin goriintiileri $ekil A.53’de verilmistir.
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Sekil.5.4 Gergek zamanli sinterleme deneyi goriintiileri
1070°C-1100°C.

5.5.5.2 Sinterleme Sirasindaki Etiidler

Bu calismalar perspektifinde, SOW50Cu bilesiminde kaplanmis tozlardan (ES0) ve
elementel karigimdan hazirlanan (EMSO ince) biinyelerin sinterleme davranisinin
gercek zamanli olarak izlenmesine karar verilmistir. Bu amacgla 150 MPa basing
altinda preslenen biinyeler yatay tiip firmina yerlestirilmis ve ger¢ek zamanh
gorlintii aygiti ile kuartz camdan izlenmistir. Deney sirasinda 1050°C’a kadar
10°C/dk’ ik hizla ¢ikilmig bu sicakliktan sonra 1100 °C’a kadar 1 °C/dk’lik bir hiz
Cu’mn ergimeye gectigi an1 daha iyi tespit edebilmek i¢in tercih edilmistir. Daha
sonra tekrar 10°C/dk’lik bir hizla 1250°C’a ulagilmis ve 1saat siire ile bekletilmistir.
Firin atmosferi olarak 700°C’a kadar N, atmosferi tercih edilirken bu  sicakliktan
sonra H, atmosferine gegilmistir. Bu deneye ait goriintiiler $ekil 5.4 ve 5.5’de
karsilagtirmali  olarak  verilmis olup goriintiilerde sagda yeralan numune
elementel karistmdan hazirlanmig  olami  iken, soldaki kaplanmis tozdan
hazirlanmistir.  Sekil 5.4’de, bu numunelerin 1070°C ila 1100°C arasindaki
goriintiileri yeralmaktadir. Buradan takip edilebilecegi gibi 1100°C’a kadar
numunelerde gozle takip edilebilen bir degisiklik yoktur. Sekil 5.58’de  bu
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1105°C 1109°C

1111°Ct 1113°C

1118°C 1120°C

1124°C | 1160°C

1180°C 1200°C

Sekil.5.5 Gergek zamanli sinterleme deneyi goriintiileri
1105°C-1200°C.

numunede sivi olusumu sdzkonusudur. Bundan 2 °C daha yukarida elde edilen
goriintiide ise numunenin ilk sekline gore dikkati ¢ceken onemli bir degisiklik sz
konusu iken, sagdaki numune hemen hemen ilk seklini korumaktadir. Bu noktadan
sonra kaplanmis tozdan hazirlanan numunede siirekli bir yogunlagsma goézlenirken bu
davranis elementel karisimdan hazirlanmis numunede ancak 1160°C’ta belirgin hale

gelmektedir. 1180°C ve 1200°C’ta bu iki numunenin arasindaki boyutsal fark

kapanmaktadir.
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5.5.6 Sinterlenmis Numunelerin Mikroyapisal Etiidleri

Sinterlenmis biinyelerin mikroyapisal karakterizasyonu optik mikroskop yardimiyla
yapilmistir. Goriintiiler sinterleme sicaklifina gore kati hal ve sivi faz sinterleme

basliklar altinda yorumlanmustir.
5.5.6.1 Kat1 Hal Sinterlenmis Numunelerin Mikroyapilari

Kat1 hal sinterlemesine tabi tutulan sistemlere ait 6rnek numinelerin mikroyapilari bu
boliimde incelenmistir. Sekil A.54’de 1050°C’ta 1 saat sinterlenen Cu kaplanmig W
tozundan hazirlanan 85W15Cu bilesimindeki E15 numunesine ait mikroyap:
goriintiisii yeralmaktadir. W taneleri arasindaki stireklilik oldukca yiiksektir.
Nispeten sart agirlikli bir goriintiiye sahip volframa gore kirmizi tondaki Cu fazi
mikroyapida oldukca dagimk bir goriintii ¢izmektedir. Biiyiik siyah bosluklar ise
gozenektir. Yapida etkin bir sinterleme ve buna bagli olarak iyi bir yogunlagsmadan
bahsetmek miimkiin degildir. Sekil A.55’de bu numunenin 8 saat sinterlemesi
sonrasinda elde edilen optik mikroskop goriintiisii yeralmaktadir. Bu numunede
kirmizi rengi ile bakir fazinin dagilimini takip etmek miimkiindiir. 1 saat
sinterlemeye gore Cu dagilmmnin  biraz daha iyi oldugu ve sari renkte goriilen
volfram taneleri arasindaki gozeneklerin sinterlemeye bagli olarak biraz daha
kiiciildiigiinden bahsetmek miimkiindiir. Nitekim Tablo 5.8’de belirtildigi gibi

numunenin oransal yogunlugu 0.72’den 0.79’a ylikselmistir.

Sekil A.56’da 1050°C’ta 1 saat sinterlenen Cu kaplanmis W tozundan hazirlanan
75W25Cu bilesimindeki E25 numunesine ait mikroyap: goriintiisti yeralmaktadir.
Buradan kirmizi rengiyle takip edilebilecegi gibi Cu dagilimi bir onceki bilesime
gore biraz daha homojen olmasina ragmen W siirekliligi oldukca fazladir. Yapida
siyah olarak goziiken gozeneklerde bir dnceki bilesime gore azalma sdzkonusudur.
Sekil A.57°de verilen 8 saatlik sinterleme sonrasi mikroyapt goriintiisi, Cu
fazinin daha fazla biraraya geldigini gosterirken W tanelerinin birlesme egilimleri
sonucu gozeneklerde bir azalma s6zkonusudur. Nitekim  numunenin oransal

yogunlugu 8 saatlik sinterleme sonrasinda ancak 0.76’dan 0.81’e ylikselmistir.

Sekil A.58’de 1050°C’ta 1 saat sinterlenen Cu kaplanmig W tozundan hazirlanan

60W40Cu bilesimindeki E40 numunesine ait mikroyapr goriintlisii yeralmaktadir.
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Burada W tanelerinin biiyiik bir kisminin Cu fazi ile kusatildigin1 ama gene de W
tane kiimelegsmelerinin oldugunu sdylemek s6zkonusudur. Birbirleriyle temas imkani
bulan W faneleri kati hal tasinim mekanizmalari yoluyla boyun verip biiyiime
egilimindedirler. Sekil A.59’da verilen 8 saat sinterleme sonrast goriintii ise yapinin
biraz daha homojen hale geldigini gostermektedir. Fakat 1 saat’te daha kiigiik olan
gozenekler biiyiime egilimine girmistir. Numunenin oransal yogunlugu bu siirecte

0.82’den 0.87’ye yiikselmigtir.

Sekil A.60°da 1050°C’ta 1 saat sinterlenen Cu kaplanmis W tozundan hazirlanan
50W50Cu bilesimindeki ESO numunesine ait mikroyap: goriintiisii yeralmaktadir.
Buradan da goriilebilecegi gibi mikroyapida W taneleri hemen hemen tamamen Cu
faz1 ile kusatilmistir. Birbirleriyle temas imkani bulan ¢ok az sayidaki W tanesi
bilyiime egiliminde olup W tane siirekliligi ¢cok azdir. Sekil A.61’de verilen 8 saat
sonrast sinterleme sonrasi goriintiide ilk olarak dikkati ¢ok biiyiik gozenekler
cekmektedir. Bunun disinda mikroyapi, 1 saat sinterleme sbnuglarlyla benzer bir
davramg gostermektedir.1 saat sonunda 0.84 olan yogunluk, 8 saat sonrasinda 0.89’a

yiikselmistir.

Sekil A.62 ve Sekil A.63’de 1050°C’ta 1 saat ve 8 saat sinterlenen EMI15 ince
numunelerine ait mikroyap: goriintiisii yeralmaktadir. Daha ince olan W tozunun ve
elemente] karigtm olarak hazirlamanin etkisi ¢ok net olarak bu numunede
gozlenmektedir. Cu fazi belli bolgelerde yogunlagsmis iken W taneleri azalan
parcacik boyutunun etkisiyle daha ¢ok temas imkani bulmaktadir. Burada ilgi ¢ekici
durum Sekil A.64’de 8 saat sinterleme sonucu elde edilen mikroyap: incelendiginde
ortaya ¢ikmaktadir. Yapida da Cu faz alanlan azalirken gézenek sayisinda artis
vardir. Bu durum artan sinterleme siiresinin etkisiyle Cu’in yapidan uzaklastiginin bir
gostergesidir. Gercekten de 8 saatlik sinterleme neticesinde numunenin oransal

yogunlugu 0.75’den 0.72’ye diigmuistiir.

Sekil A.65’de 1050°C’ta 1 saat sinterlenen EM15 kalin numunesine ait mikroyapi
goriintiisii yeralmaktadir. Daha kalin olan W tozunun kullanildigi bu karigimdan elde
edilen edilen goriintiide dikkatimizi ¢eken nokta nispeten yuvarlak goriintimdeki Cu
faz alanlaridir. Bu bilesimde dendritik Cu tozu kullanildigindan, Cu fazimin belli
bolgelerde Obeklendigini ve W tane temaslarini kusatma imkani bulamadigini

sOylemek miimkiindiir. 8 saatlik sinterleme sonucu Sekil A.66’da verilmis olup ¢ok
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ciddi buytikliikte gozenekler sézkonusu olup gene mikroyapida Cu fazinda dnemli
bir azalma sozkonusudur. Bu da yapidan siireye bagli olarak ciddi bir Cu
uzaklagmasinin sdzkonusu oldugunu ortaya koymaktadir. 8 saat sonrasinda yogunluk
0.72’den 0.73’e ¢ikmustir. Yani hemen hemen ayni seviyelerde ciddi bir yogunlagsma

sOzkonusu degildir.

Ogiitmenin kati hal sinterleme iizerine olan etkisi Sekil A.67 ila Sekil A.68 arasinda
yeralan mikroyapt fotograflarindan gozlemlenebilmektedir. Atritdrde Ogiitiilmek
suretiyle hazirlanan 85W15Cu bilesimindeki A158 numunesinin 1 saat’lik siv1 faz
sinterlemesi sonucunda elde edilen mikroyapt fotografi Sekil A.66.’da verilmistir.
Deformasyonun etkisiyle mikroyapisal homojenizasyon artmis olsada gdzenekler ¢ok
fazladir. 8 saatlik sinterleme sonucu elde edilen goriintii Sekil A.67°de verilmekte
olup 6zgiin bir mikroyapis1 sozkonusu degildir. Yogunluk 6l¢iimlerinden oransal

yogunlugun 1saat’te 0.72’den 8 saat sonunda 0.81’e arttigini1 gostermektedir.

Diizlemsel bilyal1 degirmende ogiitiilmek suretiyle hazirlanan 85W15Cu
bilesimindeki B158 numunesinin 1 saat’lik sivi faz sinterlemesi sonucunda elde
edilen mikroyap1 fotografi Sekil A.68.’de verilmistir. Deformasyonun etkisiyle
mikroyapisal incelme sozkonusudur. 8 saatlik sinterleme sonucu elde edilen goriintii
Sekil A.69°da verilmekte olup gene gelismis bir mikroyapr sozkonusu degildir.
Yogunluk dl¢iimlerinden elde edilen degerler bu numuneler igin oransal yogunlugun
lsaatte 0.70 degerinden 8 saat sonunda 0.79’a arttigim gostermektedir. Ogiitme

sliresine gore artan gozenekler burada da dikkati ¢ekmektedir.

Kat1 hal sinterleme siirecleri genel olarak degerlendirildiginde tiim alagim bilesimleri
ve secilen toz hazirlama siiregleri bazinda kati hal sinterlemenin tam yogunluga
ulagmak igin i¢in etkisiz oldugunu s6ylemek miimkiindiir. Ayrica sinterlemenin
etkinligini artirmak i¢in uzatilan sinterleme siiresi muhtemelen sistemden uzaklasan
bakirin yolagtifi gozenek artisina neden olmustur. bu durum ozellikle bakir
miktarinin nispeten az oldugu 85W15Cu sistemlerinde ¢ok daha belirgindir.
Sistemdeki bakir, sinterleme sicaklifinin bakirin ergime sicakliginin altinda fakat
yakin bir sicaklik olmasinin da etkisiyle muhtemelen buharlagsma yogunlasma
mekanizmasi yoluyla yayimim gostermektedir. Sinterleme atmosferi duragan degildir

ve gaz akigt ile yatay tiip firmin i¢ kismu stipiiriilmektedir. Bu gaz akisi da
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muhtemelen bu mekanizmaya destek olmaktadir. Yiiksek bakir igériklerindeki

bilesimler i¢in kaplanmis tozlarin sinterleme sonuglari umut vericidir.

5.5.6.2 Sivi Faz Sinterlenmis Numunelerin Mikroyapilar:

Sivi faz sinterleme islemi daha 6ncede bahsedildigi gibi Cu’in ergime sicaklig
iizerinde olan 1250°C’ta yapilmistir. Sekil A.70’de 85W15Cu bilesiminde degisik
slireclerle hazirlanan tozlardan yola ¢ikilarak elde edilen biinyelerin 150MPa ve 400

MPa’daki mikroyapisal davraniglar1 karsilagtirmali olarak incelenmistir.

Buradan goriildiigti gibi artan presleme basinci gozenekleri azaltsa da gelismis bir
mikroyap1 sozkonusu degildir. Numunelerin yogunluk degerleri oldukg¢a diisiiktiir.
Sivi faz olusumuyla birlikte Cu yogun bolgeler kilcal kuvvetlerin etkisiyle etrafa
dagilmaktadir ve ilk konumlari gozenek haline gelmektedir. Artan basing bu
gozenekleri azaltmaktadir. % 85W’dan daha fazla W iceren sistemlerde yogunlasma
degerleri ¢ok daha kot olup mikroyapisal gelisim benzer sekilde
tamamlanamamgtir. 11k gergeklestirilen deneylerden biri olan bu deney setinde
ozellikle E15 numunesinde beklenenden daha ¢ok W-W temasina rastlanmasi
nedeniyle, kaplama sirasinda W tozlarimin aglomerasyonunun 6niine gecebilmek igin
W tozlari kaplama islemi oncesi aglomerasyon kirici oglitmeye tabii tutulmasina
karar verilmistir. Ayrica % 5-15Cu arasindaki bakir igeriklerinde kaplamanin etkisini
gbrmenin pek de kolay olmadigi anlagildigindan deneyler 10-50Cu igeriklerine
kaydirilmigtir. Ogiitme setleri, hem W parcacik boyutunda nemli degismelere neden
olmalar1 hem de 6glitme ortaminda gelen gegis elementi kirlenmelerinin W’ aktive

edilmis sinterleme davranigina destek olacagindan karsilastirmadan ¢ikarilmistir.

Sekil A.71’de, Sekil A.45’de makro fotograflar1 verilen 90W10Cu bilesimindeki
kaplanmis tozlardan hazirlanan numunelere ait mikroyap: fotograflari yeralmaktadir.
Makro fotograflarda numunelerin dis sekillerinde sinterleme sonrasi sekil bozuklugu
gozlenmemistir.  Optik  mikroskop altinda  gergeklestirilem  mikroyapisal
incelemelerde 150 MPa presleme basincinda gergeklestirilen sikigtirma islemi
sonrasinda sinderlenen numunenin mikroyapist olduk¢a gelismigtir. Fakat artan
presleme basincinin 90W10Cu bilesimi icin W-W temaslarin artirdigini sdylemek
miimkiindiir. Oyle ki W parcagiklar lizerine kaplanan siinek Cu tabakasi artan
presleme basinciyla parcalanmakta ve W-W temaslarimi artirmaktadir. Bunun

neticesinde Sekil A.71°de 400 MPa ve 600MPa sikistirma basinglarinda preslenen
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numunelerin sinter sonrast mikroyapilarindan goriilebilecegi gibi W-W temaslar
artmakta ve yapinin sinterlenmesi W-W temaslan lizerinden gergeklesmektedir.
Neticede artan sikisirma basincina bagli olarak yapida gozenek boyutlan

kiictilmekte ve sayilari artmaktadir.

W tane biiyiimesi, ya kaplama sonras! ortaya ¢ikan iri aglomereler iginde birbirleriyle
temas imkani1 bulan ya da presleme basincinin etkisiyle siinek bakir tabakasinin
siyrilmasiyla ortaya ¢ikan W-W temaslarindan ger¢eklesmektedir. Bu temaslarin
artmasi s1vi olusumuyla birlikte gergeklesen yeniden diizenlenme kontrollii
yogunlagmay: frenlenlemekte ve W-W kati hal sinterlemesini tesvik etmektedir.
Fakat sinterleme sicakhg biinyenin volframin  kat1  kontrollii  sinterleme
mekanizmalariyla tam yogunlukta sinterlenebilmesi i¢in oldukga diigiiktiir. Fakat
yine de elde edilen sinterlenmis yogunluk degerleri presleme basincinin artmastyla
yiikselmektedir. Bunun nedeni biinyedeki % 10’luk bakir miktarinin sadece yeniden
diizenlenme siiregleriyle yogunlagsma igin yeterli olmamasidir. Bu bilesim igin
kaplama isleminin yeterince basarili olmamasi neticesinde diisiik basinglarda bile

olusan W-W temaslar1 yeniden diizenlenmeye kars1 direnci tesvik etmekte ve sonugta

W temaslarindan gergeklesmektedir. Bu temaslarin artmasi neticede mikroyapisal
gelisimi engellemekte ve bu da yapidaki poroziteyi artirmaktadir. Artan W temaslari
yapi i¢inde sivilasan bakirin uzaklagmasi neticesinde olugan biiyiik gézenekler ve bu

gozenekler arasinda gelismis bir mikroyap: gézlenebilmektedir.

Sekil A.72.’de, Sekil A.46’da makro fotograflari verilen 75W25Cu bilesimindeki
kaplanmis tozlardan hazirlanan numunelere ait mikroyapi fotograflari yeralmaktadir.
Bu numunelerin makro fotograflarinda da goriildiigii gibi sinterleme sonras: sekil
bozuklugu gézlenmemistir. Bu numunelere ait mikroyapilarda W taneleri arasinda
artan presleme basincina ait bir temas artis1 burada da dikkat gekmekle beraber artan
Cu igerigi nedeniyle ¢ok belirgin degildir. Fotograflarda da goriildiigii gibi artan
presleme basinglarinda mikroyapida daha iri gozeneklere rastlanmigtir. Mikroyapi
tam yogunlasma gostermemekle birlikte artan Cu miktariyla birlikte W-W temaslari

azalmaktadir.

Sekil A.73’de, Sekil A.47°de makro fotograflar: verilen 60W40Cu bilesimindeki
kaplanmis tozlardan hazirlanan numunelere ait mikroyap: fotograflari yeralmaktadir.

Bu numunelerinde makro fotografindan takip edilebilecegi gibi 6zellikle 600 MPa’da
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sinterlenen numunede laminasyon ve yiizeyde bogluklar gozlenmistir. $ekil A.73’de
verilen mikroyapilar incelendiginde bu davranigla ilgili ¢ok net bir veri elde
edilememesine ragmen artan W basinciyla o6zellikle 600 MPa’da sinterlenen

numunede W tane sekillerinin degistigi gortilmektedir.

Sekil A.74’de, Sekil A.48’de makro fotograflart verilen SOW50Cu bilesimindeki
kaplanmis tozlardan hazirlanan numunelere ait mikroyapi fotograflar yeralmaktadir.
Bu numunelere ait makro fotografindan takip edilebilecegi gibi tzellikle 400 ve 600
MPa preslenen numunelerde sinterleme sonrast anormal gekil bozukluklar
gozlenmistir. Mikroyapt fotograflar1 incelendiginde bunlarin artan W-W
temaslarindan kaynaklanmadig, ¢iinkii sézkonusu bilesimdeki Cu miktar1 nedeniyle
artan presleme basinciyla bdyle bir temas artis1 yaratilamayacagi agiktir. Ozellikle
600 MPa’da sinterlenen numuneye ait mikroyapi fotografindan goriilebilecegi gibi
yapida gozenek olarak tammlanamayacak ¢ok iri yariklar gozlenmigtir. Bu yariklar
stvi olusumu sonrasinda degil muhtemelen sinterleme 1sitmasi sirasinda, biinye
icerisinde toz pargaciklar1 arasinda yliksek presleme basincinin etkisiyle gerilme
konsantrasyonunun yiiksek oldugu bolgelerde bakirin genlesme davranisi nedeniyle

olusmustur.

Sekil A.75’de, Sekil A.50’de makro fotograflar1 verilen SOW50Cu bilesiminde fakat
kaplanmis tozlar yerine W ve Cu elementel toz karisimindan hazirlanan numunelere
ait sinterleme sonrast mikroyap: fotograflar1 goriilmektedir. W pargacik boyutunun
kiiciik olmasi nedeniyle sureklilik ¢ok daha fazla olup kaplanmig tozdan hazirlanmis
olanla mikroyapilar oldukca farklilik gostermektedir. Kiigiik W pargagiklari
birbirleriyle temas ederek olusturduklart baglar suretiyle yapinin rijitliginin

bozulmasininin 6niine gegmektedir.

Sekil A.53’de sizdirma sonrasi makro goriintiisii verilen numunelere ait mikro
yapi goriintiisii Sekil A.76’de - Sekil A.77°de verilmektedir. Cu  kaplama {izerine
yapilan sizdirma isleminde W — W tane ayrimlar1 elementel karistirmaya gore kiyas
gotlirmeyecek kadar fazla olmasina ragmen, dogrudan Cu kaplama yoluyla
50W50Cu bilesiminde hazirlanandan fazladir. Elementel karistirma  yoluyla
hazirlanan tozun iizerine yapilan sizdirmanin etkisi, dogrudan SOW50Cu bilesinde
hazirlanan ile karsilastinldiginda oldukca farkli mikroyapilar goze carpmaktadir.

Sizdirma ¢ok ciddi bir W-W tane ayrimi saglayamamis ve yapidaki gozenekleri
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doldurmustur. Sekil A.77°de verilen yiiksek biiytitmeli goriintiilerde bu durum ¢ok
daha net olarak belli olmaktadir. Her iki numunede de %3 civarinda bir agirlik kaybi
sozkonusudur. Bu durum hedeflenenden daha az bakirin sisteme girdigini
gostermektedir. Fakat her iki numunede de tam yogunlasmaya ulasiimistir. Bu durum
Sekil A.71°de mikroyapist verilen kaplanmis tozlardan hazirlanan 90W10Cu

alasiminin ilave Cu katkisiyla yogunlasdigim gostermesi bakimindan ilgingtir.

S1vi faz sinterlemesiyle ilgili olarak irdelenen son mikroyapisal goriintiiler Sekil 5.4
ve 5.5’de goriintiileri verilen, gecek zamanli sinterleme deneyinde gozlemlenen
numunelere aittir. Sekil A.78 ve Sekil A.79°da bu numunelere ait mikroyapi
goriintiileri yer almaktadir. Bu numunelerle aym1 gegmise sahip Sekil A.74 ve Sekil
A75’de mikroyap: goriintiileri verilen numunelerden elde edilen mikroyapi
goriintiileri de nitekim birbirine ¢ok benzerdir. Kaplanmis tozdan hazirlanmis olan
numunede W-W ayrimlan olduk¢a belirgindir bu numunede siirekli bir Cu fazi
varken; Sekil A.79’da verilen yiiksek biiytitmelerden daha iyi takip edilebilecegi gibi
bunu elementel karisimdan hazirlanmis numune i¢in sdylemek miimkiin degildir. W-
Cu sisteminde ¢6ziiniirliik ihmal edilebilecek seviyelerde oldugundan sivi olusumuna
kadar olugan W-W baglarinin, sivi olusumuyla birlikte koparilma ihtimali yoktur.
Fakat bakir miktar1 ¢cok fazla oldugundan yeniden diizenlenme yogunlasmasi biiyiik
gruplar halinde biraraya gelen W tanelerinin siireksizlik gosterdigi bolgeler

izerinden yiirtimektedir.

5.5.7 Sinterlenmis Numunelerin Karsilastirmah Sertlik ve Elektrik Iletkenlikleri

Kat1 hal sinterlemesine tabi tutulmus numunelerin yogunluk degerleri Tablo 5.8’de
de belirtildigi gibi olduk¢a diigtiktiir. Bu numunelerin icerdikleri gozenek
miktarlarinin  yiiksek olmasi nedeniyle ¢ogunun sertlik degeri 6l¢iim yapilan
Rockwell B ve F sertlik skalasinin diginda kalmigtir. Bu numunelerin Slgiilen elektrik
iletkenligi 6l¢timleride tam yogunlagmis numunelere kiyasla oldukga diislik degerler
vermektedir. Tablo 5.13’deki degerler gozoniinde bulunduruldugunda genel egilim
artan sinterleme stiresiyle elektrik iletkenliginin artmast: yoniindedir. Buna tek
istisna elementel karisimla hazirlanmis tozlardir. Ogiitiilmiis tozlardan hazirlanan
numunelerde ise elektrik iletkenligi diger siireglere gore biiyiik olglide diisiis
gostermektedir. Bilindigi gibi yapinin igerisine giren yabanci atomlar elektrik
iletkenligini diistirmektedir. Bu nedenle 6giitme ortamindan gelen kirliliklerin boyle

bir davranmisa yolactig: diisiiniilmektedir.
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Tablo 5.13. 1250°C’ta kat1 hal sinterlenmis numunelerin lgiilen elektrik
iletkenligi degerleri (% IACS).

Bilesim 85W15Cu 75W25Cu 60W40Cu 50W50Cu

l1saat 8saat | 1saat 8saat | I1saat 8saat | 1saat 8saat
Siireg
Akimsiz
Kaplama (E)

15.58 1778 | 21.83  23.94] 20.24 29412042 2258

Elemental
Karisim
(EMkalin)
Elemental
Karisim
(EMince)
Atritor
Ogiitmesi (A)
(8 saat)

D. Bilyal
Degirmen(B)
(8 saat)

2024  19.89

20.07 19.54

12.32 1461

12.28 14.08

Tablo 5.14. 1250°C’ta s1vi faz sinterlenmis numunelerin Slgiilen elektrik
iletkenligi degerleri (% IACS).

Presleme Basinci % Teorik Elektrik [letkentigi Sertlik
400MPa Yogunluk % IACS HRg
EM15 0.62 21.39 20.05
E15 0.70 20.07 21.92
A158 0.70 15.85 31.38
B158 0.73 16.02 36.53

Tablo 5.14’de 85W15Cu bilesimindeki sivi faz sinterlenmis numunelerin 6lgiilen
sertlik ve elektrik iletkenligi ol¢limleri teorik yogunluk degerleriyle karsilastirmali
olarak verilmistir. Burada da diisik yogunluklar nedeniyle elde edilen sertlik ve
elektrik iletkenlik degerleri bu alagimlarin tam yogunlukta olanlarindan oldukga
uzaktir. Gene 6giitiilmiis tozlarin elektrik iletkenlik degerleri digerlerine gore diisiik
fakat sertlik degerleri yliksek bulunmustur. Bu sertlik artis1 6giitme islemine bagl

olarak mikroyapida gergeklesen pargacik boyutu incelmesine baglanmustir.
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Tablo 5.15 90W10Cu ~ 5S0W50Cu bilesim aralifinda siv1 faz sinterlenmis
kaplanmis tozlardan hazirlanmis biinyelerin yogunluk degerleri.

Kaplanmig Toz Presleme % Teorik Elektrik
Basinci Sinter Sertlik letkenligi
Bilesim (MPa) Yogunluk HRp @ IACS)
90W10Cu 150 0.62 <10 12.85
400 0.70 <10 17.43
600 0.76 <10 21.39
75W25Cu 150 0.67 <10 18.75
400 0.77 <10 26.41
600 0.82 <10 28.35
60W40Cu 150 0.83 15.3 29.93
400 0.89 36.1 35.39
600 0.85 25.5 44.89
50W50Cu 150 0.97 52.5 39.61

Tablo 5.16. 90W 10Cu ve 50W50Cu bilesim araliginda degisik siireclerle
hazirlanan biinyelerin sivi faz sinterlenmis biinyelerin karsilagtirmall
yogunluk, sertlik ve elektrik iletkenligi 6l¢iimleri.

Ozellik . . Elektrik
% Teorik Sertlik (HRg) fletkenligi
o Yogunluk (% 1ACS)
Bilesim
90W10Cu
E10 0.62 <10 12.85
90W10Cu
EM10ince 0.65 <10 13.56
50W50Cu
E50 0.99 52.50 39.61
50W50Cu
EMS50ince 0.97 58.90 40.49
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Tablo 5.15’de artan Cu miktarina bagli olarak kaplanmus tozlardan hazirlanan
biinyelerin, degisik basinglarda sinterlemesi sonrasinda elde edilen sertlik ve elektrik
iletkenligi degerleri sunulmustur.Yogunlagmanin diisiik oldugu numunelerde sertlik
degerleri oldukca diistiktiir. Elektrik iletkenligi ol¢limleri ise artan yogunlagma ve
bakir miktar1 i¢in yiikselmektedir. 50WS50Cu bilegimi i¢in, Sekil 5.51’de de
gosterildigi gibi numunelerde meydana gelen sekilsel bozukluklar nedeniyle saglikli

olciimler alinamadigindan Tablo5.14’de belirtilmemistir.

Tablo 5.16’da 90W10Cu ve 50WS50Cu bilesimlerinde kaplanmig ve elementel
karistirma suretiyle hazirlanmis tozlarin karsilagtirmali sertlik ve elektrik iletkenligi
degerleri verilmistir. Buradan da goriildiigii gibi, SOWS50Cu bilesimi i¢in kaplanmis
tozdan numunenin sertligi elementel karigtirma ile hazirlanmis toza gore daha
diistiktiir. Buna ragmen elektriksel iletkenlik degerleri hemen hemen aym

seviyededir.
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6. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

W-Cu sistemi tizerine yapilan galigmalarda elde edilen genel sonuglar ve odneriler

agagida Ozetlenmistir.

1) W tozlarmin Cu ile kaplanma siireci olarak akimsiz kaplama yontemi seg¢ilmistir.
Alternatif olarak denenen elektrolitik kaplama ve fiziksel buhar birikimi yontemleri
her ne kadar teorik olarak uygun yontemler olsa da On caligmalarda W tozlan
tizerine Cu kaplama bu yontemlerle gergeklestirilememistir. Yapilan optimizasyon
deneyleri sonrasinda akimsiz kaplama yonteminin, kaplama miktari agisindan
cozeltiye gerekli yiikklemenin rahatlikla yapilabilecedi ve reaksiyonun otokatalitik
olarak gerceklesmesi nedeniyle hedef bilesimin en az sapma ile elde edilebilecegi

bir yontem oldugu anlagilmistir.

2) Kaplama islemi sirasinda, mikron seviyelerinde pargacik boyutuna sahip tozlarin
birbirlerinden bagimsiz olarak ¢o6zelti icerisinde askida kalmalarinin saglamak en
Oonemli problem olmustur. Ayrica W toz pargaciklarinin aglomerasyon egilimleri bu
problemin ¢6ziimiinti giiglestirmistir. On deneyler sonucunda W tozlarmin sadece
¢ozelti igerisinde aglomerasyon olugturmadigi, biiyiik bir kisminin iiretim sonrasinda
aglomerasyon halinde oldugu anlagilmig ve tozlar kaplama oncesi aglomerasyon

kirict 6giitmeden gecirilmistir.

3) Baglangigta 95W5Cu ila 85W15Cu bilesim araliginda gergeklestirilen kaplama
deneyleri sonrasindaki mikroyapisal gozlemler, W pargaciklar1 iizerinde Cu
birikiminin ¢ok homojen olmadigin1 ve Cu birikimlerinin tercihen W toz
parcaciklarinin birbirleriyle temas noktalarina agirlikli olarak yogunlastigini ortaya
koymustur. Gergekten de bu bilesim aralifinda gercgeklestirilen sinterleme ¢alismalari

kaplanmuis toz etkisini ortaya koymaktan uzak sonuglar vermistir.

4) Mevcut yontemle daha yiiksek Cu miktarlarinin kaplanmasi sonucunda, W toz
parcaciklarinin tek baslarina olmasa bile aglomere gruplar1 halinde Cu kaplandigi ve

W-W ayriminin nispeten yiiksek oldugu kaplanmig kompozit tozlar elde edilmistir.
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Bu tozlarin kesitleri iizerinden yapilan mikroyapisal gozlemlerde kaplama tabakas:
gozlemlenmistir. Tozlar iizerine gergeklestirilen X-Isinlar1 difraksiyon neticelerinde
kaplanmis tozlardan elde edilen sonuglar, ayn: bilesimde elementel karistirma ile
hazirlanmis olanlara nazaran daha yliksek Cu pikleri vermistir. Yine taramal
elektron mikroskobu altinda EDS analiz iinitesi yardimiyla gerceklestirilen
olgiimlerde, kaplanmms tozlarda alasim bilesiminin izerinde Cu miktarina
rastlanmigtir. Tim bu bulgular kaplama islemi sonrasinda yiizeylerdeki Cu

konsantrasyonun, genel alagim bilegiminin tizerinde oldugunu ortaya koymaktadir.

5) Kaplanmis tozlarin sinterleme davranislariyla karsilagtirmak iizere hazirlanan
tozlar elementel olarak karstinlmig ya da oOgiitiilmiistiir. Yapilan mikroyapisal
gozlemlerde elementel karisim yoluyla hazirlanan sistemlerle bilesim homojenligin
diisiik oldugu buna karsin 6glitiilmiis sistemlerde bilesimsel homojenligin yiiksek

olmasina karsin toz parcagiklari tizerinde ¢ok ciddi deformasyonlar gdzlemlenmistir.

6) Degisik siireclerle hazirlanan bu tozlarin yiiksek sicaklik davranislari DTA
calismalanyla incelenmis ve Cu ergime sicakligina kadar olan davranislarda
farkliklar gozlenmis ve bu durum fakli yontemlerle hazirlanan tozlarin 1si1l iletim
farkliliklarina baglanmigtir. Ozellikle 0 — 500°C araliginda kaplanmig tozlarin
digerlerine gore daha yiiksek 1s1 iletim davranis: gosterdigi gdzlemlenmistir. Ayrica
ogiitilen numunelerde deney sonrasinda tespit edilen agirhik kaybinin, 6gilitme

strasinda sisteme girebilecek kirliliklerden kaynaklandigi sonucuna varilmistir.

7) Tozlarin presleme sonrasindaki yliksek sicaklik davranislari dilatometrik etiidlerle
gerceklestirilmigtir. Literatiirde hidrojen hastaligi olarak da bilinen Cu igeren
sistemlerde 600°C’a kadar sisme davranisi, bu calisma sirasinda da gozlenmistir.
Artan presleme basinciyla bu davranigin azalmasi, biinyenin daha siki bir sekilde
biraraya geldiginde bu genlesmeye direng gostermesini saglamaktadir. Nitekim
hidrojen yerine azot altinda yapilan ¢alismalar bu davranigin gegikmeli olarak
gergeklestigini ortaya koymaktadir. Bu davranisa 1sitma hizinin bir etkisi olmadigi da

ortaya konmustur.

8) %10 Cu bilesimi tizerindeki ¢aligmalarda kaplanmis tozlar, elementel tozlardan
daha ¢ok gekme davranist gostermistir. Bu durum sikistirilmig biinye igerisinde sivi
faz olugsumu Oncesinde W-W temaslarinin 6nlenmesi ya da azalmasi durumunda,

volframin kati hal sinterlemesinin frenlenebilecegi ve sistemde ilk sivi olusumuyla
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birlikte yeniden diizenlenme siireclerinin daha etkin olmasiyla alakalidir. Ama
kaplanmis toz 6rneginde W-W temaslarint azaltirken mikroyapida tesvik edilen Cu-
Cu temaslarinin ozellikle yliksek Cu iceriklerinde sinterleme igin itici giig
olusturabilecegi ortaya konmustur. Nitekim kat1 hal sinterleme c¢alismalarinda elde

edilen sonuglar bu bulgulart dogrulamaktadir.

9) S1v1 faz sinterleme siireglerinde yiiksek yogunluk degerleri diger parametrelerden
bagimsiz olarak daha yiiksek Cu igeriklerinde elde edilmistir. Bu yeniden
diizenlenme sirasinda olusan sivimn etkinligi ile yakindan alakalidir. Ilging olarak
literatiirde ancak %90 seviyeleride Cu igeriklerinde rastlandig1 belirtilen numune
sekil bozukliklari, kaplanmis tozlardan hazirlanan numunelerde %50 Cu
seviyelerinde gerceklesmistir. Artan presleme basinci bu sekil bozukluklarini daha da

olumsuz yonde etkilemistir.

10) Gergek zamanl: sinterleme deneyinde Cu kaplanmig tozun yeniden diizenlenme
sirasinda gosterdigi davramig, elemental kanstirilmis tozla karsilagtirmali olarak
incelenmigstir. kaplanmis tozdan hazirlanan sistemde sivi olusumuyla birlikte daha
hizli bir ¢ekilme gozlenirken bu durum elementel karisimdan hazirlanan biinyede
anlik cekilme yerine daha yavas ve zamana bagli bir yogunlagsma gerceklesmistir. Bu
durum sinterleme sirasinda sivi faz olusum sicakligina kadar W-W temaslarinda
ciddi bir kat1 hal yaymimi oldugunu ve bu baglarin Cu gibi ¢oziiniirlitkk gdstermeyen

bir s1v1 faz yardimiyla kolay kolay kirillamayacagini ortaya koymaktadir.

11) Mikroyapida sinterleme Oncesinde olusan W-W temaslarini daha iyi ortaya
koymak icin 90W10Cu bilesimde kaplanmig ve elementel karigtm tozlarindan
hazirlanan  biinyelere, 50W50Cu bilesimine gelecek sekilde infiltrasyon
uygulanmistir. Elementel olarak karistirilmis bilinye, dogrudan elementel tozlardan
50W50Cu bilesimindeki biinyeden W-W temaslarinin arttig1 bir mikroyapiya neden
olmustur. Halbuki, kaplanmig tozdan hazirlann biinyenin infiltrasyon sonrasi
mikroyapisi, dogudan S50WS50Cu bilesiminde hazirlanan mikriyapiya oldukga
yakindir.

12) Etkin yogunlagmanin saglanamadii numunelerde ya ¢ok diisiik sertlik degerleri
Olglilmiis ya da olglimler skala diginda kalmistir. Bu durum yapidaki gozeneklerin
sonucudur. Genellikle artan yogunluk degerleri i¢in, elektrik iletkenliginin arttigi

gozlenmigtir. Yiiksek yogunluktaki numunelerin sertlik ve elektrik iletkenlik
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degerleri literatiirle uyum igerisindedir. Oglitme islemleriyle hazirlanan numunelerin
elektrik iletkenlik degerleri benzer 6zellikteki numunelerden diisiik bulunmus ve bu

durum 6glitme ortamindan gelen kirlenmeye baglanmigtir.

13) W-W temaslarinmninin  fazla oldugu elementel karigim yoluyla hazirlanip
sinterlenmis numuneler ile aynmi bilesimdeki kaplanmig tozlardan hazirlanip
sinterlenmis numuneler arasinda ¢ok ciddi elektriksel iletkenlik farkina
rastlanmamugtir. Bu durum elektrik iletkenlik dl¢timiiniin Eddy akimi prensibine gore
yapilmis olmasina baglanmistir.Béylesine bir farklilig1 ortaya koyacak caligmanin
mevcut kiiglik numuneler yerine daha biiylik numunelerin tizerinden yapilmas: hatta
elektrik iletkenligi yerine dogrudan 1s1l iletkenlik Gl¢timlerinin gerceklestirilmesi bu
yonde daha iyi bir kargilagtirma imkani sunacaktir. Bu c¢alisma kapsaminda elde
edilen bulgulardan ileriye yonelik olarak yapilabilecek ilging noktalara asagida

deginilmistir.

14) Ozellikle % 10 ve daha altinda bakir iceren bilesimlerde daha homojen bakir
kaplamas1 yapmak bu c¢alismada miimkiin olmamistir. Bu nedenle bu c¢alisma da
denenmeyen kimyasal buhar birikimi (CVD) gibi gaz fazi yontemleri bu amagla

denenebilir.

15) Bu caligmada, Cu kaplanmis tozlarin kati hal sinterleme calismalart normal
koruyucu atmosfer sartlarinda gaz alt1 sinterleme c¢alismalariyla sinirlandinilmigtir.
S6z konusu sistemde oOzellikle yiiksek bakir iceriklerinde sicak pres ya da sicak
izostatik presleme calismalari  sinterleme sicakligim duisiirecek yonde olumiu

sonuglar dogurabilir.

16) Bu caligmadan elde edilen sonuglar agir alagim sistemlerinde kaplama iglemiyle
segregasyon probleminin Oniine gecilebilecegini ortaya koymaktadir. Bu durum

benzer problemlerin yasandig: sistemler i¢in umut vericidir.

17) Ayrica toz kaplama iglemi volfram tozlarimin paketlenebilirlik 6zelliklerini
olumlu yonde artirmistir. Teorik olarak ii¢ degisik tane boyutunda toz kullanarak
%81 oraninda  bir yogunlugu en uygun paketlenme sartlarinda saglamak
miimkiinken [20] pargagiklar arast siirtiinme ve aglomerasyon nedeniyle bu degerlere

ulagmak pratikte miimkiin degildir. Bu noktada bir ¢ok sistemde kaplanmig toz
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yaklagimiyla hazirlanmis tozlarin paketlenebilirlik ozelliklerini artirmak miimkiin

olabilir.

18) Ozellikle mekanik alasimlanmis ve nano boyutta tozlar iceren sistemlerin
preslenmesi ¢ok problemlidir. Tozlarin alagim sisteminde kullanilacak bir katkiyla
kaplanmast suretiyle biraraya getirilmesi mikroyapida nano o&zelligin iriine

yansitilabilecegi 6zgiin 6zelliklere sahip malzemelerin tiretimine yardimei olabilir.
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EKLER

Ek - A : Sekiller

Sekil A2 EM15 numunesi SEM 1000X BEI presleme sonras: kesit goriintiisti.
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Sekil A.3. EM15 numunesi SEM 5000X SEI presleme sonrasi kesit goriintiisi.

Sekil A4. EM15 numunesi SEM 5000X BEI presleme sonrasi kesit goriintiisi.
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Sekil A.S. A158 numunesi SEM 1000X SEI presleme sonrasi kesit goriintiisii.

Sekil A.6. A158 numunesi SEM 1000X BEI presleme sonrasi kesit goriintiisii.
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Sekil A.7. A158 numunesi SEM 5000X SEI presleme sonrasi kesit goriintiist.

Sekil A.8. A158 numunesi SEM 5000X BEI presleme sonrasi kesit goriintiisii
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Sekil A.9. B158 numunesi SEM 1000X SEI presleme sonrasi kesit goriintiisii.

Sekil A.10 B158 numunesi SEM 1000X BEI presleme sonras1 kesit goriintiisii.
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Sekil A.11 B158 numunesi SEM 5000X SEI presleme sonrasi kesit goriintiisti.

Sekil A.12  B158 numunesi SEM 5000X BEI presleme sonrasi kesit goriintiisi.
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Sekil A.13 E15 numunesi SEM 1000X SEI presleme sonrasi kesit goriintiisi.

Ll RV RN s B

Sekil A.14 E15 numunesi SEM 1000X BEI presleme sonrasi kesit goriintiisii.
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Sekil A.15 E15 numunesi SEM 5000X SEI presleme sonrasi kesit gortintiisii.

Sekil A.16 E15 numunesi SEM 5000X SEI presleme sonrasi kesit gortintiisii.
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38kU ¥7.584

Sekil 5.17 E15 numunesi SEM 7500X BEI presleme sonrasi kesit goriintiisii.

SEI (a)
Sekil 5.18. E15 numunesi SEM 20000X SEI (a) ve BEI (b) modunda elde edilen
presleme sonrasi kesit goriintiisii.
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2TBRY H7PDa

Sekil A.19 E10 tozuna ait SEM SEI goriintiisii.

Sekil A.20 E10 tozuna ait SEM BEI goriintiisii. (Sekil A.19 ile aym yer)
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25KU R?S0 18Bm . PPES44

Sekil A.21 E5S0 tozuna ait SEM SEI goriintiisii.

25KV x7s0 10rm  S99@54I

Sekil A.22 E50 tozuna ait SEM BEI goriintiisti (Sekil A.21 ile ayni yer).
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Sekil. A.23 Cu Kaplanmig W tozlarinin (E50) optik mikroskopta 200 X’de
elde edilen kesit goriintiisii.

0 um

Sekil A.24 Cu Kaplanmis W tozlarinin (E50) optik mikroskopta 500 X’de
elde edilen kesit goriintiisii.
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Sekil A.25 Baglangi¢ saf W1 tozunun X-Isinlari difraksiyon sonucu.
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Sekil A.26 Baslangi¢ saf Cul tozunun X-Isinlari difraksiyon sonucu.
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Sekil A.27 Elementel toz karigimi olarak hazirlanan 10Cu-90W (EM10)
tozunun X-Isinlari difraksiyon sonucu.
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Sekil A.28 Cu kaplama yoluyla iiretilmis 10Cu-90W (E10) tozunun X-Isinlari
difraksiyon sonucu.
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Sekil A.29 Elementel toz karigimi olarak hazirlanan 50Cu-50W (EMS50)
tozunun X-Isinlari difraksiyon sonucu.
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Sekil A.30 Cu kaplama yoluyla iiretilmis S0Cu-50W (E50) tozunun X-
Isinlan difraksiyon sonucu.
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Sekil A.31 E15 numunesi igin presleme basincinin sinterleme sirasinda
boyutsal ¢ekilmeye olan etkisi.
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Sekil A.32 E15 numunesi igin artan presleme basincinin sinterleme
sirasinda boyutsal ¢ekilme hizina olan etkisi.
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Sekil A.33 E15 numunesi igin sinterleme atmosferinin boyutsal ¢ekilme
iizerine olan etkisi.
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Sekil A.34 E15 numunesi igin sinterleme atmosferinin boyutsal ¢ekilme
hizina olan etkisi.
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Sekil A.35 85W-15Cu bilesiminde degisik yontemleriyle hazirlanmig
numunelerin sinterleme sirasinda boyutsal ¢ekilme davranislari.
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Sekil A.36 85W-15Cu bilesiminde degisik yontemleriyle hazirlanmig
numunelerin sinterleme sirasinda boyutsal ¢ekilme hizlari.
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Sekil A.37 A158 numunesinin 6giitme sonrast ve uygulanan ilave 1sil
islem ardindan sinterleme sirasinda gosterdigi boyutsal
cekilme davranigi.
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Sekil A.38 A158 numunesinin dgiitme sonrasi ve uygulanan ilave
1s1] islem ardindan sinterleme sirasinda gosterdigi
boyutsal ¢ekilme hizlari.
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Sekil A.39 90W-10Cu ve S0W-50Cu bilesimleri igin Cu kaplama
ve elementel karistirma yoluyla hazirlanmig tozlardan
hazirlanan numunelerin sinterleme sirasindaki boyutsal
¢ekilme davraniglari.
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Sekil A.40 90W-10Cu ve SOW-50Cu bilesimleri i¢in Cu kaplama
ve elementel karistirma yoluyla hazirlanmis tozlardan
hazirlanan numunelerin sinterleme sirasinda
gozlenen kargilagtirmali boyutsal gekilme hizlari.
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Sekil A.41 Cu kaplama yoluyla hazirlanmis tozlardan
hazirlanan numunelerde artan Cu miktarinin
sinterleme sirasindaki bovntsal cekilme iizerine etkisi
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Sekil A.42 Cu kaplama yoluyla hazirlanmis tozlardan
hazirlanan numunelerde artan Cu miktarinin
sinterleme sirasindaki boyutsal ¢ekilme hizina etkisi.
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Sekil A.43 Cu kaplama yoluyla hazirlanmis S0W-50Cu numunesi
icin Hy atmosferinde 1sitma hizinin sinterleme 6ncesi
0-800 °C bandinda boyutsal genlesmeye olan etkisi.

0.010 T T ¥ T T T T v T ¥ T
E50 —10:

0.005 - — 10°C/dk
e 20°C/dk

5

=
g
T

-0.010 |-

0015 |

Boyutsal Cekilme Hiz1, %/dk

-0.020 -

20025 1 1 B W | (R |
0 100 200 300 400 500 600 700 800 90

Sicaklik, °C

Sekil A.44 Cu kaplama yoluyla hazirlanmig 50W-50Cu numunesi
i¢in H, atmosferinde 1sitma hizinin sinterleme 6ncesi
0-800 °C bandinda boyutsal genlesme hizina olan etkisi.
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Cu Kaplanmls W Tozlan 10Cu-90W

Sekil A.45 Cu kaplanmig W tozlarindan 10Cu-90W (E10) bilesiminde
hazirlanan biinyelerin 1250°C’daki sinterleme davranisina
presleme basincinin etkisi (Makro goriiniim).

L4

150 MPa

I 5 1

Sekil A.46 Cu kaplanmig W tozlarindan 25Cu-75W (E25) bilesiminde
hazirlanan biinyelerin 1250°C’daki sinterleme
davranigina presleme basincinin etkisi (Makro goriintim).
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Cu Kaplanmis W Tozlar1 40 Cu-60 W
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Sekil A.47 Cu kaplanmig W tozlarindan 40Cu-60W (E40) bilesiminde
hazirlanan biinyelerin 1250°C’daki sinterleme davranigina
presleme basincinin etkisi (Makro goriintim).
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Sekil A.48 Cu kaplanmig W tozlarindan 50Cu-50W (E50) bilesiminde
hazirlanan biinyelerin 1250°C’daki sinterleme
davranigina presleme basincinin etkisi (Makro goriiniim).
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10 mm

Sekil A.49 Cu kaplanmig W tozlarindan hazirlanan tozlarm 1250°C’ daki
sinterleme davranigina presleme basmcinin ve bilesiminin etkisi
(Makro goriiniim).

Cu W Toz Karisimi  50Cu-50W

10 mm

Sekil A.50 Elementel Cu ve W toz karisimindan 50Cu-S0W (EM50) bilesiminde
hazirlanan biinyelerin 1250°C’daki sinterleme davranigina presleme basmciin etkisi
(Makro goriiniim).
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Sekil A.51 Cu kaplanmis (sol taraf)ve elementel tozlardan hazirlanan (sag taraf)
50Cu-50W (E50 ve EM50) bilesiminde hazirlanan biinyelerin 1250°C’daki
sinterleme davranigina presleme basmncinin etkisi (Karsilastirmali renkli makro
goriiniim).
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Sekil A.52 90W10Cu biesimindeki EM10 ince ve E10 numunlerine
(alttaki numuneler) 50W50Cu bilesimine gelecek sekilde bakir
sizdirmas1 yapilacag preslenmis Cu silindirler (iistteki

Sekil A.53 50W50Cu bilesimine gelecek sekilde EM10 ince ve E10 numunelerin
sizdirma islemi sonrasi goriiniimleri.
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Sekil A.54 1050°C’ta 1 saat sinterlenen 85W15Cu bilesiminde kaplanmis
tozdan hazirlanan (E15) numunesine ait mikroyap1 goriintiisii.

e
Pk ™
Sekil A.55 1050°C ta 8saat sinterlenen 85W15Cu bilesiminde kaplanmig
tozdan hazirlanan (E15) numunesine ait mikroyapi goriintisii.
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Sekil A.56 1050°C’ta 1saat sinterlenen 75W25Cu bilesiminde kaplanmig
tozdan hazirlanan (E25) numunesine ait mikroyapi goriintiisii.

%

Sekil A.57 1050°C’ta
tozdan hazirlanan (E25) numunesine ait mikroyap1 gorintiisii.
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Sekil A.58 1050°C’ta 1 saat sinterlenen 60W40Cu bilesiminde kaplanmug
tozdan hazirlanan (E40) numunesine ait mikroyapi goriintiisii.

Iy ¥’ sl L5

Sekil A.59 1050°C’ta 8 saat sinterlenen 60W40Cu bilesiminde kaplanmis
tozdan hazirlanan (E40) numunesine ait mikroyapi goriintiisii.
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Sekil A.60 1050°C’ta 1 saat sinterlenen S0W50Cu bilesiminde kaplanmig
tozdan hazirlanan (E50) numunesine ait mikroyap1 goriintiisii.

, ?;3,, 2 EXs

Sekil A.61 1050°C’ta 8 saat sinterlenen 50W50Cu bilesiminde kaplanmig
tozdan hazirlanan (E50) numunesine ait mikroyapi goriintiisii.
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Sekil A.62 1050°C’ta 1 saat sinterlenen 85W15Cu bilesiminde W2 ve Cu2
tozlarindan hazirlanan (EM15 ince) numunesine ait mikroyap1
goriintiisii.

= "l.vi

Sckil A.63 1050°C’ta 8 saat sinterlenen 85W15Cu bilesiminde W2 ve Cu2
tozlarindan hazirlanan (EM15 ince) numunesine ait mikroyapi
goriintiisii.
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Sekil A.64 1050°C’ta 1 saat sinterlenen 85W15Cu bilesiminde W1 ve Cul
tozlarindan hazirlanan (EM15 kalin) numunesine ait mikroyapi
gorintusi.

Sekil A.65 1050°C’ta 8 saat sinterlenen 85W15Cu bilesiminde W1 ve Cul

tozlarindan hazirlanan (EM15 kalin) numunesine ait mikroyapi
gorintisii.
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Sekil A.66 1050°C’ta 1 saat sinterlenen sinterlenen 85W15Cu bilesimde
atritorde 8 saat ogiitilmiis A158 numunesine ait mikroyap1
goriintiisii.

FE U

Sekil A.67 1050°C’ta 8 saat sinterlenen sinterlenen 85W15Cu bilesimde

atritorde 8 saat ogutilmiis A158 numunesine ait mikroyapi
gorlintiisii.
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Sekil A.68 1050°C’ta 1 saat sinterlenen 85W15Cu bilesimde diizlemsel bilyalt

degirmende 8 saat dgiitiilmiis B158 numunesine ait mikroyapi
gOrintiisi.

Ta A e P N

Sekil A.69 1050°C’ta 8 saat sinterlenen 835W15Cu bilesimde diizlemsel
bilyali degirmende 8 saat giitiilmiis B158 numunesine ait
mikroyap1 goriintiisi.

% 74
FE e
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85W15Cu EMkaln

85W15Cu Al158 150MPa

85W15Cu B158

85W15Cu E15

Sekil A.70 85W15Cu bilesiminde sirastyla elementel karistirma, atritér, diizlemsel
bilyali degirmen 6giitmesi ve kaplama yoluyla iiretilen EM15kalin,
A158, B158 ve E15 numunelerine ait mikroyap: goriintiileri
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150MPa

Sekil A.71 E10 tozlarindan hazirlanan biinyelerin sivi faz sinterleme sonrasi

- mikroyapilar1.
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Sekil A.72 E25 tozlarindan hazirlanan biinyelerin sivi faz sinterleme sonrasi
mikroyapilart.

149



600MPa
Sekil A.73 B40 tozlarindan hazirlanan biinyelerin sivi faz sinterleme sonrast
mikroyapilari.
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Sekil A.74 E50 tozlarindan hazirlanan biinyelerin sivi faz sinterleme sonrasi

mikroyapilari.
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EM350 ince 600 MPa

Sekil A.75 EM50 ince tozlarindan hazirlanan biinyelerin siv1 faz sinterleme sonras:
mikroyapulari.
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(a) E10 iizerine sizdirma

) EMI0 ince iizerine sizdirma

Sekil A.76. Sizdirma sonrast numunelerin mikroyapi gorintitleri (disiik buyiitme)
(a) E10 tizerine sizdirma, (b) EM10 ince tizerine sizdirma.
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(a) E10 uizerine sizdirma

(b) EM10 ince tizerine sizdirma

Sekil A.77. E10 (a) ve EM10 (b) numuneleri iizerine bakir sizdirma sonrast
numunelerin mikroyapi gorintileri (yitksek biiyiitme)
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(a) 50WS50Cu bilesiminde kaplanmis tozdan hazirlanan numune
! (E50) mikroyapist

(b) 50W50Cu bilesde elementel ksta yoluyla hazirlanan
numune(EMS50 ince) mikroyapisi

Sekil A.78 Gergek zamanli sinterleme deneyinde gozlemlenen numunelere
(a-E50, b-EM50 ince) ait mikroyapi fotograflari (diisiik biyiitme).
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(@) SOW50Cu bilesiminde kaplanmis tozdan hazirlanan numune(E50) mikroyapisi

(b) 50W50Cu bilesiminde elementel karistirma yoluyla hazirlanan numune
(EM50 ince) mikroyapisi

Sekil A.79 Gergek zamanli sinterleme deneyinde gozlemlenen numunelere ait
(a-E50, b-EM50 ince) mikroyapt fotograflari (yitksek bitytitme).
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