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Sunulan tez cgaligmasinda toz metalurjisi (T/M) yd&n-
temleri kullanilarak hazairlanan volfram esasli afir ala-
gim numuneleri ile kompozisyon farkliliklarinin, mikro-
yvap1i ve mekanik dzellikler lzerindeki etkileri incelen-
migtir. Bu amagla ilk olarak farkli Ni:Fe ve Ni:Cu
oranlarinda W-Ni-Fe ve W-Ni-Cu alagim tozlari hazirlan-
mig ve yilksek devirli top defirmeninde homojenize edil-
migtir. Hazirlanan afir alagim tozlari tek eksenli
preslerde ve rijid kaliplarda preslendikten sonra elde
edilen kompaktlar iki agamada sinterlenmigtir. Sinter-
leme deneyleri sirasinda sivi fazin olugtufu sicaklik-~
larda indirgeyici atmosfer olarak hidrojen gazi kullanil-
migtir. Bu deneyler sonucunda elde edilen numunelerin
mikroyapilari aoptik mikroskop ve taramali elektron mik-
roskobu (S.E.M) ile, elementel faz dajilimlarida E.D.S
cihazaiyla incelenmigtir. Uretilen afir alagim numune-
lerinin fiziksel ve mekanik Bdzelliklerinin belirlenmesi-
ne ydnelik deneyler sirasiyla yodunluk dlgimleri, mikro-
sertlik #lgiimleri, gekme deneyleri gseklinde gergeklegti-
rilmigtir. Cekme deneyleri sonucunda olusan kirik yizey-
ler lzerinde taramali elektron mikroskobu ile yapilan
incelemelerle alagimlarda ne tidr kirilmalarin meydana
geldigi asragtairilmigtir. Literatiirdeki bilgilerle bir-
likte bu deneyler sonucunda, alagimlarda meydana getiri-
len kampozisyon farkliliklarina bafli olarak dedigen
mikroyapilar ve elde edilen mekanik dzellikler belirlen-
migtir.



MICROSTRUCTURAL AND PHYSICAL CHARACTERIZATION OF VARIOUS W-Ni-Fe AND
W-Ni-Cu HEAVY ALLOYS MANUFACTURED VIA POWDER METALLURGY METHODS

SUMMARY

Powder metallurgy is a metal forming process for
producing a variety of sturctural parts and bearings.
In powder metallurgy, metal powders, that is metals in
finely divided form rather than molten metal, are the
starting material. The powders are consolidated into
products with a given shape. The basic steps in pouwder
metallurgy are therefore powder production and powder
consolidation. The most common sequence in powder
consolidation includes pressing the powder in a die into
a compact and sintering the compact, which means heating
it to a temperature below the melting point of the metsal
or alloy to give it the desired physical, mechanical and
chemical properties.

Pressing is most often done in rigid dies made of
tool steel or cemented carbides. Pressures in the range
from 70 to 700 MPa are used. The compacts so produced,
called "green compacts", are strong enough so that they
can he ejected from the die and handled. At this stage,
they are porous and have a lower density tham cast and
wrought parts of the same metal. Powder metallurgy
parts often have complex shapes. In order to produce
such parts economically, systems of automatic compacting
presses and tools, isostatic pressing in flexible molds,
powder rolling, powder extrusion and powder injection
molding methods have been usud. When powders are pressed
into compacts at room temperature or are shaped by powder
rolling or extrusion, the resultant products have insuffi-
cient strength and ductility for most applications. In
order to make them useful they have to be sintered. Many
powder metallurgy products are sintered in Many powder
metallurgy products are sintered in centinuous furnaces,
in which the compacts are transported through a preheat,
a high-heat and a cooling zone using pusher, endless
belt, roller hearth or walking beam mechanisms.
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A protective atmosphere, or sometimes vacuum, must be
maintained in the furnaces to prevent undesirable
reaction with the compacts during heating and cooling.

Sintering proces of compacts from a mixture of metal
powders can be performed at temperatures where liguid
phase is formed. The amount of liquid phase must be
small enough to be held by capillary forces within the
skeleton of the remaining solid phase so that the
compacts do not warp or lose shape. This process is
technically important and the mechanisms involved in it
have been imtensively studied.

In prehistoric and historic times up to the early
years of this century, powder metallurgy was a technology
for producing wrought products from metals which could
not be melted because their melting point was too high.
It began with iron in the form of sponge iron produced
by reduction with charcoal in charcoal fired furnaces
from iron oxide in the form or more or less pure ores.
This sponge was then forget into solid iron. Unless the
sponge was exceptionally pure the sponge iron would
contain large amounts of non-metallic impurities. Since
ancient iron and stell were aoften remarkably free af
inclusions, many scientists believe that the process was
modified by certain African tribes. After reduction
steps this sponge was broken up into powder particles,
washed and hand picked to remove as much of the gangue
and slag as possible and the powder was either compacted

or loose sintered into a porous material, which was then
forged.

Powder metallurgy again came to the forefront betueen
1750 and 1850, when demand arose for platinum in wrought
form. Since pure platinum could not be melted, several
rather similar processes to produce wrought platinum were
developed in spain, England and Russia. Platinum powder
was pressed and the compacts sintered and not forged.
The processes were described in the scientific literature
several years after they had been developed and used
commercially. The English process was described by
Wollaston in 1829 and the Russian one by Sobolevsky in
1934, The powder metallurgy method of producing platinum
became obsolete, when suitable furnaces and refractories
for melting platinum were developed.
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Powder metallurgy entered the stream of modern
metals technology early in the 20th century. Again a
metal which could not be melted and which, in addition,
could be made malleable only with great difficulty,
that is tungsten, was the key material in the early P/M
developments of the 20th century.

The interest in Tungsten arose from the demand for
filaments for incandescent Lamps more stable than the
Edison carbon flament. Numerous powder metallurgy
methods were developed bhetween 1900 and 1910 for praoducing
tungsten wire. The only commercially succesful method
was the one developed by William Coolidge in a process
first described in 1910 and patented in 1913. Relatively
few changes have been mode over the years in coolidge's
procedure and it is still the standard method of producing
in candescent Lamp filaments used all over the world.

Far ather applications, Large compacts of tungsten,
molybdenum and molybdenum alloys are isostatically
pressed from powder and then sintered in furnaces with
molybdenum or tungsten heating elements. They are then

rolled into sheep or forged or extruded into the desire
shape.

In addition to pure tungsten and molybde num,certain
alloys of the refractory metals were developed for
special applications. They include alloys for heavy
duty electircal contact materials, in which the refractory
metals, tungsten or moybdenum, which have high hardness
and Low rates of material transfer during making and
breaking contact, are combined with copper or silver with
their high electrical and thermal conductivity. A common
methad of producing these contact materials is by
infiltrating a porous sintered skeleton of the refractory
metal with ligquid copper or silver.

Currently, there exists other technigques in addition
to infiltration, which exploit tungsten into viable
commerical products. The so-called "heavy alloys"
developed by Price, Smithells and Williams in 1937 are
compacted from a mixture of tungsten powder with less
than 10 % of either nickel and copper of nickel and iron
powders. They may be sintered to theoretical density
and are used because of their high density.
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The combination of high density, strength, ductiliy,
and corrosion resistance makes tungsten heavy alloys
important. Alloys of the Ni/Fe type have a tungsten
content of at least 90 %. They are fabricated from a
powder mixture by liquid phase sintering at about 1470%C
where the nickel-iron powders melt and join the tungsten
grains together. During the initial stage of liquid
phase sintering the liquid penetrates the tungsten
particle agglomerates. The subsequent coalescence
process and solution and reprecipitation of particles
cause the grains to grou.

Hydrogen-reduced tungsten powder, with particle
sizes ranging from 3 to 5 pym, is mixed with nickel and
iron pguders prepared from the metal carbonyl. Ball
mills or mixers are used to blent these materials. The
introduction of work hardening to the powders or gene-
ration of new surfaces, common to ball or attrition
milling, is not necessary to achive goaod results in
processing these alloys.

The metal powder mixtures develop reasonable green
strength when compacted with binders or Lubricants.
Polyvinyl Alcohol and parafin are commonly used as
binders and lubricants. Uniaxial or isostatic pressing
at 200 MPa pressure provides green strength that is
adequate for handling and shaping prior to sintering.
Binders, which decompose during presintering, may leave
carbon residue that degreades mechanical properties of
sintered material. For this reason dewaxing, or binder
removal, requires slow heating to prevent the expansion
of vapor from fracturing the parts. The furnace tem-
perature control system must be specifically designed
for accurate control from room temperature to 350°C
during this phase.

Sintering is almost exclusively performed in
molybdenum resistance type electric furnaces with a
haydrogen or nitrogen-hydrogen atmosphere. Densifica-
tion occurs rapidly, but sintering continues to promote
grain growth associated with good mechanical properties.
During sintering the 3 to 5 pm tungsten grains enlarge
to 50 to 90 pym. Grain growth apparently occurs by
preferential solution of one grain and precipitation
onto another across a thin matrix film between adjacent
particles. The energy level associated with the crystal
orientation of the faces of the grains most likely
determines which grain grouws.

X



Upon cooling, tungsten retains only a trace of nicel
and iron. The matrix, however, retains a substantial
amount of tungsten in solution up to 25 wt %, which may
be controlled by the addition of other alloying elements,
notably copper in nickel-iron alloys. Nickel-copper
alloys are prone to void formation in the matrix on rapid
cooling from the sintering temperatures. Ductility of
both alloys system is affected by cooling rate.

At the onset of sintering and cooling cycle, the
particle composite consists of spherical tungsten single
crystals in a matrix of Ni-Fe-W or Ni-Cu-W solid solution
The tungsten grains hava a bcec structure with small
amounts of iron and nickel in solution. The matrix has
an fcc structure. The ductility of the composite is
very good compared with pure tungsten, which is brittle
at room temperature. The elongation obtained at tensile
tests can reach up to 25 %.

In order to maximize ductility, it is necessary to
reduce process dependence on the sintering cooling rate
by using a secondary heat treatment. Phosphorus, which
is uniformly distributed over the interface boundaries,
adheres preferentially to the matrix or binder phase
side of the interface. Consequently, phosphorus con-
centration is Lower after solution annealing, whereas
sulfur concentration is Less uniformly distributed and

is found equally on the tungsten and matrix sides of the
interface.

Typical hardness values of heavy alloys is in the
vicinity of 30 HRC, which remains almaost unchanged by
annealing. Trength in tension incerases slightly,
however, to about 900 MPa. This hardness may be
considered too low to effectively penetrate hardened
steel armor. Heavy alloys are strain-rate sensitive,
however, and at impact velocity they appear to have
higher hardness and strength, with correspondingly
reduced ductility.

W-base heavy alloys may readily be cold worked by
swaging to incerase strength and hardness. Typical
volues are ultimate tensile strength of 1300 MPa and
hardness of 43 HRC, with a corresponding decrease in
ductility after cold working.



W-base heavy alloys machine readily in all
metallurgical conditions. Continuous chips form only
for materials with extreme ductility. A class 2
cemented carbide is used to machine with or without
coolant, typically at 150 m/min. Feed rate and depth
of cut are limited only by surface finish, component
rigidity, and available power. Collection of machined
chips in a clean condition allows Low-cost reprocessing
to powder by comminution or by oxidation-reduction

processes, rather than by more costly chemical recovery
processes. '

Tungsten base heavy metals are used as balance
weights in aeroplanes, in gyro-compases, as anti-vibra-
tion holders for tools, as extruding tools for wires
and bars, as radiation shields, as contact materials
and as welding electrodes. Tungsten heavy metals were
introduced as armour piercing penetrator materials
during the 1960's . Originmally, a tungsten-nickel-copper
alloy was used for a relatively short and thick penstrator
body. That alloy, however, has a poor ductility so,when
the Length/Caliber ratio was increased during the 1970's,

the more ductile tungsten-nickel-iron alloys were generally
preferred.

Much effort has been devoted to the study of liguid
phase sintering ant to explain the different steps in
the sintering mechanism. Tungsten heavy metals have been
of special interest in these studies because of their
ideal properties concerning partricle growth, matrix
wettability, and tungsten solubility in the matrix.

The strength of the interfacial boundary between
matrix and particles is crucial for the ductility of the
composite. The interfacial strength can detericrate due
to impurities enriched in the boundaries.

The behaviour during plastic deformation and the
mechanical proporties of particle composites depend upon
the interaction between the particles and the matrix.
The capability of the matrix to deform plastically and
there by Smooth out the internal stresses acting on the
less ductile particles, is the prime mechanism that
makes particle composites into succesful materials.
Morover, tungsten particle composites are excellent for
studying mechanical properties of two phase materials.,
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In this dissertation woark, the influence of composi-
tion differences aon the developed microstructure and
mechanical properties in heavy allays, were investigated.
For this purpose, the compacts, were produced from the
powder mixture, which were prepared in W/Ni/Fe and W/Ni/Cu
systems at the different ratio of Ni:Fe and Ni:Cu, homao-
genized in ball-mill, pressed in suitable dies using
200 MPa pressures. These particular compacts were sintered
with the liquid phase sintering mechanism in the furnaces
in which hydrogen gas was used as a reducing atmosphere.

The influences of selected sintering processes and
the alloy composition differences, on obtained micro-
structures, were observed by examining tungsten base
heavy alloy samples via optical microscope and scanning
electron microscope.

In this study, elemental phase analysis for each
glloy wers also performed by means of EDS which was
connected to the scanning electron microscope. Following
this, microhardness and density values of six different
compositions of heavy alloy samples were measured.
Tensile tests followed all of these studies above.
Finally the fractured surfaces as a result of tensils
tests, were analized. Scanning electron microscope was
used fracture modes.

Tungsten base heavy alloys are not being produced
in our country and have strategical importance beacause
of their usage for military purposes. This dissertation
work aims at determining production conditions via P/M
routes. For this purpose, within,this particular study,
the changes in compositions the properties aof the
final products were investigated.
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~ BOLOM 1. GIRIS VE AMAG

Agir alasimlar, % B0-98 afarlikga Volfram, nikel
ve bakir, demir krom, kobalt gibi Uglincid bir elementel
toz bilegimine sahip, preslendikten sonra 1440-1600°C
sicakliklarinda sinterlenerek lretilen malzemelerdir
E1,2]. 16-19 gr/cm® arasinda defjisen yilksek yojunluk-
larindan &tiirll, bagta askeri amagli uygulamalar olmak
izere birgok miUhendislik tasariminda kullanilan agir
alagimlar siirekli sivi faz sinterlemesi mekanizmasi ile
tretilirler [3]. Genel anlamda toz metalurjisi Uretim
kademeleri gtz &niine alinacak olursa; Afir alagimlarin
Uretim siliregleri Ug bdlumde incelenebilir. Bunlar;

I)- Toz hazirlama,
II)- Yofunlagtirma ve alagimlandirma,
III)- Son sinterleme, 1si1l ve mekanik islemleridir.

Toz hazirlama kademesinde, bilegimde yer almasi
istenilen metallere ait genellikle 2-8 pm boyutundaki
elementel tozlar uygun karigtiricilarla karigtiralir-
lar [3]. Toz hazirlama iglemleri sirasinda homojen bir
karigim saflanmasi, Urin dzellikleri agisindan oldukga
nemlidir [4]. Bu nsdenle'toz karigimlara, top defir-
meni ve atritdr gibi homojenizasyonun bagarili bir ge-
kilde safjlanabildiyji ortamlarda hazirlanmalaidir. Tap
defirmeniyle Hfltme sirasinda meydana gelecek ylizey
artigi ve iglem sertlegmesi, alagaimin sonug Gzellikleri
tizerinde alumlu katkilar saglayabilecefi gibi, afir a-
lagimlarin bagarili bir sekilde Uretilebilmeleri igin
gerekli de defillerdir [3]. Yukarida da belirtildigi

gibi bu tir cihazlarin safjlayacafiir en @nemli avanta]j
homojenizasyondaki artigtir.
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Presleme igleminde kulay11k safilamalari ve presle-
nen kompaktlarln'yeterli ham mukavemete ulagmalari ama- .
ci ile kullanilan yaflayici ve baflayicilar da yine bu
kademede toz karigaimina ilave edilirler.

Ikinci kademe olan yofunlastirma ve alagimlandirma
kademesi ise tozlarain preslenmesini, ©n sinterlenmesini
ve 51vi faz sinterlemesinin gergeklegtirilmesini kapsa-
maktadir. Presleme iglemi tek eksenli presleme ile ya-
prlacagdi gibi sofuk veya sicak izostatik presleme ile
de gergeklegtirilebilir. 0On sinterleme iglemi ise yapi-
da bulunan baflayici ve yaglayicilarin ugurulmasini
amaglamaktadir. Bunu takiben, sivi faz sinterlemesi

gergeklegtirilir ve teorik yofunlufa ulagmak ancak bu
slireg sonunda mimkin olur.

Volfram-bazli afjar alagimlarain iretimlerindeki son
kademe ise son sinterleme 1s1l ve mekanik iglemlerinin
gergeklegtirildigi kademedir. Burada dlrinlerin siinek-
1igi en ylksek seviyeye ulagtirilir ve son yilzey Gzel-
likleri kazandirilir [3].

Afir alagimlarin, yiksek oranda volfram igermele-
rinden #tird sivi faz sinterlemesi ile iliretilmeleri ka-~
ginilmaz olmakla birlikte, sivi faz sinterlemesinin bag-
lica avantajlari; diglik sicakliklarda galigma, hizi bir
yofunlagma, yiliksek oranda yogunluk eldesi, mekanik ve
fiziksel #zelliklerin (istiinliifji olarak siralanabilir.
Yukarada saralanan avantajlardan dtlrid kati hal sinter-~
lemesine oranla , sivi faz sinterlemesi ile iiretilen
malzemelerde elde edilen mikroyapisal geligim daha ba-
gariladar [5].

Sivi faz sinterlemesi sonucu ortaya gikan mikroya-
pida kati fazin, sivi faz igindeki gdzilniirlidgiine bagli
olarak iki farkli mikroyapi gelisgir [3].
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Volfram-bazli afir alagsimlarda oldufu gibi kati fazin
sivi faz igindeki g8zlnlrlifinln yliksek oldufu durum=~
larda kiiresellegen ve biiyiyen kati partikillerin sivi
igdlizey faz igindeyayildiklari bir mikroyapi geligirken,
volframkarbiir-kobalt alagimi gibi kati fazin sivi faz
iginde g@zinlrligliniln diglik oldufu durumlarda, gdzlinme
ve yeniden gikelme mekanizmasi etkili olmadidindan,
prizmatik gekilli ve baglangig¢ toz boyutuna yakin boyut-
taki kati partikillerin sivi igdiizey faz iginde dagil-
diklari bir mikrayapi geligir,

Mikroyapisal geligim lUzerine yapilan galigmalar
sgnucunda sivi faz sinterlemesi siirecinin lg agamadan
olugtufu genel olarak kablil géirmektedir. Bu agamalar;

I)- Sivi akigi ile yeniden dizenlenme
II)- G#zinme-yeniden gidkelme

IITI)- Kati hal sinterlemesi agamalaridir,

Yukarida kisaca {liretim sliregleri dzetlenen volfram
bazli afir alagaimlar yiksek yofunluk, yilksek dayanim/
stineklik ve korozyon direnglerinden dtlrd, uzay aragla-
rindan, gamma radyasyonuna kargli siper malzemesi olarak

kullanilmalarina varincaya dek genig bir uygulama alani-.

na sahiptirler.

Sunulan bu yiiksek lisans tez galigmasinda afjar ala-
gimlarda kompozisyon de@igiminin geligen mikroyapi ve
mekanik dzellikleri nasil etkiledigi incelenmisgtir. Bu
amagla W/Ni/Fe ve W/Ni/Cu sistemlerinde farkli Ni:Fe ve
Ni:Cu oranlarayla hazirlanan toz karigimlari yilksek hiz-
11 top defirmeninde homojenize edilerek uygun kaliplarda
200 MPa'lik presleme basinglarinda preslenmig, elde edi-
len kompaktlar sivi faz sinterlemesi mekanizmasiyla in-
dirgeyici atmosfer olarak hidrojen gazinin kullanildifjz
firinlarda sinterlenmigtir.
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Uretilen afiar alagim numuneleri ilk olarak optik
mikroskop ve taramali elektron mikroskoplarinda incelen-
mig ve bu galigmalar sirasinda segilen sinterleme slireg-
lerinin ve alagim bilegimlerinde ki defigikliklerin elde
edilen mikroyapilarda ne tlr stkliler yarattifas belirlen-
migtir. Elektron mikroskobuna bafli E.D.S cihazi ile her
alagam igin elementel faz analizleri de yine bu galigma-
lar sirasinda gergeklegtirilmigtir. Daha sonra alta
defigik kompozisyondaki afir alasim numuneleri {izerinde
vojunluk ve sertlik #lgilimleri yapilmigtir. Bu galigma-
lary gekme deneyleri takip etmis ve son olarak da gekme
deneyl sonrasi olugan kirik ylizeyleri incelenmigtir.
Kirik ylizey incelemeleri sirasinda da yine taramali elekt-
ron mikroskobundan faydalanilmig ve numunelerde meydana
gelen kirilma tlrleri irdelenmigtir.

Ulkemizde hentiz Uretilmeyen ve askeri amagli uygula-
malarindan dolayi stratejik @nemi bulunan bu malzemelerin
istenilen mekanik Bzelliklere bafili olarak gersken Uretim
gartlarinin belirlenmesi faydali olacaktir., VYapilan ga-
ligmalar sirasinda bu amaca uygun olarak, kompaozisyon
defigikliginin son drln Bzelliklerine olan etkileri ince-
lenmigtir,



BOLIM 2. VOLFRAM BAZLI ABIR ALASIMLARIN SIVI FAZ
SINTERLEMESI ILE URETIM KADEMELERI

2.1, S1ivi Faz Sinterlemesi

Genel olarak, sinterleme iglemini sivi faz sinter-
lemesi, aktive edilmig sinterleme ve kati hal sinterle-
mesi olarak Ug grupta toplamak miimkiinddr [4]. Burada
sinterleme slreglerini birbirinden ayiran en Bnemli pa=-

rametre malzeme taginim mekanizmalaraidir.

Temelde iki farkli sliregten olusan sivi faz sinter-
lemesinde bu taginim mekanizmalarini belirlemek kolay
defiildir. Sivi faz sinterlemesi de genel olarak iki
gruba ayrilir. Birinecisi afir alagimlarin sinterlenme-
sinde uygulanmakta eolan ve bu sebebten @tidrld "afir ala-
gim mekanizmas1l olarakta adlandirilan "sirekli sivi faz
sinterlemesi" dijeri ise sinterleme sicaklifinda belir-
1i bir siire igin sivi fazin olugtufdu “gegici siva faz
sinterlemesi" mekanizmasidar.

Slrekli sivi faz sinterlemesinde diiglik ergime si-
caklifjina sahip bilegenler sinterleme sicaklifinda er-
giyerek sivi fazi meydana getirirler ve bu sivi faz
sinterleme iglemi boyunca sistemde mevcudiyetini korur.
Gozinlrlikteki sinirlama nedeniyle, olugan sivi fazain
kati faz igindeki g@ziUnidrliduniin diglik olan sistemlerde
gergeklegen bu mekanizmada, sivi faz ig yayinma ile ka-
t1 eriyife gegemez ve sinterleme sicaklifinda silirekli
olarak mevcudiyetini korur. Burada anafazda daygunluk
safjlanincaya kadar sivi miktari artmaya devam eder.
Sinterleme sicaklifjinda sinterleme siliresl attikga sivi
faz ve cgdzUnen kati faz miktarlari defismez, fakat kata
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pargaciklar ylzeylerinin yassilagmasiyla uyumlu hale

gelir ve daha yilksek paketleme yofjunluklarina ulagir-
lar [4].

Slirekli sivi faz sinterlemesinde ya da difer adiy-
la afar alagim mekanizmasinda en dnemli Hzellikler aga-
gida siralanmigtir [6].

* Bilegim

Kati fazi olugturan malzemenin sinterleme sirasin-
da sivy fazda ¢Bzlnebilir olacak gsekilde segilmesi ge-
rekir. (W-Ni-Fe afir alasimlarinda Volfram pargacikla-
rinin kati fazi tegkil etmesi gibi). Zira gHzlniirlik
miktari gelisen mikroyapiyir belirlemektedir.

* Gi1vi Faz Miktari:

istenen mekanik dzelliklere bafli oclarak, sivi faz
miktari belirlenmelidir. Genel anlamda yiiksek yodunlu-
gun arzulandifir bu tip malzemelerde sivi faz miktar:i
mimktn oldufunca az tutulur. VYine olugacak sivi fazin
akicilifindan #dtlrll, ytksek siva faz miktarlarinda,
lirtinde gekil bozukluklari g8riilebilir.

* Ginterleme Sicaklifi:

3™ L

T o T L R TR S

1rslatacak mik;arda sivl fazin olugumunu saflayacak ge-

kilde olmalidir. Bu sicakliin Uzerinde hizl:r yofunlag-
ma gerceklegir. Sekil 2.1'de 93W/S5Ni/2Fe alagiminan

1 saat sinterlenmesi sirasinda sinterleme sicaklifr ile

yvogdunlugun defigimi gdsterilmektedir.



* Toz Boyutu:

Toz boyutunun diigiik olmasi, yofunlagmanin hizla
ve tam olarak gergeklegmesini saglar..

* Kompaktlama Basincui:

Elde edilen son yofunluk kampaktlama basincaindan
bajimsizdir. Diigiik basinglarda kompaktlanan pargalar
teorik yofunlufa ulagairken, yilksek basinglarda presle-
nenlere oranla daha fazla bilizilme g#istereceklerdir.

Sinterlemede yofjunlagma ve kati tanelerin biiylmesi
driinln son tzellikleri lizerinde oldukga etkilidir. Agar
alagim mekanizmasinda yofunlagma ve kati pargaciklarain
bliylimesi genel olarakbﬂg agamada incelenebilir. Fakat
bu i{ig agamayi kesin gizgilerle ayirmak mimkiin dejildir.

Bazi durumlar da iki farkli agama ayni anda giriilebilir

[4=7].

Birinci asama, sivi akigi ile yeniden diizenlenme
agamasidir. Bu agamada, sicaklifjin etkisi ile sivi
olugtuktan sonra pargaciklar arasi ergiyik tabakasinin
akmasi ve pargaciklarain birbirleri lUzerinden kayhalarl
ile yeniden diizenlenme sonucu olugan kilcal basinglarin
etkisi altinda . yofunlagma olugur [6].

Ikinci asama, gdzlinme-yeniden gtikelme veya uyumlu
hale gelme agamasidair. Burada, gdziinme ve yeniden gi-
kelme slregleri ile daha fazla yofjunlasma ve katl‘par-
gaciklarin irilegmesi s8z konusudur. Sivinain kati par-
ciklar arasaindan tam olarak sizmadifir durumlarda katai
bir iskelet olugur E?].



Uglincti agama, kati hal sinterlemesi agamasidir.
Afir alamis mekanizmasinin hakim oldu8u sivi faz sin-
terlemesinde gofunlukla tam yofunlagma ilk iki agamada
gergeklegir. Gekil 2.2'de farkli sinterleme agamala-
rinin yofunluk artigina etkisi gematik olarak gisteril-
migtir. Sekilden de g#riilebilecedi gibi yofunlagma
agisindan agamalar, birbirlerinden kesin olarak ayirmak
mimkiin defildir.
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SEKIL: 2.1. 93 W-5Ni-2Fe Alasiminin 1 Saat Sinter-
lenmesi sonucunda, Sinterleme Sicak-
lidinan Yodunlufia Olan Etkisi[ﬁ]
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SEKIL: 2.2. Saivi Faz Sinterleme Mekanizmasinda
Farkli Agamalarda Sinterleme Siiresine
Gdre Yofunlagma Oraninin DeQigimi[?]

Ikinci sivy faz sinterleme mekanizmasi ise gegici
si1vli faz sinterlemesidir. Bu sinterleme sireci yiiksek
ergime sicaklifina sahip kati faz iginde sivilagan fa-
zin gHzlinme oraninin yilksek oldufju durumlarda gegerli-
dir. Gegici sivi faz sinterleme mekanizmasinda pres-
lenmig malzeme sinterleme sicaklifiane gikartilirken
sivl faz olugur ve malzeme sinterleme sicaklijindayken
ig yayinamla sivi faz kati eriyife gegerek yok olur.
Sinterleme sicaklifinda beklenirken, siirecin sonunda,
homojen bir kati eriyik yada iki veya daha fazla kati
fazdan olugan heterojen bir alagim meydana gelebilir.

Buglinkl teknolojik #neminden &tilrld, tizerinde en

gok aragtirma yapilan sinterleme mekanizmasi, siirekli
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sivli faz sinterlemesi ya da difer adiyla afir alagim
mekanizmasaidair.

2.2. W-Bazli Afair Alagimlarin Uretimi

Yiksek yodunluk, yiiksek mukavemet, siineklik ve. ko-
rozyon direncl gibi 8zelliklerinden dolayi wolfram baz-
li1 afair alagimlar uygulamada oldukga #nemli bir malzeme
grubudur. Bagta askeri amagli kinetik enerji delicile-
rinin yapiminda kullanilmakta olan volfram bazli agar
alagimlar, uzay araglarinda, tagiyici vinglerde denge-
leme afairlifi olarak, gama radyasyonuna kargi koruyucu
malzeme olarak elektrik devrelerinde temas malzemesi
olarak da kullanilmaktadirlar [6].

Bu alagimlarda yilksek oranda volfram bulunmasi.mal-

zemenin . yofunlufunu ve dayanimini arttirmaktadar.,
Bununla birlikte, saf volframin gok ylksek sinterleme
sicakliklarina ihtiyag duymasi ve sinterlenmig saf
volframin iglenmesinin oldukga glig olmasi, alagaim sis-~
temine dlglk sicakliklarda ergiyen nikel, bakir, demir
gibi metallerin eklenmesini mecbur tutmaktadair.
Ayrica bu metallerin sinterleme sicaklifinda volframi
yliksek oranda gdzebilen diigen sicaklikla beraber gdzii-
niirldgin tnemli oranda digtigl ve volfram iginde g&zi-
‘nurlUft gok diglk olan metaller olmasi gerekir [6].

Genellikle alagimlara % af. 88-98 miktarlarinda
volfram ilave edilir ve yukarida da belirtildigi gibi
islenebilirlifi ve siinekliji arttirmak amaciyla % ag.
2-12 kadar nikel-demir veya nikel-bakir katilair. Me-

kanik dzelliklerin optimizasynnu agisindan Ni/Cu orani
ve Ni/Fe arani ocldukga dnemlidir [B8].
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I1k geligtirilen afir alagimlar W-Ni-Cu alagimlari
olmasina kargin, son yillarda yapilan galigmalarda W-Ni,
Fe sisteminin daha iyi mekanik ve fiziksel dzellikler
gistermesi, aragtirmalarin bu sisteme yBnelmesine neden
olmustur [9]. Yine bu galigmalar sonucunda Ni/Fe ara-
ninin mekanik Hzelliklere olan atkiieri'incelenmig»ve
Ni/Fe oraninin 7/3 ile 1/1 aragsinda .olmasipin daha.tstiin
bzellikleri safjladidi.rapor edilmigtir [10].

W-Bazla afir alagimlarain {iretimleri baglica iig ka-
demede gergeklegtirilir. Bunlar, Toz hazirlama, yoJun-
lagtirma ve alagimlandirma, son olarakta, son sinterle-
me, 1s1l ve mekanik iglemleridir [3].

Toz hazirlama kademesinde, bilegimde yer almasi
istenilen metallere ait genellikle 2-8 um boyutlarinda
ki elementel tozlar uygun karigtiricilarla karigtirailair-
lar. Burada top defirmenleri veya ekzantrik karasgtiri-
C1iarla tozlari homojen bir gsekilde karigtirmak mimkin-
dir. Top defirmeniyle &glitme sirasinda meydana gelecek
yiizay arflgl ve iglem sertlegmesi alagaimain son &zellik-
lerine katkida bulunabilecefii gibi, bu malzemeleri
bagari ile liretebilmek igin gerekli de degildir [3].

Bu kademede &nemli olan konu tozlarin homojen bir gekil-
de karigmig olmalaridir. VYine presleme sirasinda elde
edilecek kompaktin ham mukavemetini arttirmak ve kalip-
tan gikarilabilmesini kolaylagtirmak amaciyla kullani-
lan, baflayici ve yaflayicilar bu agamada sisteme ilave
gdilirler. Parafin, polivinilalkol, grafit ve organik
veya metalik 'stearatlar bu amagla kullanilan katkilar-
dir.

ikinci kademe olan yojunlagtirma ve alagimlandirma
kademesi; Tozlarin preslenmesini, #n sinterlenmesini ve
sivi faz sinterlemesinin gergeklegtirilmesini kapsamak-
tadir. Burada ilk #ince, tozlar uygun kaliplar
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igerisinde lriniin geametrisine bafli olarak, segilecek
bir presleme gekli ile kompaktlanirlar. Malzemenin
vojunlugunda ki ilk artig kompaktlama islemi ile safj~
lanmakta ve uygulanan presleme ydntemine gére bu oran
defigmektedir. Tek y@nli presleme ile teorik yofunlu-
gun % 55'ine, izostatik presleme ile de teorik yofunlu-
§un % 65'ine ulagilabilir [3]. Bu kademenin sonunda
elde edilen yari idriinlere bir &n sinterleme uygulanarak,
yapidaki baflayici ve yaflayicilar sistemden uzaklagti-
rilir. Aksi taktirde mekanik #@zellikler de diiglislere
neden olurlar. Daha sonra sivi faz sinterlemesi gergek-
legtirilerek alagimin yofunlufunun teorik yofunlufuna
ulagtirilmasi saflanir. Sinterleme sirasinda hidraojen
veya nitrojen-hidrojen atmosferli firainlar kullanilar.
Sinterlemse sonrasinda, 3-5 Jm boyutlarinda olan volfram
taneliri 50-90 pm boyutlarina kadar ulagsir. Tane blUyl-
mesi, bir tanenin tercihli olarak gtziinmesi ve diferi
izerinde gdkelmesi sonucu gergeklegir. Tane ylizeylerinin
kirstal ydnlenmeleri ile iligkili enerji seviyeleri han-
gi tanenin blyilyeceini belirler. Sogutma sirasinda,
volfram nikel ve demirin gok az bir miktarini bilinyesinde
bulundurur. B8ylece anafaz gtdzelti igerisindeki volfra-
min blyidk bir b#liiminid elinde tutar. Nikel-bakir ala-
gimlara, sinterleme sicaklifindan hizli bir gekilde so-
utulmalari sirasinda, anafaz igerisinde bogluk oclugsumu-
na edilimlidirler. Her iki alagimin siineklifide sofuma
hizindan etkilenir ve yavag sofutma siineklifi arttairar.

W-Bazli afjir alamiglarain lretimlerindeki son kade-
me ise son sinterleme - 1811 ve mekanik iglemlerin ger-
geklestirildigi kademedir. UOrilinlere son yiizey #zellik-
leri bu kademede kazandirilmaktadir. Fakat daha da
tinemlisi son sinterleme esnasinda slinekligi en yliksek
diizeye ulagtirmak igin prosesin sofuma hizina olan ba-
imliligaina ortadan kaldirmak gerekir. Bu amagla ikin-
ci bir 1s1l iglem uygulamasina gerek duyulur.
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2.3. Afir Alagaimlarain Sinterlenmesinde Kullanilan
Firanlar

Gerek yiiksek sinterleme sicakliklarina ihtiyag
duyulmasi gerekse kontrollu atmosfer altlhda sinterle-
me mecburiyeti, volfram-bazli agir alagimlarin sinter-
lenmesinde kullanilan firinlari tnemli hale getirmekte-
dir., Bunlarin basinda isi elemanlarinin segilmesi gel-
mektedir. Yiksek sicaklikta indirgeyici ortamlarda
galigacak olan 1si elemanlarinin, kendinden direngli
grafit veya MoSi, den yapilmig olmalari gerekir [4].
Ayrica iyi tizelliklere sahip agir alagimlarin (dretimi
igin firain sicaklifainin dedigimi, isitma ve sofjutma hiz-
larinin hassas bir gekilde kontrol edilebilmesi gerek-
mektedir. Bu nedenle sinterleme firinlari mikro prose-
sirlerle donatilirlar.

Firin atmosferlerinin de alagim dzelliklerine gok
biyidk etkisi vardir. Genellikle saf hidrojen atmosferi
tercih edilmekle birlikte, pargalanmig amonyak, vakum
atmosferi veya hidrojen-azot karigimi atmosferler de
kullanilmaktadair [11,12,13] sistemde argonun varliga
alagimin yojunlufunu diglirddgiinden, hem argon hem de
argon + hidrojen atmosferi tercih edilmemektedir [3].
Firin atmosferinin arzettigi bir difer hassasiyette
atmosferde ki yag/kuru hidrojen miktari olup yine ala-
gsimin son Hzelliklerine etkisi agisindan dnem tagimak-
tadir. Ornedin sinterleme esnasinda olasi bir kabarcik-
lanma problemi, yag-hidrojen atmosferi altinda ortadan
kalkabilir. Bu nedenle sinterleme firinlarinda, firin
igindeki atmosferin giflenme noktasini Blgebilen analiz
cihazlarinan sisteme dahil edilmesinde yarar vardar.
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Afir alagimlarin sinterlenmesi sirasinda, dikkat
edilmesi ggreken bir dijer nokta da, baflayicilarin
ve yaflayicilarin sistemden uzaklagtirilmasidir. Bu
agama oldukga yavag bir isitma siirecini gerektirir.
Isitmanin yeterince yavag olmamasi durumunda driinler
igerisinde genlegen buhar yapida gatlaklara sebep-ola-
caktir [4]. Bu nedenle, firinin, tzellikle oda sicak-
li1jindan 350°C!' a kadar ki i1sitma aﬂrecinin'hassas
bir gekilde kontrol edilebilmesi gerekir [4]. Bunu ta-
kiben, kullanilan atmosfer ne olursa olsun 1000°C s1-
caklia gelindifinde hidrojen atmosferi altinda bir
temizleme kademesi gerekmektedir. 0Ozellikle tek ydnli
presleme ile kompaktlanmig pargalarda fazlaca kullani-
lan yaflayici ve baflayicilardan gelen karbonu uzaklag-
tirmak igin hidrojen atmosferi kullanilmalidir.

Yapida kalabilecek, kalinti karbon, dzellikle katai
volfram tanelerinin lizerinde karbiirler halinde gitikele-
rek bagta silneklik olmak Uzere mekanik Bzelliklerde
digiige sebep olurlar [3].

2.4, Sinterleme Kogullarinin Mekanik Ozelliklerine 0Olan
Etkileri

Son lridn 8zelliklerini oldukga etkilediklerinden
dtldrd, bagta sinterleme atmosferi olmak lzere, sinterleme
siiresi, sinterleme sicaklifiz ve uygulanan 1sil gevrimler
afir alagimlarin Uretimi sirasinda hassas bir gekilde
kontrol edilmelidirler [13].

Sivi faz sinterlemesi esnasinda zaman zaman gigme-
lere ve kabarciklanmalara neden olsalarda, alfair alagim-
larin sinterlenmesinde en yaygin bigimde kullanilan at-
mosfer, kuru hidrojendir E11,13]. Burada hidrojen gazi-.
nin giflenme noktasinin, dridn Hzelliklerine olan etkisi-

nin Bnemi ortaya gikmaktadir. f{rnegin; kuru hidrojen
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atmosferinde, uzun sliren sinterleme iglsmi sonrasainda
meydana gelebilecek agiri miktarlardaki g8zeneklilik
ve kabarciklanma sinterleme gevriminde uygulanan yasg

hidrojen atmosferi altinda sinterleme sillreci ile orta-
dan kaldirilabilir.

German ve Bose [12,13] yaptiklari bir dizi galigma
ile hidrojen gazinin gijlenme noktasinin adir alagim-
larin dzelliklerine olan etkilerini incelemiglerdir.
Sekil 2.3.a ve 2.3.b'de -55°C ve 0°C olmak tizere iki
farkli giflenme noktasina sahip hidrojenle gergeklegtiri-
len sinterleme gevrimleri gematik olarak gtisterilmigtir.
Yine, bu farkli atmosferler altainda sinterlenmis malzeme-
lere ait silineklik ve mukavemet deferleri SJekil 2.4 ve
2.5'de sunulmugtur. Giglenme noktasinin -55°C1dan 0°C'a
diglriilmesi mekanik Bzelliklerde artiga neden olmusgtur.
Ayrica Sekil 2.3.c'de sinterleme gevrimi verilmig 88W-
8.4 Ni-3.6 Fe alagiminan 1500°C'da sinterlenmesi sirasan-
da hidrojen giglenme noktasinan -44°9C ve +30°C olarak de-
figtirilmesi sonucunda kalinti gdzeneklilik ve uzamadaki
defjisimler Sekil 2.6 ve 2.7'de verilmigtir. Burada, gig-
lenme noktasinda -44°C'dan +30°C'a gikilmasai yodunlufu
% 99.2'den % 99.9'a gikartmig ayrica % uzama da % 23'den
% 33'e ytUkselmigtir..

Ciflenme noktasinain etkilerinin incelendifl caligma-
lar sonucunda sinterleme sirasinda kompaktlarin igerisin-
de olugan su buharinin kabarciklanmaya neden oldufu anla-
gilmigtir [12,13]. Volframin nikel ve demirce zengin fa-
zin igerisinde giiziinmesi sonucunda oksijen serbest hale
gegmekte ve bu oksijenin sofurulan hidrojen ile tepkimeye
girmesi sonucunda su buhari olugmaktadir. Bdylece yapida
gbizenekler meydana gelmektedir.
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Tablo 2.1'de sivi olugtuktan sonra sinterleme at-
mosferi olarak kuru hidrojen kullanilmasi durumunda, sin-
terleme sicaklifrnda, sinterleme siiresinde ‘alagim bile-
giminde ve 1sitma hizinda ki defigimlerin etkileri kar-
s1lagtairilmigtair [13]. Sinterleme iglemi sirasinda gt-
zenekler igerisinde hig bir gazin bulunmamasi en ideal
durumdur ve ancak vakum altinda saflanabilir. Bu amagla
yine German ve Bose [12,13] tarafindan 0.006Pa'lik va-
kum atmosferinde deneyler yapilmigtir. Bu deneyler sira-
sinda oksit indirgemesinin saflanabilmesi igin 1300%C'a
kadar kuru hidrojen kullanilmig ve daha sonra vakum uygu=-
lanmigtar. Sinterleme sicaklifjinda beklenirken yine va-
kum uygulanmig ardindan kalinti gzenekleri ortadan kal-
dirmak igin sisteme argon gazi verilmigtir. §ekil 2.3.H!
de bu gevrim giéisterilmektedir. Volfram miktarlarinin di-
gllk oldufju alagimlarda vakum uygulamasi bagarili olmakla
birlikte, volfram miktarinain yiiksek oldufu durumlarda
bagta slneklik olmak Uzere mekanik Bzellikler de diiglig
kaydedilmigtir. Bunun sebebi, sinterleme sicaklidinda
vakum altinda igdlizey fazin buharlagmasidir. Bu nedenle,
vakum uygulamalarain da volfram miktari digiik tutulmali
ve uzun slireli sinterleme iglemlerinden kaginilmalidar.
Genel olarak sivi faz olusumunun ardindan gdzeneklerin
kapanmasindan sanra vakum altinda bekletme slreleri 15
dakika civarinda olmalaidar. Sekil 2.3.I'da bu duruma
uygun bir 1s1l gevrim izlenmigtir.

Onsinterleme sicaklifinin ve Bnsinterleme sicakli-
gindan sinterleme sicaklifaina isitma hizinain etkisini
incelemek amaciyla Sekil 2.3.J ve 2.3.K.'da sinterleme
gevrimleri verilen iki farkli deneyde Bnsinterleme sicak-
1181 1000°C'a (60 dk.) gikartilmig ve sinterleme sicak-
li§ina kadar olan 1sitma hizi birinde AQC/dk diferinde
10°c/dk. olarak gergeklegtirilmigtir. Sekil 2.3.K.'daki
sinterleme gevriminde sistem daha uzun slrell kuru



-20 -

hidrojen atmosferinde kaldifindan oksit indirgemesi daha
fazladir. Tablo 2.2'de her iki y#ntemle {iretilen numu-
nelerin 8zellikleri verilmigtir.

Afir alagimlardaki kalinti oksijenin, malzemelerin
8zelliklerini kdtlilegtirdifi bilinmektedir. Termodina-
mik agidan + 50°C11ik cijlenme noktasina sahip hidrojen
kullanimi su buhari olugum tepkimesinin tersinir olmasi-
n1 engellemektedir. Ote yandan giflenme noktasi yiiksek
oldujunda tepkime kineti§i digmektedir. Bu sebeble, ylk-
sek giflenme noktasins sahip hidrojen kullanimi sistemde
kabarcik olugumunu engelleyebilmekta, fakat kalinti oksi-
jenden #tlrld mikroyapisal ve dolayisiyla mekanik dzellik=-
leri olumsuz ydnde etkilemektedir.

Sonhg olarak; hem oksit indirgenmesini arttirmak
hem de kabarcik olugumunu engellemek amac1§la sinterleme
gevriminin farkli kademelerinde, farkli giflenme nokta-
larina sahip hidrojen kullanaimi uygun gérlinmektedir. Bu
amagla, gergeklegtirilmig deneyin 1sil gevrimi Sekil 2.3.L
de verilmigtir [13]. Deney sirasinda 1300°C‘'a kadar
-449C112k giglenme noktasina sahip kuru hidrojen ve ar-
dindan + 18°C'11k vag hidrojen kullanilmig ve sinterleme
sicaklifinda bekleme sliresinin dgte ikisinden sonraki
kisminda sisteme argon verilmigtir. Sekil 2.8 ve 2.9'da
bu yintemle tretilen numunelerin % uzama ve gekme mukave-
metleri, kuru hidrojen, vakum, kuru argon atmosferinde
ginterlenen ve hidrajen-argon atmosferi altinda sinterle-
nen numunelerin % uzama ve gekme mukavemetleri ile kiyas-
lanmigtar. Kdru hidrojen-yag hidrojen yintemiyle {ireti-
len numunelerin % uzama defjerleri kuru hidrnjen-vakum-ku-
ru argon yédntemi ile Uretilenle hemen hemen aynidir ve
hatta 97 W igin daha yuksektir. Bunun nedeni yliksek volf-
ram igeriinde vakum nedeniyle igdiizey faz kaybidir. Gek-
me dayaniminda da artis gtizlenmisg, diyagram 93 W igerifin-
de bir pik vermigtir [13]. Bunun sebebi de artan volfram
igerifiyle volfram tanelerinin slirekilifinin artmasidir.
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Tablo 2.2'de ayni sinterleme gevriminde vakum 1s1l
igleminin ve farkli 1sitma hizlarinda kuru hidrojenle
8n indirgenme igleminin etkileri g#sterilmigtir [13].>
Burada da gdriildigld gibi her iki atmosfer gartlaranda da
benzer Hzellikler géizlenmektedir. Sogutma esnasinda va-
kum atmosferi olugturulmasi, ek bir 1si1il iglemi ortadan
kaldirmakta ve dzelliklerin artisini saflamaktadir. Va-
kum altinda yapilan sinterlemede igdiizey fazin bir mik-
tar buharlagmasindan @tiird teorik yodunlugun iizerinde yo-
gunluk degerleri elde edilmektedir [131.

Sinterleme siiresinin etkilerinin incelenmesine ytine-
lik yapilan galigmalarin sonucunda uzun silireli sinterleme
iglemlerinin disgsik yofunlufu ve oda sicaklifindaki sinek-
1ligi olumsuz yidnde etki ettifi sonucuna varilmigtir. Bu
sonug, giizeneklerin blyilimesine baglanmig ve uzun sireli
sinterlemenin mekanik &zellikleri olumsuz yiénde etkiledi-
i kabul edilmistir. Ote yandan yine Bose ve German [12,
13] tarafindan gergeklegtirilen 600 dakikalik sinterleme-
ler sonucunda teorik yodunluda ulagilmaigtir. Fakat, bu
sinterleme galigmalari farkli atmosferlerde gergeklegti-

rilmelerine ragmen yine de siineklidin digisii engellene-
memigtir.

Afir alagimlarin sinterlenmesi sirasinda baglangigta
gdzenekler agik durumdadir. Heniiz sivi faz olugmadan dn-
ce aktive edilmisg sinterleme mekanizmasi ile ilk yofjunlag-
ma gergeklesir. Sivi fazin olugmasiyla birlikte hizly
bir yofunluk artigi meydana gelir ve agik giizenek agzi,
yerini kapallAkUresel gekilli gtzeneklere birakir. Bu ka-
demedeki toplam géizeneklilik % 8 civarindadir. bu % 8
civarindaki gtizeneklifin ortadan kaldirilabilmesi, kapala
gbizenekler igine niifuz eden sinterleme atmosferine bagli-
dir. bu sirada gizenek igerisine dogru sivi akigir giizene-

g§in boyutlarini azaltirken, igerideki gaz basincini da
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arttiracaktir. VYogunlagma, bu gaz basinci ile gdzenede
etki eden yilzey enerjisinin dengelenmesine kadar artar

ve bu dengeye ulagildifinda sahit kalar. Bu durum ig-
dizey faz iginde gdzUnlUrligd olmayan gazlar igin sz ko=
nusudur. Efer gtzenek igerisindeki gaz igdiizey faz ige-
risinde gﬁzﬂnﬁflﬁﬁe sahipse, gaz yavas yavag digari ya-
yinirken sivl fazda gtzenede dofru akarak gizenedi kaha-
tabilir. Hidrojenin igdiizey faz igerisinde bir miktar
cizlinirligl ve yayinmasi mevcuttur [12,13]. Egder gézenek
igerisinde hidrojen hapsolmugsa yavagca digariya yayina-
cak ve gbzenek kiigiilecektir. Hapsolmus hidrojen belki
vogunlagma hizini biraz diglirecektir fakat tam yogdunlag-
maya engel olmayacaktir. f{te yvandan, gi@izeneklerin igin-
de igdlizey fazda giziindrliigd olmayan argon veya diigiik
géziinUrlige sahip subuhari gibi bir gaz mevcut ise yaogun-~
lukta bilyiik bir diisily olacaktir [13]. Bununla birlikte,
uzun siireli sinterlemelerde gidzeneklerin birlesmesi sonu-
cu kabarcik olugsumuda gdzlenecektir.

German ve Churn [11] yaptiklar:i galigmalar sonucu
gizenek kapanma hizinin, gazin yayinma kabiliyetiyle bag-
lantili oldufunu ortaya koymuglardir. Yaptiklari hesap-
lamaléra gore, farkli atmosferlerde zamana bafli olarak
yojunlagma miktarlari Sekil 2.10'da gdsterilmigtir. Di-
yagrama bakildiginda en hizli yodunlagma vakum atmasferi
altinda gergeklegmekte bunu az bir farkal 20 dakikanin
altinda tam yogunlagmayi saflayan hidrojen atmosferi ta-
kip etmektedir. Fakat pratikte olusan su buharainain olum-
suz etkisi ile 20 dakikanin altinda tam yojunlagma ger-
geklegmemektedir. Argon atmosferinde ise hig bir zaman
tam yodunluk safjlanamamakta teorik olarak % 99 civarinda
saptanan mimkiin yodunluk dederi yine pratikte % 896.3
civarinda kalmaktadir. Bu nedenle argon atmosferinde
sinterlenen numuneler k&t mekanik Gzellikler g&stermek-

tedir.
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Hidrojen atmosferinde ginterleme iglemi sonucunda
tam yofunluk elde edilmekle birlikte, afir alagsimlarin
hidrojen gevrekliine kars: duyarli oldugu bilinmektedir.
Bu nedenle, sinterleme igleminin son agsamasinda sisteme
argon gibi inert bir gaz atmosferi uygulamak, hidrojen

gevrekligi problemini ortadan kaldirmak agisindan fayda-~

laidar.

Uzama
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0 1 1 I 1 1 i
86 88 90 92 94 96 98

% ag. W

gsEkiL: 2.8. Sekil 2.3.a, H ve L 'de Verilen Sinter-
leme Gevrimleri Igin Volfram Miktarina
Bagli Olarak % Uzamadaki Defigim [13].
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BOLOM 3. ABIR ALASIMLARDA MiKROYAPI ILE MEKANIK
OZELLIKLERIN ILiskisi

3.1. Giris

Agir alagimlar, % B0-98 afirlikga W, Nikel ve ba-
kir, demir, krom, kobalt gibi iglicni bir elementel toz-
bilegimine sahip, sojuk preslendikten sonra 1440-1600°C
sicakliklarinda sinterlenerek liretilen malzemelerdir
E1,2]. Valfram haricindeki bilegenler sivi hale geger
ve nikel sivi fazinin kati volfram pargaciklarini 1slat-
masy ile hkhizli bir iskelet yapi olugumu saﬁlanlr. Elde
edilen mikroyapi tane boyutu 100 pm civarinda olan YMK
¥ fazindaki matriks igerisine yerlegmig tane boyutu 20-
50 pm olan ve volframca zengin kliresel HMK yapidaki
komgu sebekelerden olugmaktadir. Bu yapi 16-18.5 gr/cm?
1iik yilksek bir yofunluga, 800-1200 I"INm"2 cekme mukaveme-
tine, % 10-30'1uk gekme uzamasina ve gentiksiz Charpy
deneyinde 10-200 J gibi bir tokluda sahiptir. Bagarila
ve istikrarli mekanik dzelliklerin kazanilmasi, dikkat-
lice kontrol edilen;kompazisyona sinterleme sartlarina
sogutma hizina ve son sinterieme is1l iglemlerine bag-
lidir. Ancak bu sayede porozite ve rilatif mekanik &-
zellikler kontrol altina alainahilir. Zira mevcut faz-
lar ve bu fazlarin arayiizeyleri mekanik #zellikleri et-
kileyen en dnemli unsurlardir. Sekil 3.1'de bu tir
‘alagamlara ait belli bagli kirilma tirlerini ve bekle-
nebilecek kirilma ylizeylerini gitstermektedir. Anafaz
kirilmasina ait kiligik belirtilerde haliyle mevcuttur.
Ayrica yilizeyler arasi kirilma miktari, afgir basmakla
birlikte volfram kilavaji da diizenli hir bigimde gtzlen-
mektedir. Sekil 3.2'de bunlari igeren tipik bir kirail-

ma yiizeyi gtriilmektedir. Bu arada afir alagaimlarain,
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hidrojen kirilganliginin etkisine karsida hassas olduk-

lari stylenebilir.

SEKIL: 3.1. Temel Kirilma Tirlerinin Sematik 0Ola-
rak Gdsterimi [14] ~ :

: Igdiizey fazin siinek transgraniiler kirilmasi

Igdiizey fazin intergraniiler kirilmasi

A1

A2

A3: W tanelerinin transgranidler klivajz

A,: W tane gehekesinin intergraniler kirilmasy
As

: W-igdiizey faz arayiizey kairifinain volfram tarafai

6° W-igdizey faz araylzeyinin igdizey faz tarafi

W

1,

SEKIL: 3.2. 90W-7Ni-3Cu Alagimina Ait Kirik Yiizey
S.E.M. Giiriintiisii(S.E.M=Taramall1 Elekt-
ron Mikroskobu) [15].



-29—

Volfram konsantrasyonu ve sinterleme kogullara
ile gizeneklilik, tane boyutu, boyut dagailimi, volfram
tane gekli ve silireklilifi, matriks hacim orana sﬁphesiz
mekanik dzellikler lzerinde son derece &nem tagimakta-
dir. Agafida mekanik Bzellikler, kismen de tokluk ilize-
rinde genig defisimlere neden olan mikroyapisal faktsr-
ler tartigilacaktair. Bunlar sirasiyla; W-¥ fazlara a-
rasi sinirlardaki gitkelms, W-W tane siniri gdkelmesi,
W tanelerinin gBkelti sertlegmesi ve ¥ matriks gﬁkelmé-
sidir. W-Ni-Cu ve W-Ni-Fe alagimlari, nisbeten digiik
mukavemet ve oda sicaklifinda zayif darbhe takludu éergi-
lemektedirler. Kirilma fazlarda gok az veya hig plas~
tik deformasyon olmaksizin temelde ylizeyler arasi ayrig-
ma geklinde meydana gelmektedir. Burada eser miktarlar
da ki empiirite elementlerinin de olumsuz etkisi oldukga
fazladir. Genelde, fazlar arasi sinairlarda kikildrt ve
fosforun segregasyonu, karbilir gdkelmesi, gevrekligin

baglica nedenlerindendir.

3.2. Giizeneklilik

Sinterleme sirasinda ve sinterleme sicakligindan
sojutma esnasinda tam yaunlasmama nedeniyle olugan pa=-
rozite mekanik dzellikleri disglirebilir. Porozitenin
miktari ve bliyikldgd dnemlidir, kigiik kiiresel porlarin
fazla etkisinin olmamasina kargilik, birlesme ve gaz
gikigi sonucu olusan iri porlar ve % 0.5'den fazla clan
porozite bagta siineklikte ani bir diigiis clmak {zere tim
mekanik tzellikleri etkilemektedir. Sinterleme kosul-
larina Bzen gisterilmesi, dzellikle de sinfarlems zama-
ni ve sicaklada lzerinde yapilacak degigsiklikler porla-
rin giderilmesinde faydali olabilir. Jekil 3.3'de

porozitenin siineklife olan etkisi gdsterilmektedir.
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3.3. Volfram Icerigi

Volfram konsantrasyonu arttikga, volfram fazinin
hacim orani artar ve matriks faz hacim orani azalair.
Bu sadece yofdunlugun dedisimine dedil ayni zamanda me -~
kanik zellikler agisindan dnemli olan dedisik mikroya-
pisal parametrelere de etki eder. Sekil 3.4'de volfram
igeridginin bir fonksiyonu olarak degfigik afir alagimlar
igin en ylksek gekme gerilmesi ve uzama miktarlarina
ait efriler gtsterilmektedir. VYiksek yofunluk % 90 ve-
ya daha fazla U igerifi ile saflanabilir [17].
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% 9L 9% % 98 o % 92 % % 9%
/e 3§, Volfram /o ag. Volfram

SEKIL: 3.4. Volfram Miktarinin Bir Fonksiyonu
Olarak Gekme Mukavemeti ve Uzamadaki
Defigim [16].
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3.4, Volfram Tane Boyutu, $ekli ve Siireklilifi

Bu g parametrenin etkisi kompozisyana ve uygula,
nan silireglere bafli olarak defigmektedir. Tane boyutu
sinterleme esnasinda sivi faz igerisinde ki orijinal
(baglangig) W-toz partikiillerinin biylmesi ve birlegme-~
si sonucu ortaya gikar ve temelde sinterleme kogullarl~
tarafindan belirlenir. Bu sinterlenmig tane boyutu
izerinde daha sonra yapilan i1s1l iglemlerin gok az et-’
kisi vardir. Dedigik tlr alagimlar igin tane boyutu
20 - 50 pm arasindadir. Efektif tane boyutunda ufak
tefek defigiklikler olabilir, fakat bunun difer mikro-
vapisal #zellikleri etkileyecedi unutulmamalidir. Or-
nedin, W-konsantrasyanu arttikga, W-tane bayutu ar-
tar ve taneler daha az kilresel hale gelir ve silireklilik-
te ayni zamanda artar.

Tane gekli ise normal olarak kUréseldir, fakat kii-
resellik dijer etmelere de bafladir. UOrnedin, W-igerigi
% 90'1 (agirlikga) asarsa, dizenli kiiresel tanelerin el-
de edilmesi gliglegir, igdlzey faz orani diger ve sonug-
ta nisbeten dizensiz bir durum ortaya glkér. Bu durum
% 90-95 volfram igeren W-Ni-Fe alagsimlarinda sikga girii-
liir. Kiresellik farkli alagsim sistemlerinde ve farkl:
sinterleme kogullarinda defisir. Ayrica afir alagimlar,
W-tane gekli elipsoidal hale gelebildikge, mekanik ig-
lemlere daha uygun hale gelirler. VYine tane seklindeki
defigimin mekanik dzellikler Ustlindeki etkisini, egza-
manli dijer defdigikliklerin etkisinden ayird etmek zor-
dur. Fakat, tane gekli dizensizlegtikge slrekliligin
artidi ve bunun da bagsta tokluk almak lizere mekanik &-
zelliklerin timind etkiledigi sﬁylenebilir. Bunun sebe-
bi, ylizeyler arasi kirilma tiirine dojru bir tercihin or-

taya gikmasidar.
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Volfram tanelerinin siirekliligi veya mikroyapida-
ki volfram tane sinirlarinin orani 8nemli bir yapisal
parametredir ve volfram tane boyutu ve sekline bafladir.
Volfram igerifi ve volfram tanelerinin hacim orani art-
tlkga, daha biyiik tane boyutu ve daha dizensiz tane sek-
1i nedeniyle siireklilik artar. (Sekil 3.5)silireklilik |
ayni zamanda, alagim tipi, sinterleme kagullari ve sin-
terleme sonrasi 1sil iglemlere de baglidir. Tablao 3.1!
de volfram sirekliliginin, uygulanan 1si1l iglemlerle
defigimi gésterilmektedir [14]. Kabaca, ayin volfram
tane boyutuna sahip ve ayni sartlarda sinterlenmis ala-
gsimlarain farkli siireklilik arz ettifi sdylenebilir. W-
Ni-Cu igin 0.41 gibi biiyiik bir defere kargilik, W-Ni-Fe
igin bu defier 0.35 plarak Hlgllmlstir. W=Ni-Cu alasgi-
mi miisade edilebilir sicaklik araliginin digik bir naok-
tasinda sinterlenmis ve yilksek bir temas derecesine sa-
hip daha diizensiz sekilli taneler elde edilmistir. W-Ni-
Fe alagimi ise yiliksek bir sicaklikta sinterlenmig ve
dilgiik seviyede temas eden daha kiliresel taneler igerdigi
gizlenmigtir. Tablo 3.1 ayni zamanda, sicaklik ve zaman
artigy veya verilen bir siliredeki sicaklik artigiyla bir-
likte yiiksek sicaklik gézelti islemleri sirasinda silrek-
lilikteki artigi da gistermektedir. Ayrlca,vvolfram
tanelerinin kldresel geklinin mekanik islemler sirasinda
zorlanmasi halinde siireklilifin arttifida saptanmaigtair

[15].

Sekil 3.6, 3.4 ve 3.5'de gekme gerilmesi ve % uza-
manin slireklilikle degigimi giisterilmektedir [16]. 0.6
sﬁreklilik'deéerine kadar bir efim gidzlenirken, buradsa
mikavemette kiigik bir diiglis olmaktadir, fakat % uzama,
siireklilik dederinin 0.8 olmasina kadar lineer olarak
diigmeye devam edip bu deferde sifira ulagmaktadir. Bu
da valfram tane sinirlarinin afir alasimlarin sidnekligi

agisindan ne denli dnemli aldufunu vurgulamaktadair.
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3.5. Mikroyapisal Arayiizeyler
3.5.1. ¥ -¥ Arayiizeyleri

igdiizey fazainin tane hboyutu volfram tanelerine
kiyasla daha biliyiktir. (Genellikle 100 pm). Dolayi-
siyla daha az tane sinirina sahiptirler. Bununla bir-
likte, 1350°C 1 saat, su verme + 750 - 800%C'da 100
saat, su verme geklinde, 900U-5Ni-5Fe alagimina uygula-
nan saon sinterleme 1sil iglemini takiben bu tane sinir-
larinda gikeltiler tesbit edilmisgtir [17] Sekil 3,7
de bidyle bir yapiya ait T.E.M. mikrografi goriilmektedir.
Cokeltiden gelen elektron difraksiyon paternleri latis
parametresi a_=1.096 + 0.004 nm olan bir YMK latisi ta-
nimlanmaktadir. Bu gidkelti fazainain W-¥ araylizeyinde
gzlenenle oldukga benzes oldufu saptanmigtir [18].
Anafaz tané sinirlarinin gok az bir kisminda bu gidkelme-
ler olusmasina ve bunlarin daha slnek olan anafaz tara-
findan kugatilmig olmasina ragmen yine de sineklidi o-
lumsuz etkiledifi kabul edilmektedir. Tavlama ikizleri
ve istif hatalari da anafaz igerisinde mevcut olabilmek-
tedir. Fakat bunlarin Gzerinde herhangi bir gdkelmenin

varlifiina rastlanmamigtar [17].
3.5.2. W-¥ Arayiizeyleri

Bu arayilizyer diger malzemelerdekine benzer yapisal
tzellikler gtsterirler. W-W araylizey yilzeyleri piiriiz=-
sliz ve nisbeten etkisizdir. Fakat yine de mikroyapisal
araylzey hatalari baskindir. Ginki, W~-Y¥ arayizeyleri,
igerisinde kirilgan giikeltiler mevcut oldujundan, gat-
lakli ve ayrikli durumdadir. Benzer giizlemler sinter-
leme sicaklagindan itibaren firinda sofutulmug alagim-
lar iginde rapor edilmigtir [}9]. .Bﬁyle bir kirik ylizey
giriintimii son sinterleme 1sil iglemi sonrasinda da yeni-

den ortaya gikabilir. Ornedin, 1350°C da 1 saat, su
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verme + 750-850°C'da 100 saat, su verme islemi sonra-
sinda oldufu gibi [18].

Optik mikroskop ve gegirmeli elektron mikroskobu
(T.E.M) galigmalari, hem sinterlenmis hem de sinterlen-
dikten sonra 1sil iglem gdrmis alagimlarda W- arayii-
zeylerinde gtkeltiler mevcut oldufjunu gidstermigtir
[19,20,21]. Bu gdkeltilerin yukarida s8zii edilen ¥ -¥
tane sinirlarindaki gdkeltilere benzer olduklari fakat
burada arayiizey kirilma mekanizmasina ters yinde etki
ettikleri anlasilmigtir. Taramali Auger analizi ile
yapilan daha derinlemesine incelemeler sonucu bu gikel-
tilerin, Ni:Fe atom orani yaklasik 2:3 olan (Ni,Fe)éNGE
kampozisyonunda bir eta-karhid (elmas kiihik, a0=1.092+
0.005 nm) olduju tanimlanmigtir [18].

90W-5Ni-5Fe alasiminin derinlemesine dadlanmig
gsekilde, kiraik yilzeyinin X-i1ginlar:i analizi sonuglari
(Ni,Fe) W formundaki bir intermetalik bilegikle uyumlu
ortorombik yapidaki Nil ile eggekilli bulgular sunmak-
tadar [22] (Ni, Fe)W arayiizey gtkeltisi bir gok arasg-
tirmaci tarafindan ileri sirilmektedir. Bununla birlik-
te , son yillarda yapilan arastirmalarda, W-5Ni-5Fe
alagiminda, intermetalik fazin varlifini tesbit etmeyil

engelleyici bir karbid fazin varlif:r iddia edilmektedir.

te yandan, W-7Ni-3Cu alagsimlarinda W-¥ arayiizeyin-
de bir intermetalik fazin gékeldigi ve bunun son sinter-
leme 1511 iglemi ile meydana geldifi kabul edilmektedir
[20]. Ayrlba 600-900°C sicakliklari arasinda ne sinter-
leme sonrasi ne de direkt yaglandirma sonrasi herhangi
bir gtkeltiye rastlanmamaktadir. Fakat bu yaglandirma
iglemi 1350°C dan su verme igleminden @nce gergeklegti-
rilirse genis bir arafaz sinar gtkeltisi meydana gelir
Sekil 3.8'de sirekli bir polikristalin arafaz sinira

gisterilmektedir. Elektron difraksiyonuna gire bu faz,
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N-W sistemine ait Ni“m intermetalik faziyla eg sekilli-
dir.

SEKIL: 3.7. 90W-5Ni~5Fe Alagimina Ait Bir ¥ -Y
Tane Sainirainda ki Gdkeltinin T.E.M.
Gdrtuntusu [21].

SEKIL: 3.B. 90W-7Ni-3Fe Alagiminda W-Y¥ Arayiizey
Cokeltisinin T.E.M. Gérintusd [19],

Sonug olarak ister intermetalik olsun, ister kar-
bid olsun yapida bu tip bir f821n'bulunm851, bagta dar-
be mukavemeti olmak lzere mekanik &zelliklerde gok ani
bir diigiise neden olmaktadir. Ayrica, yapilan deneyler
gbstermigtir ki, W-Y¥ araylizeyinde meydana gelen fosfor
segregasyonu darbe mukavemefinde hissedilir bir didslige
neden olmaktadir [23]. Bununla birlikte, bu kirilgan-
li1§1 gidermek mimkindir. Su verme iglemini takip eden

1350°C da bir saatlik bir son sinterleme 1s1l iglemi
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ile hem S0W-Ni-Fe, hem de 90W-Ni-Cu sisteminde Bnemli bir
bir tokluk artigi saglanabilir.

Sekil 3.9'da her iki alagim iginde gegerli olan ve
sinterleme sonrasi farinda sofutulan malzemelerde gdrii-
len tipik kirik yizey gtrinlimi verilmektedir. Sekil 3.1
deki anahtara g8ire burada da AS’ W-Y¥ arayizeyindeki
volfram bdlgesini, A6’ yine ayni arayiizdeki ¥ btlgesini
AQ ise W-W arayilizeyini gdstermektedir. Edmonds ve arka-
dagslarinin galismasinda burada ki her bir bdlgeye ait
ylizey kompozisyonu Auger Elektron Spektroskopisiyle dl-
gllmiigtiir. Gekil 3.10'da bu galigmadan alinan ve bir
¥ vizeyine ait Auger spektrasi gBsterilmektedir. Bura-
da da giiglli bir fosfor ve nisheten daha az miktarda
Rikiirtlin araylizeyde segrege oldufu g8riilmektedir. Fi-
rinda sogutulan W-Ni-Fe ve W-Ni-Cu alasimlarinda -0.4-
0.2 tektabaka seviyelerinde fosfor segregasyon g@zlenir
[18]. Cdzelti iglemi ve bunu takiben uygulanan bir su
verme iglemi sonrasi arayiizeydeki fosfor konsantrasyonu
azalirken, kiKkirt konsantrasyonunda ayni etkil gdriilmemek-

tedir.

SEKIL: 3.9. Sinterlendikten Sonra Firinda Sofutulan
90 W-7Ni-3Cu Alasimina Ait Kirik Yiizey
SEM Géruntusi [24]
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SEKIL: 3.10. 90W-5Ni-5Fe ve 90W-7Ni-3Cu Bilegim-
lerinde Sinterleme Sonrasi Firinda
Sogutulmus Alagimlarain Kirik Yiizey-
lerine Ait Auger Elektron Spektrasi

[25]

Sonug olarak, W-Y¥ arayilizeyindeki fosfor segregas-
yonunun, bu tir alagimlarda gdzlenen geriye doniilebi-
lir karilganlik agisindan oldukga dnemil oldugu sdylene-
bilir. Burada yine, afir alagimlarda empirite miktary
va/veya son sinterlemede sofutma hizlari ve uygulanan
1s1l iglemlerin mekanik dzellikleri ne denli etkiledigi
anlagilmaktadar.

3.5.3. W-W Arayiizeyleri

Sekil 3.11, W-S5Ni-5Fe alagimina ait tipik bir W-u
araylizey elektron mikrografidir. Buradaki arayiizeyler
polikristalin volframdaki bir tane sinirinin yapisal
karakterini sergilemaktedir. Afir alagimlarin kirik
yiizeyleri, kirilma sirasinda, bu tane sinirlarinin kli-
vajindan #tiird, her zaman ayni gekilde dairesel diz ve Gzellik

arzetmeyen normal gériinimlil bdlgelerden olugur.
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SEKIL: 3.11. 90W-5Ni-5Fe Alasimindall-W Sinirinin
TEM Gdriuntisi [.25],

Yukarida da anlatildidi gibi, siirexlilifin artmasy
ile toklukta azalmanin goriilm=zsi bu kirik yiizeylere ait
btlgelerde W-W sinirlarinin mikrayapida zayif bir hag-

lanmaya neden oldudu gdriigiini gliglendirmektedir.

Yapilan galigmalar bu sinirlarda da gikeltilerin
varligini ortaya gikartmigtir [20,21]. Muddle ve Past-
hill bu gdkeltilere iligkin fazain tanimlanmasina yidnelik
galigmalar yapmiglardir. 3Sekil 3.12'de bu galigmalardan
alinan bir T.E.M. mikrografi gorilmektedir. Goridldiagd
gibi gdkeltiler mercek geklindedirler. $Sekil 3.13'dé
ise tzellikle kirik ylzey izerindeki volfram tanesi yii-
zeylerindeki gdkeltiler gisterilmektedir. Bu gidkelti-
lere ait elektron difraksiyonlari, latis parametresi
a_ =0.360 nm olan, Ni-Fe-W kimyasal bilegimindeki bir
YMK yapi ile uyumludur [20,21]. Aslinda bu gidkeltiler
X~ anafazi ile uyumludurlar. Burada akla gelen soru,
bu gdkeltilerin sinterleme sirasinda =ngellenen sivi
faza ait basit partikiiller aolup olmadiklaridir. Fakat,
W-W sinairindaki gidkeltilerin meydana gelebilmesi igin
son sinterleme yagslandirmasina ihtiyag duymasi gergedini

bir yana birakarak engellenmig sivi faz bdlgelerinin
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kirik ylizeyindeki mikroyapisal giriintiilerinin kolaylik-
la ayirt edilebildidi stylenebilir.

S=KIL: 3.12. 90W-5Ni-S5Fe Alasiminda W-W Sinirinda-
ki Gkeltiye Ait TEM Gdruntisu[21].

Kirik ylzey gtzlemleri gdstermigtir ki W-W arayii-
zeylerindeki kirilma, W-W klivaj dizlemlerinin Fofunlu-
gunda meydana gelen kalici gikeltilerden kurtulmak igin
bliiyiik 6lgide gdkeltilerin plastik deformasyonuna ve si-

nek yartilmasina eglik eder [ZD].

SEKIL: 3.13. W-3,5Ni-1,5Fe Alagimina Ait W-U
Sinirinin SEM Gorintiisi [21].
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W-W sinirlarindaki gdkeltiler Y-anafazina benzer
bir yapidadir ve bu nedenle siinek bir gekilde davranir-
lar. Bundan &tirl, kirilma siresince volfram taneleri
arasindaki baglali1f:r korurlar, ayrica yapinin genelinde
toklugun artmasini saflar ve tane siniri klivaj kiril-
masini engelleyici ydnde etki ederler. Dahasi tane si~
nirlarindaki bu gdkeltiler sayesinde toplam volfram ta-
ne siniri alani azalir ve yine alagimin siineklifdinin

artmasina yardimci olurlar [24].

Eser miktarlardaki elementlerin W-W arayiizeylerine
segregasyonu, Edmonds ve Muddle tarafindan Auger elekt-
ran spektroskobisi ile incelenmigtir. Volfram yilzeyle-
rinde @nemli seviyelerde fosfor ya da kiikidrt segregasyo-
nuna rastlanmamigtir. Bundan dolayia empiiritelerin W-UW
arayiizeylerinde segrege olmasi Onemli bir durum olarak
grtilmemektadir [18].



BOLUM 4. w-Ni-X SISTEMINE AIT TOZ KARISIMLARININ
HAZIRLANMASI VE PRESLENMESINE YONELIK CALISMALAR

L.,1. Girig

Genel olarak, toz metalurjisi yﬁﬁtemleri kullani-
larak yapilan tim Uretimlerde, sinterleme igleminden
Bince toz hazirlama, toz karigtirma ve presleme svrelerin-

den olugan Ug agamali bir galigma gergeklestirilmelidir.

Sunulan bu tez galigmasinda kullanilan tozlar dedi-
gik Uretici firmalardan temin edilmigtir. Volfram toz-
lari, volfram oksidin veya paratungstatin hidrojen ile
indirgenmesi, nikel tozlari, nikel karbonilin ayraigmasi
veya bir nikel tuzunun sulu gdzeltisinin hidrojen ile
basing altinda indirgenmesi ve demir tozlari, karbonla-
yiacl bir ortamda magnetitin indirgenmesi, su veya hava
jetiyle atomizasyon, atomizasyon ve indirgeme, elektro-
litik veya karbonil demir tozunun ayrigtirilmasi y@ntem-
leriyle dUretilmektedir [6]. Tozlarin, baglangig tane
bﬁyutu, tane gekli ve safsizliklari, alagim Szelliklerine
dofrudan etki edeceginden, kullanilan tozlarin tane baoyut
dagilimi ve tane gekli istenilen miktarlarda ve safsizlik-

lari kabul edilebilir sinirlar igerisinde olmalidair.

Alagim Hzelliklerini dofrudan etkileyecek bir dider
parametre de tozlarin karigtirilmasi sirasinda safjlana-
cak homojenizasyondur. Atritdr ve dzellikle top dedir-
meni hamojenizasyonu basarili bir gsekilde safilayan cihaz-
lar olup, bu galigmada da olumlu sonuglar vermiglerdir.
Karigtirma igslemi sirasinda, alagimi olugsturan elementel

tozlarin yani sira presleme kademesinde gerekli olan
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" yaflayicilar ve presleme sonrasi malzemelere gerekli olan
ham mukavemeti kazandiran baflayicilar da sisteme ilave
edilirler. VYaflayici olarak yine toz halinde metalik

veya organik stearatlar yaygin bir bigimde kullanilmakta-
dirlar [2,4,6]. Toz karisimina yaglayicilarin ilave edil-
mesinin nedeni; dzellikle rijit kaliplarin kullanildiga
tek eksenli presleme iglemi sirasinda, kalip ve parga yii-
zeyi arasindaki slrtinme ile toz pargaciklari arasindaki
sdrtiinmeyi azaltmak, bidylece parganin kaliptan ayrilmasini
miimkiin kilmaktir. VYetersiz veya hig yagdlayicinin kulla-
nilmadid:r durumlarda bu sidrtdnme kuvvetlerinin, basing
dajiliminda yaratacadi homojensizlik nedeniyle parga ige-
risinde gerilim farkliliklari olugur ve sinterleme sira-
sinda pargalarda garpikliklar gérdliir. Karigsima ilave
edilmesi gereken dider katki maddeleri grubu da baglayici-
lar olup, presleme sonrasi pargalarin dajilmadan tagina-
bilmesi, basit temizlik islemlerinin mimkiin clabilmesi
agisindan sisteme ilave edilirler. Preslenmis pargalarain
ham mukavemetlerini kazanmalarina yardimci olan baflayici-
larain giuniimizde en yaygain olarak kullanilan gegitleri pao-
livinil alkol ve parafindir.

Karigtirma iglemi, daha Once stizli edilen atritdr ve
top degirmeninin yani sira konili karigtairicilar ve akig-
kan yatakli karigtiricilarlada gergeklestirilebilir. Olu-
sabilecek agregatlari sistemden uzaklastirmak igin hangi
yintemle karigtirma yapilirsa yapilsin, ardindan bir eleme
iglemi yapilmasi gerekir.

Hazirlanan toz karigimlarinin preslenmesinde, safuk
veya sicak olarak presleme iglemleri gergeklegtirilebilir.
Tek veya gift ydnld presleme igleminde rijit kaliplar
kullanilairken, izostatik presleme igin esnek kaliplar kul-
lanilair. Ayrica ekstriizyon, enjeksiyon ydntemleriyle de
kompaktlama yapmak miimkiindiir. Segilen presleme ydntemine

bafili olarak elde edilen kompaktlar teorik yodunluklarinin
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% 55-65 kadar bir yofunlufa ulasirlar. Sofuk veya sicak
izostatik presleme ile tek ydnli preslemeye oranla daha

yiksek yodunlukta kompaktlar elde edilmektedir.

Sunulan tez galigmasinda, lretici firmadan alinan
volfram, nikel, demir ve bakir taozlari kullanilmigtir.
Alti defigik bilegim Uzerinde galigilmis ve tim toz kari-
gimlarina % ag. 0.75 polivinil alkol ve % af. 0.75 para-
fin ilave edilmistir. Hazirlanan toz karigimlari iki
farkli geometrideki kaliplarla preslienmistir. Sinterleme
sonrasi 15 x B8 x 5 mm ve 60 x 10 x 5 mm boyutlarinda olan
numuneler {retilmigtir. Presleme galismalari tek eksenli
preslerde rijit kaliplarla gergeklegtirilmig ve teorik
yofunluklarinin yaklasik % 60 kadarina sahip kompaktlar
elde edilmigtir. Presleme iglemi sonucunda elde edilen
bu afir alagim kompaktlarinin yilzey tizelliklerinin iste-
nilen kalitede olduklar:i gdzlenmis ve farkli bilegimdeki
alagimlar bu evrede markalanarak daha sanraki sivi faz

sinterlemesi deneyleri igin siniflandirilmigtar.

4.2. W=-Ni-Fe ve W-Ni-Cu Afar Alasim Tozlar {izerine
Yapilan Deneysel [aligmalar

4.2.1. Bagslangig Tozlarinin Ozellikleri

Hazairlanan afir alagsim kompozisyonlarinain timiinde
Uretici firmadan alinan elementel tozlar kullanilmigtair,.
Bu firmalar; Herman C.Starck (Almanya)- Metco(Amerika),
Coldstream (Isveg) ve Higanos (Isveg) Riedel-de Haen
(Almanya) dir. Kullanilan elementel tozlara ait kimyasal
bilegim, tane boyutu ve tane gekli gibi dzellikler firma=-
larin tozlarla birlikte ginderdigi teknik raporlar da
belirtilmigtir. Bu tozlarin &zellikleri Tablae 4.1, 4.2,
4.3 ve 4.4'de sunulmugtur [26].
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TABLO: &4.1. Volfram Tozlarinin Ozellikleri [26]
(Herman C.Strack)

Kimyasal Bilegim Ortalama Tane Boyutu Tane Sekli
0 570 ppm 3 Ym Graniler
N 40 ppm
C 10 ppm
Ca 3 ppm
Fe 2 ppm
K 3 ppm
Mo 7 ppm
Na 3 ppm
S 10 ppm
Si 12 ppm

™

TABLO: &4.2. Nikel'Tozlarl?hn dzellikleri (1-Metco
2- Coldstream ) [26]

Numune Kimyasal Bilegim Ortalama Tane
No Co M Fe GCu © s Ni [ane sekll
: ‘ Boyutu
1 0.2 0.008 0.m65 0.0C15 0.0043 0,003 Gerisi 30 pm ¢ Graniler
2 0.08 - 0.003 0.002 0.033 0.49 Gerisi 20 pm . Greniler

s

TABLO: 4.3. Demir Toz}arlnln 0zellikleri (1-Metco ™
2-Htganas' ') [26].

Numune Kimyasal Bilegim Ortalama  Tane

No C 5 Si Mn P Fe Tane Sekli
Boyutu

1 048 049 04 0.3 002 Gerisi 15 m  Greriiler

2 0.0B3 0.0k - 0.0s2 0.019 Gerisi 5 pm Graniiler
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TABLD: &.4. Bakir Tozlarinin Ozellikleri [26]
(Riedel-de Haen)

Kimyasal Bilegim Qrtalama Tane Boyutu Tane Sekli
Ag % 0.005 0.04 mm Graniiler
As % 0.0002

Fe % 0.005

Mn % 0.002

Pb % 0.05

Sb % 0.002

L,2.2. W-Ni-Fe ve W-Ni-Cu Afrr Alagim Toz Karigsimlarinin
Hazirlanmas:

W-Ni-Fe ve W-Ni-Cu afir alasimlari igin alagsim kom-
pnzisyonunun, mikroyapi ve mekanik dzelliklere olan etki-
lerinin incelenmesinin amaglandig:i bu galisma siresince
alti: defjigik kimyasal bilesimde agir alagaim iliretimi ger-
geklegtirilmigtir. Bu alagimlara ait bilesim dederleri

ve teorik yodgunluklar Tabla 4.5'de sunulmustur.

Uretilen afir alagimlarda ana malzeme olarak volfram
tozlari ve baflayici faz malzemesi olarak da nikel, demir
ve bakir tozlari kullanilmigtir. Hazirlanan kompozisyon-
larin timiine, presleme islemini kolaylastirmak ve kompakt-
larin yeterli ham mukavemetlerini kazanmalari amaciyla
% aj. 0.75 parafin (sivi) ve yine % ag. 0.75 polivinil al-
kol ilave edilmistir.

Hazirlanan tim agir alagim kompozisyaonlari yeterli
homojenizasyona ulagmalari amaci ile birer saat yiiksek
devirli top defirmeninde karigtirilmiglardair. Bu karig-
tirma iglemi I.T.U. Kimya-Metalurji Fak. Malzeme Anahbilim

Dali, Toz Metalurjisi laboratuarinda bulunan FritschTM
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marka Pulverisette 5 model 350 dev/dk. hiza gikabilen ve
homojenizasyon amaci igin oldukga uygun olan yiksek devir-
1i top defiirmeninde gergeklegtirilmigtir. VYiksek devirli
top defirmeni igerisinda ayni anda iki ddnme hareketi mey-
dana gelmektedir. Bunlar dirt adet kapali kabin bafla ‘
oldufju ana diskin yaptifi diénme hareketi ve her kabin dis-
kin ddnme ydniine zit ydnde kendi eksenleri etrafinda yap-
tiklari dinme haraketleridir. Bu suretle karigtirma igle-
mi sirasinda agifa gikan yiksek enerji sayesinde oldukga
bagarili bir homojenizasyon gergeklegtirilebilmektedir.
Karigtirma ortami olarak saf aliminadan Uretilmis kapal:
kaplar ve yine saf allimina toplar kullanilmistir. Bu ig-

lemler sirasinds top/toz orani afarlaikca 1/1 olarak segil-
migtir.

Hazirlanan biitln agir alagim kompozisyonlari ayri
ayri elekten gegirilmis ve az miktarda olugan agregatlar
pargalanarak tozlar presleme agamasina hazir hale getiril-

mistir.
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4.3. W-Ni-Fe ve W-Ni-Cu Ajir Alagim Tozlarinin Preslen-
mesine Yidnelik Galigmalar

Toz metalurjisi ytntemleriyle yapilan ldretimlerde,
ridn geometrisine bafli olarak defigik ydntemlerle pres-
leme yapmak mimkiindiir. Genel olarak, presleme igslemleri
sofjuk presleme ve sicak presleme olmak lzere iki farkla
slirece ayrailabilir. VYine uygulanan kuvvetlerin dedigimi-
ne bagli olarak; tek eksenli iki veya Ug eksenli presle-
menin yani sira izostatik olarak presleme yapmak da miim-
kiindlir. Bu galigmada kullanilan numunelerin timid tek ek-

senli preslerde sofuk olarak preslenmistir.

Alagim kompozisyonlarinin farkliligiyla mikroyapida
meydana gelecek defisimleri incelemek amaciyla Ulretilen
numunelerde boyutsal bir sinirlama olmamakla beraber,
gekme deneyleri igin gerekli numuneler igin uzunluk/kesit
oraninin yiksek oldugu kalip geometrilerine ihtiyag duyul-
mustur. Bu amagla I.T.0. Kimya-Metalurji Fakiiltesi ola-
naklaraindan yararlanilarak, takim gelifinden yapilan ka-
liplarla birgok presleme galigmasi gergeklestirilmigsede
gatlaksiz kompaktlarin dretimi mimkin olmamigtir. Bura-
da kargilagilan en bidyik problem, kalibin presleme iglemi
sonunda ters ydnde hareket ederek pargayi birakmasina im-
kan taniyan pres ve kalip gartlarinin saglanamamig olma-
sindan kaynaklanmaktadir. Bu nedenle tim presleme galig-
malari BOHLER'" sert Maden A.S. blnyesindeki gift hare-
ketli ve kendinden bogaltmali kalaip-pres donanimi ile tek
eksenli presleme prensibBbine bafli kalarak gergeklegtiril-
migtir.

Kgmpaktlama iglemi sirasinda uygulanan presleme ba-
sinci literatiire uygun oclarak 200 MPa civarinda olmug ve
numuneler presleme sonra teorik yodunluklarinin yaklagik

% 60'1lik bir kismini kazanmiglardir.
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Elde edilen kompaktlarin yofunluklari Argimet prensibine
gire HlgUlmlg ve,

W
D kuru

° D‘SIVl
)

lljkuru—(us:wlda_maskl
(&.1)

bafintisi kullanilmigtir. Burada;

Dsiv1 = Icinde afirlik 8lgliml yapilan sivinin yodunludu
W = Numunelerin kuru haldeki agirlid:

kuru
w31v1da= Numunenin sivi igerisinde asili haldeki agirligs
maski = Numunenin sivi igerisinde tutuldufu askinin

agirligaidar.

Yofunluk dlglmleri sirasinda numunelerin daldirildi-
1 sivi ortam olarak yodunlufu 0.79 gr/cm?® olan etil al-

kol kullanilmigtair.



BOL{M 5. w-Ni-X SISTEMINDE KOMPDZISYON DEGISIMININ
MIKROYAPI VE MEKANIK OZELLIKLERE OLAN
ETKILERININ INCELENMESINE YONELIK DENEYSEL
GALISMALAR

5.1. Birig

Air alagimlar, yiksek yogunluk, yilksek gekme muka-
vemeti, siineklik ve yiiksek korozyaon dayanimlarindan &tird
bagta askeri amagl:i: kinetik enerji delicilerinde baglik
malzemesi plmak lzere hava ve uzay araglarinda, hassas
saatlerde ve vinglerde dengeleyici afirlik malzemesi ola-
rak, hassas Uretim makinalarinda titregim giderici malze-
me olarak, gama radyasyonuna kargsi siper malzemesi olarak
elektrik devrelerinde temas malzemesi olarak kullanilar=-
lar [12]. Kullanim alanlarinda aranan dzelliklerin biylk
bir bdliimi, alagsimlarda yilksek oranda volfram bulunmasiy-
la safjlanirken, saf volfram tozlarinin sinterlenmesinde
gok yilksek sicakliklarda galigsilmasinin gerekliligi, sin-
terlenmig volframin igslenebilirlidinin zorlufu ve malze-
menin gevrekliginin yiikseklifinden @tdrd sisteme nikel,
demir, bakir gibi diigik sicakliklarda ergiyen, sinterleme
sicakliklarinda volframi yiksek oranda gBzehbhilen ve diigen
sicakliklarla gzilnlirliigiin Snemli oranda diigtlgd metaller
alagima ilave edilirler [6]. Sinterlenmis numunelerde
baglayici faz gidrevini istlenen bu metallerin ergime si-
cakliklarainin ilizerinde gergeklesgtirilen sinterleme iglem-
lerinde, sivi akigiyla yeniden diizenlenme, gdzinme-yeni-
den gdkelme ve kati hal sinterlemesi agamalari sonucunda
volfram taneleri kiiresel olarak irilegir ve sivilagan ig-
diizey faz igerisinde dafilirlar. Baglangigta 2-8 pm bo-

yutlarindaki volfram taneleri gergeklestirilen sinterleme
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iglemine badli olarak 20~60 pm boyutlarina kadar irilegir-l‘
ler. ‘

Voplfram esasli agir alagimlarda son drilinlerin kaza-
nacagi mekanik tzellikler olugsan bu mikroyapi ile dofru-
dan iligkili olup, volfram tanelerinin kiiresel gekilli
olarak baglayici faz igerisindeki dadilimina ve volfram
tanelerinin vyapi igerisindeki sirekliligine karsi son
derece duyarlidir. Sinterlenen afir alagimlar lzerinde
yapirlan mikroyapisal galigmalar sonucunda sinterleme ko-
gullariyla beraber volfram igeridinin de, sinterlenmisg
yapidaki vaolfram tane gsekline etki ettigi saptanmistair.
Buna gire; volfram igerifinin % ag. 90'1x agtifjr durumda
dlizenli kiUresel tanelerin kayboldufu gdzlenmistir., Tane
geklinin diizensizlegtikge volfram sdrekliligini arttir-
digar ve silneklifgi olumsuz yidnde etkiledigi bilinmektedir .
[38]. Bu sebeplerden &tlril hazairlanan agir alagim kom-
pozisyanlarinin beginde volfram miktari % ag. 90 olarak
segilmig ve sadece 2 nolu W-Ni-Fe alasiminda % ag. 96.63
vaolfram kullanilmigtir.

Sinterleme galigmalari iki farkli firinda ve 1410°%C
1450°%C ve 1490°C olmak izere i defigik sicakliklarda
gergeklegtirilmigtir. Tim sinterleme siireglerinde indir-
geyici gaz atmosferi olarak hidrojen kullanilmigtzir.
1410°C'da #nsinterlenen numuneler daha sonra 14390°C'da
sinterlenmis ve liretilen numuneler optik mikroskobi, ta-
ramali elektron mikroskobu, gekme mukavemetlerinin ve
fazlara gdre sertlik dederlerinin Slgimi, yogdunluk degi-‘
gimlerinin 8lglml galigmalarinda kullanilmigtir. Sinter-
leme kogullari literatiire bafimli kalmakla beraber esldeki
imkanlar dofrultusunda segilmistir.
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Sinterlenmig pargalardan elde edilen gekme numune-
leri 60 x 10 x 5 mm boyutlarinda diktdrtgenler prizmasi
seklinde sinterlenen pargalarin digiik hizlarda talagli .
yintemlerle islenmesi sonucu lretilmiglerdir. Biylece
numunelerde mikroyapisal dedigim yaratmaksizin boyun
bdlgesi saflanmig ve gekme deneylerinde biitin numuneler
dlgd arallﬁl olan 25 mm'lik bdlge igerisinde kopmuglar-
dir. (ekme deneyleri sonrasi: numuneler, taramali elekt-
ron mikroskobunda kirik yiizey incelemelerine tabii tutul-
mug, gok sayida BEI/Kompozisyon, BEI/Topografik ve SEI

modlarinda kirik yiizey fotoraflari elde edilmigtir.

Sunulan bu tez galigmasi igin gergeklegtirilen tiim
karakterizasyon ve deneysel gallémalar kampozisyaon degi-
gimine badli olarak sivi faz sinterlemesi sonrasi ortaya
gikan mikroyapi farklilaklaraini, mukavemet, siineklik,sert-

lik ve yofunluk defigimlerini incelemeye ydnelik olmugtur.

5.2. Wl~Ni-Fe ve W-Ni-Cu Agir Alasimlarinin Sinterleme
Siiregleri

Volfram esasli afiir alagimlar daha dncede belirtii—
digi gibi silrekli sivi faz sinterleme mekanizmasi ile
tiretilirler. Sinterleme iglemi sirasinda nikel ve demir
veya nikel ve bakir ergime sicakliklarinin lzerinde siva
faza gegerler. Kati haldeki volfram taneleri olugan bu
sivi faz igerisinde g8ziindrliklerinin yiksek oldufju b&l-
gelerden gdzeltiye gegerek, sivi faz aracilifjiyla tagi-
nirlar ve gdziinlirliklerinin digik oldufu b8lgelerde yeni-
den gtkelerek irilesirler. Bu siireg sonunda elde edilen
mikroyapida, baglangigta 2-8 pm boyutlarinda olan volfram
tanelerinin bilyliyerek 20-60 pm boyutlarina ulagtifa gﬁz;
lenmistir. ULiteratlire uygun kalmakla birlikte eldeki
sinterleme olanaklarinin el verdifl Hlglde ylksek yofun-
luklarda iiretilen numuneler, 141D°E, 1450°C ve 1490°C
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sicakliklarda iki saati gegmeyen sireglerde sinterlenmig-
tirler.

5.2.1. Sinterleme Deneylerinde Kullanilan Toz Karigimlari

Sinterleme iglemine ydnelik deneysel galigmalards
alty defisik kompozisyonda toz karisimi kullanilmistir.
Bu kompozisyonlar; 90W/7Ni/3Fe, 96.63W/2.4Ni/0.97Fe,
90W/5Ni/5Fe, 90W/9Ni/1Cu, 90W/7Ni/3Cu ve 90W/5Ni/5Cu gek-
linde olup, hepsi % afirlik olarak oranlanmistar.

Ayrica tlm toz karigimlarina yaflayic:r ve baflayica
olarak % ag.0.75 parafin ve % ag 0.75 polivinil alkol ka-
tilmagtar. VYine kompozisyonlarain tUmU birer ssat hizls
top defiirmeninde karagtirilarak, yeterli homojenizasyaonun
sajlanmasina galigailmigtir. Elde edilen alagsimlandiril-
mig tozlarda gok az miktarda ve zayif kuvvetlerle baflan-
mig aglomerelere rastlanmigtir. Bunun nedeni; sisteme

katilan parafin ve polivinil alkoliin d§ltme sirasinda agi

ga gikan yiiksek enerjiden dolayi, diisiik oranlarda olmala-
rina ragmen bir miktar toz iizerinde birlegtirici etki ya-
ratmig olmasidir. Toz karigimlarindaki agregatlar ayri

ayri elenerek havanda pargalinmis ve tekrar toz karigim-
larina ilave edilmiglerdir.

5.2.2. Sinterleme Deneylerinde Kullanilan Firainlar

Sinterleme islemlerinde iki farkli farin kullanilmig-

tir. B8hler Sert Maden A.S.'de bulunan atmosfer kontrollu

sisterleme firininda 1410°C ve 145008, hidrojen atmosferin- -

de ilk sinterleme deneyleri gergeklegtirilmigtir. Kullani-
lan ikinci sinterleme firini, TUBITAK Marmara Aragtirma
Merkezi, Malzeme B@limiinde bulunan yine atmosfer kontrollu
ve Hidrojen ortaminda 1500°C'a kadar girkabilen bir tip fi-
rindir. Bu firinda numunelerin son sinterleme deneyleri

gergeklegtirilmigtir.



~56-

BOHLER Sert Maden A.§S. biinyesinde bulunan firin 1076
~ mbar'lik vakum, hidrojen, pargalanmig—amenyak gibi indir-
geyici veya azot, argon gibi inert gaz atmosferleri altin-
da galigabilmektedir. Kendinden direngli grafit geper
yardimiyla 1600°C'11k sicakliklara glkabilen bu firinda
EurothermTM marka sicaklik mikroiglemcisi sayesinde 1s1l
gevrimler 16 kademeye kadar programlanabilmekte ve bu ge-
kilde 1sitma hizlari ve sabit sicakliklarda bekleme siire-
leri hassas bir gekilde kontrol edilebilmektedir. Pt-

18PtRd termokuplu ile sicaklik Hlglmleride hassas olarak
gergeklegtirilebilmektedir.

TUBITAK Marmara Arastirma Merkezi biinyesinde bulunan
ikineci firain ise gegirimsiz Allmina tip igerisinde SiC
181 elemanlari sayesinde endirek i1sitma ile galigan hir
firindir. Firin 1sitma ortami olan tibiin her iki ucunda
bulunan giris ve gikig vanalari ile firin igerisinde bir
ugtan difer uca dogru gaz akiginin hizi ayarlanabilmekte-
dir. Bu firinda da hidrojen, argon gibi indirgeyici ve/
veya inert gaz atmosferleri saflanabilmektedir. VYine f1-
rina baflanmig olan EurothermTM marka sicaklaik mikroiglem-
cisi sayesinde istenilen 1sitma hizlari ve istenilen sicak-
liklarda bekleme imkanl mevcut olup, 1500°C'a kadar cika-
bilmektedir.

5.2.3. W-Ni-Fe ve W-Ni-Cu Afir Alagimlarainin Sinterleme
Deneyleri

Alt:r farkli kompozisyonda hazirlanan adir alagsim kom-
paktlarainin sinterlenmesi sirasinda ilig defisik sicaklikta
galisilmistir. Ilk sinterleme deneyleri bakir igeren ala-
gimlarla hidrojen ortaminda 1410°C sicakliginda gergekleg-
mistir. Bu deneylerde BUHLER' " Sert Maden A.5. biinyesin-
deki atmosfer kontrollu firin kullanilmigtir. Numunelere
uygulanan sinterleme cevrimi beg kademede gergeklegtiril-

mistir. Ilk kademede 200°C1a 1 saatte gikilmig, ardindan
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parafin ve polivinil alkoliin ugurularak sistemden uzak-
lagtirilmasy igin 410°C 11k sicaklia B8 saatte gikilmig-
tir. Daha sonra 1410°C'a 6.5 saatte gikilmig ve bu sicak-
likta 1 saat silreyle numuneler sinterlenmigtir. 1410°%C
dan 11DD°C'a 2 saatte inilip ardindan 50°C'a 1/2 saatte
inilmig ve bu sicaklikta 2 saat beklenilmisgtir. 1410%C
da 1 saatlik sinterleme sirasinda hidrojen atmosferi kul-

lanilirken, difer kademelerde vakum atmosferinde galigil-
migtir.

Ugtincd bilegenin demir oldudu alasimlarain sinterlen-
mesine ydnelik yapilan ikinci grup deneyler de yine BmﬂERTM
Sert Maden A.5.'de gergeklegtirilmistir. Bu deneyler de
sinterleme sicaklifi olarak 1450°%C segilmig ve taoplam 21
saatlik bir sinterleme slireci takip edilmigtir. Buna gére
1 saatte 200°C'a gikilmis yine parafin ve polivinil alko--
liin sistemden tamamen uzaklagtirilmasi amaciyla B saatte
410%C'a gikilmig ardindan, 1450%C1da 6.5 saatte ulasilarak
bu sicaklikta 1 saat sinterleme iglemi uygulanmigtir. Sin-
terleme iglemini takiben 2 saat silireyle 1100°C'a inilmig
ardindan hizli bir sodutma ile 1/2 saatte 509C inilerek

bu sicaklikta 2 saat beklendikten sonra deney tamamlanmig-
tir.

BﬁHLERTM Sert Maden A.S.'de sinterlenen ve W/Ni/Fe
W/Ni/Cu bilesenlerine sahip alagimlar, TUBITAK Marmara
Arastirma Merkezi biinyesinde bulunan sinterleme firini ile
2 saat sireyle son sinterleme iglemine tabii tutulmuslar-
dir. Bu deneyler sirasinda uygulanan 1sil gevrim dirt ka-~
demeden olugmaktadir. Buna gbre 950°Cta 7°C/dak.'lik bir
hizla gikilmig 950°C-1490°C arasinda 3°C/dak.'lik daha dii-
giik bir asitma hizi kullanilmig ve ardindan 2 saat 1490°C
da beklenerek yine 3°C/dak'l1ik hizla 1400°C'a inilmig ve
numuneler firin atmosferinde sogutulmustur. Bu sinterleme
deneyleri sirasinda bilitiin kademeler hidrojen atmosferi al-

tinda gergeklegtirilmistir.
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5.3. Sinterlenmig Numunelerin Karakterizasyon GCaligmalari
5.3.1. Mikroyapi Analizleri

Farkli kompozisyonlara sahip afir alagim numuneleri-
nin sinterlenme sonrasi olugan mikroyapilarinin incelen-
mesine y@nelik yapilan galismalarda optik mikraoskop ve

S.E.M (Taramali Elektron Mikroskobu) kullanilmisgtar.

Optik mikroskop galigmalarinda ZeissTM marka, 2000X'e
kadar bilyltme yapabilen, otomatik kamerali, yansitma ile,
gegirimle ve polarize 151k altinda gidrintd verebilen bir

mikroskap kullanilmigtir.

Taramali elektron mikroskobu galigmalar: :I.ssee;f.!E(]l.TM
marka JSMT 330 model, 200.000X bilyltmeye sahip, en yiiksek
30 kV'luk gerilim altinda galigabilen, hafif element de-

dektdrlid taramali elektron mikroskobu kullanilmigtar.

Hem optik mikroskop galigmalarinda hemde elektron
mikroskobu galigmalarinda yiiksek kalitede gtrintiler elde
etmek amaciyla, bitiin numuneler inceleme Hncesi metalogra-
fik iglemlerden gegirilmigslerdir. bu galigma sirasinda,
numuneler 150, 180, 280, 320, 400, 600, 800, 1000 ve 1200
liilk zimparalarda zimparalandiktan sonra alimina gdzeltisi
kullanilarak guhada parlatilmiglardir. Parlatilan numune-
ler gerekli kontrast farklifini kazanmalari igin dadlan-
miglardir. Daglama iglemi sirasinda agair alagim numunele-
rinde en iyi sonucu veren "geligtirilmig Murakami" gizel-
tisi kullanilmigtir. "Geligtirilmig Murakami" gdzeltisi,;
% ad. 2.5 K3Fe(EN)6, % aj. 0.64 NaOH ve geri kalani dami-
tik su bilegimine sahiptir. Daflama siiresi 60-90 san.

arasinda defigmektedir.
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Dptik mikroskop galigmalari sirasinda dikdéirtgenler
prizmasi seklindeki sinterlenmig pargalarin her {g boyu-
tuna ait yiizeylerden alinan numuneler incelenmis ve 320X
bilyiitme ile normal 1sik altinda fotograflari gekilmigtir.
Taramali elektron mikroskobunda yapilan incelemelerde ise
25 Kv'luk gerilim altinda 1500X ve 2000X bildyiitmelerde

ikincil elektron gdrintlisi (SEI) fotodraflara gekilmistir.

Sinterlenmis numunelerin her lg yiizeyinde alinan g&-
riintiilerde her hangi bir mikroyapisal farklilik gﬁrﬂlmé-
migtir. Numuneleri preslenmesi sirasinda presleme y&nii-
nin bu tip bir etkisi beklenmemekle birlikte, sinterleme
iglemi sirasinda firin igerisindeki gaz akisinin bu tiir
bir etkisi olugabilir. Bununla birlikte yapilan aoptik
mikroskop gizlemleri sonucu kullanilan firan atmosferleri-

nin bu tir olumsuz bir etki yaratmadidi anlasilmigtair.

Sekil 5.1, 5.2 ve 5.3'de % Aj. 90 W, % AJj.5Ni ve
% Ag.5 Fe alagiminin presleme yiénilne dik, presleme ydnilne
paralel ve enine olan Ug boyutundan alinan numunelerin
320X biyiitmede yansitmali 1gik altinda gekilmig fotofraf-
lari sunulmugtur. G¥rdldigld gibi her tg mikroyapi birbi-
ri ile dzdeg durumdadir. Bu numune 90W/5Ni/5Cu afir ala-
giminin bir dnceki bdlimde belirtilen sinterleme gartla-
rinda, 1 sa. 1450°C + 2 sa. 1490°C'da sinterlenmesi sonucu
elde edilmistir. OUretilen numuneler igerisinde volfram
tanelerinin ve igdlizey fazin dafilimi agisindan tzgiin mik-
royapiya en uygun gidriinti 90W/5Ni/5Fe alagiminda elde edil-
migtir., Volfram tanelerinin siirekliligi disik ve dafilim-
lari oldukga homojendir. Bu mikroyapilar, saivi fazin olug-
masi ile nikel ve demirin belirli bir akigskanlik kazanmasi
ile kati volfram pargaciklarinin arasina sizmasi ve goziin-
me-yeniden gtikelme mekanizmasiyla kati volfram pargacik-
larinin bilyimesi sonucunda oclugmuglardir. $Sekil S.4'de
vine bﬁ alagima ait taramali elektran mikroskabu g8ridntisd

verilmigtir.
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SEKIL: 5.1. 90W/SNi/5Fe Agir Alagiminin 1450°C'da
1 sa. + 1490°C'da 2 sa. Sinterlenmesi
Sonrasi Presleme Ydnidne Dik Yondeki
Optik Mikroskop Gdrintisd, 320X

gseEKiL: 5.2. Sekil 5.1'de Gdsterilen Adar Alagimin

Presleme Y#niine Paralel Ytndeki Optik
Mikroskop Goridntusit, 320X
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SEKIL: 5.3. Sekil 5.1'de GHsterilen Ajir Alagiman
Presleme Ydnline Paralel, ve Enine
Yéndeki Optik Mikroskop Gériuntiisi, 320X

XIKU ®“1.58006

SEKIL: 5.4. 90W/5Ni/5Fe Agir Alagiminin 1450°C'da
1 sa, H, Ortami +.1490°%1da 2 sa, H, Or-
taminda Sinterlenmesi Senucu Elde Egilen
Mikroyapainin S.E.M. Gériintdsd Agik
Renk Bilgeler W Taneleri, Koyu Renk B#il-
geler Igdlzey Faz.
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gekil 5.5'te 90W/7Ni/3Fe afir alagimana ait mikraoya-
p1L giisterilmigtir. Buradan da g8ridldifi gibi yapi igeri-
sinde yer yer iri g@nezeklere rastlanmaktadir. Sinterleme
slirecinde indirgeyici atmosfer olarak kullanilan hidrojen
gazinin gijlenme noktasinin diglik olmasi bidyle bir etki
yaratabilir. Kuru hidrojen kullanimi, volframin sivi faz
igerisinde g@zlinmesi sirasinda serbest kalan oksijenin
hidrojenle daha fazla tepkimeye girmesine neden olmakta
ve agifa gikan subuhari miktarini arttirmaktadir. Bu du-
rum mikroyapida iri g8izeneklere neden olmaktadir.

9ekil 5.6'da yine 90W/7Ni/3Fe alagiminin taramala
elektron mikroskobu ile gdzeneksiz bir btlgeden alinmis
1500X biiylitmedeki mikroyapisi gdsterilmektedir. Ozgiin
mikroyapinin kismen elde edildigi bu alasimda volfram ta-
nelerinin biliylimesi sirasinda bazi btlgelerde W-W arayiizey-
leri meydana gelmigtir. Sivi faz sinterlemesi ile ilreti-
len numunelerde baglica Ug tip mikroyapi gdzlenebilir.
Bunlar; pargacik -~ pargacik temasinin olmadigdi "izole yapi",
tane Baglna diigen temas sayaisipin kati fazain uwzun bir sl-
reklilik g@stermesine neden olan "iskelet yapi" ve her iki
morfolojininde birlikte yer aldigi "karigik yapai'"dir. Se-

kil 5.6'da 90W/7Ni/3Fe alagimindaki mikroyapi iskelet vyapi
formundadar.

5ekil 5.7 ve Sekil 5.8'de mikroyapilari verilen
96.63W/2.4Ni/0.97Fe alagimina ait mikroyapida, alagim bi-
legimindeki volfram miktarinin artmasi ile W-W tane tema-
sinin da arttifi gtizlenmektedir. Ayrica yapida kiigiik bo-

yutlarda gtizenekler de bulunmaktadir.

Sekil 5.9 ve Sekil 5.10'da 90W/9Ni/1Cu agir alagimi-
na ait optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobu
giriintiileri verilmigtir. OUretilen alagimlar igerisinde
% B4'teorik yofunluk deferiyle en disglk mekanik
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tzellikleri gdsteren 90W/9Ni/1Cu alasimi nikel ve bakirca

zengin igdlzey fazinda oldukga iri gdzeneklere sahiptir.

Sekil 5.11 ve Sekil 5.12'de 90W/7Ni/3Cu alasimina
ait mikroyapilar gtsterilmektedir. Volfram tanelerinin
homajen bir gekilde dadilmig olmasiyla birlikte temas
sonucunda yassilagma mekanizmasinain mikroyapisal geligi-
mede etkin oldugu gﬁrﬁlmektedir. Bu mekanizmaya gdre iti-
ci giig temas btilgeleri ile temas dig:i bdlgelerin saivi
igindeki gtiziindrlidk farkliliklaradir. Temas bdlgelerinde-
ki basma gerilmeleri, bu biilgelerde gdzlniirligl arttirmak-
ta, bu b&lgelerden g@zinen atomlar sivi aracailigi ile ta-
ginarak, gdzinlrligflin daha digiik oldufu temas digi bﬁlge-
lerde gidkelmekte ve temas yiizeylerinde vyassilagma olug-
maktadir. Bu mekanizmaya gdre kati parcgcaciklar kaynagma-
yacak ve pargaciklar arasinda 1 pm civarinda ince bir film

seklinde de olsa sivi faz mevcut olacaktir.

Sekil 5.13 ve Sekil 5.14'de 9D0W/5Ni/5Cu alagimina ait
optik mikroskop ve elektraon mikroskobu gdriintdleri veril-
migtir. Bu alasima uygulanan iki agsamali sinterleme iglemi
sonucu baglangigta 2-8B pym boyutlarindaki volfram taneleri

givi faz sinterlemesinin ikinci agsamas:ir aolan gdzinme-yeni-
‘den gokelme mekanizmasinin etkisi ile 30-40 pm boyutlarina
ulagmislardir. Ayrica 90W/5Ni/5Cu alagiminda 1410°C'da

1 saat + 1490°C'da 2 saat olarak toplam iig saatlik sivi
faz sinterlemesi sonucu "izole" ve "iskelet yapainin"” bir-
likte g8rdldiigili "karisik yapida" bir mikroyapi elde edil-
digi gdzlenmektedir.
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SEKIL: 5.5. 90W/7Ni/3Fe AQ%r Alasaiminin 1450°C ' da
1 sa, H2, 1490°C'da 2 sa, H,, Sinterlen-
mesi Sonrasi, Optik Mikros%op Gorlntlsd
320X

SEKIL: 5.6. 90W/7Ni/3Fe Agar Alagiminin 1450°C ' da
1 sa, H2 + 1490°C'da 2 sa. H, Ortaminda
Sinterlenmesi Sonucu Elde Edilen Mikro-
yapinin S.E.M. Gdridntisd. Agik Renk
Bilgeler. W.Taneleri, Koyu Renk Bilgeler
igdiizey Faz.



SEKIL: 5.7. 96.6gw/2.4Ni/D.97Fe Adar élaalmlnln
1450"C'da 1 sa, H, + 1490°C'da 2. sa,H
Ortaminda Sinterlénmesi Sonucu Elde
Edilen Mikroskop Goriintidsid, 320X

2

SEKIL: 5.B. Sekil 5.7'deki Alasima AitS.E.M. Gdrin-
tisli. Agik Renk Bdlgeler W.Taneleri
Koyu Renk B@ilgeler Igdizey Faz.
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SEKIL: 5.9. 90W/YNi/1Cu Agir Alasiminin 1410%C 1 da
1 sa, H, + 1490°Cc1da 2 sa, H, Ortaminda
Sinterlenmesi Sonrasi Elde Edilen
Uptik Mikroskop Gdridntisid, 320X

SEKIL: 5.10. Sekil 5.9'daki Alasima Ait SEM Gorintisi
Agik Renk Bdlgeler W-taneleri, Koyu Renk
Bdlgeler Igdlzey Faz



SEKIL: 5.11. 90W/7Ni/3Cu Agar Alasiminin 1410°C'da
1 sa, H, + 1490% 'da 2 sa, ortaminda
Slnterlenm881 Sonrasi Elde Eéllen Optik
Mikroskap Godrdntidsii, 320X

SEKIL: 5.12. Sekil 5.11'deki Alagsima Ait SEM Gorintiisl.

Agik Renk Bilgeler W-Taneleri, Koyu Renk
Btilgeler Igdizey Faz



-G8~

SEKIL: 5.13. 90W/5Ni/5Cu Agir Alagiminin 1410°C ' da
1 sa, H, + 1490 C'da 2 sa, H, Urtaminda
Sinterlenmesi Sonrasi Elde Eéilen Uptik
Mikroskop Goridntisid 320X.

v A
o

932407

e o s

O 1

SEKIL: 5.14. Sekil 5.13'deki Alagima Ait SEM Géruntdsi.
Agik Renk Bdlgeler W-Taneleri, Koyu Renk
Bilgeler Igdiizey Faz
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5.3.2. Sinterlenmis Afir Alasimlarda Fazlarin Elementel
Dafjrlamlarinin Incelenmesi

Sivi faz sinterlenmesi ile W/Ni/Fe ve W/Ni/Cu alagim-
larinin farkli kompozisyonlariyla elde edilen numuneler
lzerinde mevcut fazlarin elementel dafilimlarini incelemek
amaciyla taramal:i elektron mikroskobuna bafli elektron
difraksiyon spektrometrisi (EDS) kullanilmigtir. Analiz-
lerin gergeklegtirilebilmesi igin bakair, demir ve nikelin
K-kabugundan, volframin L-kabufundan elektron koparmak
igin en az 10 kV'luk gerilim uygulamak gerekmektedir. Bu
amagla galigmalarin tdminde 10 kV'un lzerinde olacak se-
kilde 25 kV'luk gerilimde analiz yapilmigtir. Faz bile-
gimlerini ve fazlar arasi elementel dagilimlari belirle-
mek amaciyla analizler, igdiizey fazdan ve tane iglerin-
den ayri ayri alainmigtair.

Alti dedigik kompozisyona ait mikroyapilar idzerinde
farkli fazlardan alinan £.D.S. sonuglari Sekil 5.15-5.26"
da verilmigtir. 90W/ 7Ni/3Fe afir alamigina ait Gekil
5.9'daki mikroyapida agik renkli b&lgeler olarak tanimla-
nan volfram tanelerinden alinan E.D.S sonuglarina gdre
alasim bilesimine bafjla plarak volfram taneleri igerisinde
nikel ve demirde bir miktar gdzinmlgtir. Termodinamik
sinirlar igerisinde bulunan bu gdziniirliik dederleri nikel
igin % ag. 0.35, demir igin % ad. 0.11 olarak Blgiilmigtiir.
Sekil 5.9'da ki mikroyapida koyu renkli bdlgeler olarak
tanimlanan igdiizey faza ait E.D.S sonuglarina gére, ala-
gim bilesimine badli olarak, Ni:Fe orani 7:3 olarak ig-
diizey fazda da korunmaktadir. Olgiilen nikel ve demir mik-
tarlari sirasaiyla % af. 21.45 demir ve % af. 53.56 nikel-
dir. (Ni, Fe)W kati eriyifinden olugan igdilzey fazdaki
volfram miktari ise % ad. 24.52 olarak dlgiilmlstiir. Bu
alagima ait E.D.S sonuglari Sekil 5.15 ve 5.76'da sunul-

mugtur. 96,63W/2.4Ni/0.97Fe afir alasimina ait fazlarin
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elementel dagilimlari yine volfram taneleri ve igdiizey
fazdan ayri ayri olarak Slgililmiislerdir. Bu alasima ait
E.D.S sonuglara $ekil 5.17 ve 5.18'de sunulmugtur. Ala-
gim bilegimindeki volfram ocraninin artigi ile igdizey
faz igerisindeki Qalfram miktarida artmis ve % ag.28.06
olarak @dlglilmiigtlir. Ayrica Ni:Fe oraninain 7:3'ln biraz
dzerine gikmasi ile igdilizey fazdaki demir miktari da bir
miktar digmis ve % a§.18.39 olarak dlgllmiigtlir. 90W/5Ni/
5Fe afir alagimi igin gergeklegtirilen E.D.S analizleri-
nin sonuglar:i Sekil 5.19 ve 5.20 de sunulmugtur. Burada
ise Ni:Fe oraninin 1:1'e diigmesi sonucunda Sekil 5.711'de
koyu renkli b@ilge olan (Ni,Fe)lW fazinda ki demir miktar:
artarak % aj. 35.19'a yiikselmigtir. VYine ayni sebebten

gtiirtd volfram taneleri igerisindeki demir oranida artarak
% aj. 0.51'e ulagmigtir.

Uglinctl element olarak bakir kullanilarak hazirlanan
afjir alagimlara ait ilk deney olan 90W/9Ni/1Cu alagiminda
yapilan E.D.S analizleri sonuglari Sekil 5.21 ve 5.22'de
sunulmugtur. Bakirin volfram igerisinde gdzinidrliglndn
olmamasindan dtird volfram tanmelerinden yapilan dlgimler-
de bakira rastlanmamig ve nikel miktari literatlrdeki de-
erine yakin olarak % af. 0.30 civarinda dlglilmiigtiir. Ba-
kir igeren agir alagimlarin timinde igdlzey fazdaki volf-
ram miktarinin demirli alagaimlara oranla daha yiiksek ol-
dufju gdzlenmigtir. Bu alagim igin igdizeyfazdaki volfram
miktari % afj. 35.05 oplarak tlgilmistiir. Ayrica Ni:Cu ora-
nir olan 9:1 orani igdiizey fazda aynen korunmaktadir.
90W/7Ni/3Cu alagimina ait E.D.S sonuglari Sekil 5.23 ve
5.24'de verilmigtir. Volfram tanelerindeki nikel miktara
% afj.0.29 olarak tlglilmigtiir. Igdiizey fazdaki volfram mik-
tari ise % aff. 41.04, bakir miktarr % ag. B8.47, nikel mik-
taryi % af. 45.74 olarak @lgilmigtir. Ni:Cu oraninin 1:1
olarak segildigi 90W/5Ni/5Cu alagimina ait E.D.5 sonuglari
Sekil 5.25 vev5.26'da sunulmugtur.
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Element % Atom 7 % Afirlik

S (K) 5.72 1.06
Fe(K) 0.33 0.11
Ni(K) 1.04 0.35
W (L) 92.91 98.49

Siddet

Enerji

SEKIL: 5.15. 90W/7Ni/3Fe Afir Alasiminda Sekil 5.6
daki Agik Renkli Bdlgelerden Alinan -
Volfram Tanelerinin E.D.5 Sonuglara
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Element % Atom % Afirlik
S (K) 1.03 0.48
Fe(K) 26.59 21.45
Ni(K) 63.15 - 53.56
W (L) 9.23 24,52

E o
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Enerji

SEKIL: 5.16. 90W/7Ni/3Fe Ajir Alasiminda Sekil 5.6!
' daki Koyu Renkli BBlgelerden Alinan
Igdiizey Faz E.D.S Sonuglar:



Siddet
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Element . % Atom % Afairlik
S (K) 6.06 1.12
Fe(K) 0.63 0.20
Ni(K) 0.a2 0.28
w (L) 92.49 98.40
b ;
........ "
? Log E o
..... e o -
: e S T i ‘f\‘-"‘-
» T N V= S B B A
Enerji -

SEKIL: 5.17. 96.63W/2.4Ni/0.97Fe Afir Alagiminda
Sekil 5.8'deki Agik Renkli Bdlgelerden
Alinan Volfram Tanelerinin E.D.S

Sonuglara



-l

Element % Atom % Afjirlik
5 (K) 1.14 0.51
Fe(K) 23.50 18.39
Ni(K) 64 .46 53.03
W (L) 10.89 28.06

......

Siddet

< S .. ' T TN )
=58 Enerji =T 10 =40

sEkiL: 5.18. 96.63W/2.4N1/0.97 Fs Afar Alagiminda
Sekil 5.8'deki Koyu Renkli Bidlgelerden
Alinan Igdlizey Faz E.D.S Sonuglara
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Element
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% Atom % Agirlik
5 (K) 7.20 1.36
Fe (K) 1.54 0.51
Ni(K) 1.08 0.38
W (L) 98.18 97.76
b
’l.....
% 2 JOE SR
% : % ﬁ :
= "
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Enerji

SEKIL: 5.19. 90W/5Ni/S5Fe Afir Alasiminda Sekil 5.4!:
deki Agik Renk Bdlgelerden Alinan :
Volfram Tanelerinin E.D.5 Sonuglara
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Element % Atom % Afirlik
5 (K) 1.70 0.79
Fe(K) 43,55 35.19
Ni(K) 45.08 38.30
W (L) 8.67 25.72

Siddet

=
I
I

Hongrmd e T arsie acair au Luttuntq SPE TP S

SEKIL: 5.20. 90W/5Ni/5Fe Rgir Alasiminda Sekil 5.4
deki Koyu Renk B#lgelerden Alinan
Igdiizey Faz E.D.S Sonuglar:
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Element % Atom
N (K) | 1.03 0.33
Cu(K) 0.00 0.00
W (L) 98.97 99.67

% Agirlik

Siddet

SRR R WA S
0 = IS N R A B L1
=l Enerji

1

SEKIL: 5.21 90W/9Ni/1 Cu Afir Alagiminda Sekil 5.10!
daki Agik Renk Bi@lgelerden Alinan
Volfram Tanelerinin E.D.S5 Sonuglara
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Element % Atam % Afirlaik
Ni(K) 77.72 58.81
Cu(K) 7.50 6.14
W (L) 14,79 35.05

T

%

siddet

SEKIL: 5.22. 90W/9Ni/1Cu Afir Alagiminda Sekil 5.10!
daki Koyu Renk B@ilgelerden Alinan
Igdtizey Faz E.D.S5 Sonuglarai
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Element % Atom % Element

Ni (K) 0.89 0.29

Cu (K) 0.00 0.00

w (L) 99.11 99.7M

-
A

Trererer sy

Siddet

1—"4—"-‘ ‘‘‘‘‘ -t ALy sy I R NS S e O A S TR A S IS S A "?—.v-n..,_) g e ey o o O
[Eajrales Vs = oEleg 18,244

SEKIL: 5.23. 90W/7Ni/3Cu Agir Alagiminda Sekil 5.12!
deki Agik Renk Btlgelerden Alinan
Volfram Tanelerinin E.D.S Sonuglara
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Element % Atom % Adairlik
NL(K) 64.07 45. 74
Cu(K) 10.96 B.47
Ca(K) 6.61 L.74
W (K) 18.36 41 .04

Siddet
Freeer -

SEKIL: 5.24. 90W/7Ni/3Cu Afir Alagiminda §ekil 5.12!
deki Koyu Renk Biélgelerden Alinan Ig-
diizey Faz E.D.S Sonuglar:i



Siddeft
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Element % Atom % Afirlik

Ni(K) 0.61 0.20
w (L) 99,39 99.80
Cu(K) 0.00 » 0.00

T H
Al A4

=0a Enerji

1. 244

gEKIL: 5.25. 90W/5Ni/5Cu Afair Alagiminda Sekil 5.14!
deki Agik Renk Bilgelerden Alinan

Volfram Tanelerinin E.D.S Sonuglara



Siddat
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Element % Atom % Afirlak
S (K) 0.93 0.41
Co(K) 7.12 5.87
Ni(K) 57.92 47.36
Cu(K) 19.01 16.83
W (L) 15.02 29.53

SEKIL: 5.26. 90W/5Ni/5Cu Agrr Alagiminda Sekil 5.14!
deki Koyu Renk Biélgelerden Alinan,
Igdilzey Faz E.D.S Sonuglar:i
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5.3.3. Fiziksel ve Mekanik Ozelliklerin Karakterizasyonu

W/Ni/Fe ve W/Ni/Cu sistemlerinde farkli kampozisyon-
larda lUretilen afiar alagimlarin mekanik dzelliklerinin
belirlenmesine yinelik galigmalar, alagimlar Uzerinde
yapilan yodunluk dlglmlerini, mikrosertlik #lgilimlerini,
gekme deneylerini ve taramali elektron mikroskobu ile
vapilan kirik ylzey incelemelsrini'kapaamaktadlr. Bu
galigmalar igin standartlara uygun kalarak iUretilen gek-
me numunelerine I.T.0. Kimya-Metalurji Fakiiltesi, Malzeme
Bolimid Fiziksel Metalurji Laboratuarinda bulunan instrnnTM
marka 1195 model gekme cihazinda yapilan deneyler sonra-
sinda, kirik ylizeylerden ve kopma b@ilgelerinden taramal:
elektran mikroskobu gHrintidleri alinmigtar. Yine ayni,
numuneler lizerinde gekme deneyi dncesi yodunluk ve sert-
lik dlglmleri yapilmigtir.

5.3.3.1. Yojunluk ve Sertlik Olgiimleri

Farkla kompozisyona sahip numunelerin sinterlems
iglemi sonrasinda kazandiklari yofunluklari Hlgmek ama-
ciyla Argimet prensibine bafli kalarak yodunluk 8Hlglmleri
yapilmigtir, Daha tnce B&llUm 4'de verilen bafintiyla ‘
vojunluk dederleri hesaplanmigtir. VYapilan densyler si-
rasinda 8lgim ortami sivisi olarak etil alkol kullanil-
migtir. Bu sebeble bafintidaki DSlVl=D.799r/cm3 ola;;k
alinmistir. VYofunluk Blgimleri sairasinda, sartorius
marka + 0.001 gr. hassasiyette 8lgilm yapabilen lahoratuar
tipi dijital bir terazi ve metal bir aski sistemi kulla-
nilmigtair. 'Tablp 5.1'de sinterleme saonrasi alti defisglk
kompozisyondaki afir alagima ait dlgiilen yafunluk defer-
leri verilmigtir.
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TABLO: 5.1. Sinterlenmis Agdar Alasimlarin Yodunluk

Dederleri
Alagim Bilegimi Olgiilen Yogunluk % Teorik Yofunluk
(% Ag.) (gr/cm?)
90u/7Ni/3Fe 15.964 93.1
96.63W/2.4Ni/0.97Fe 16.489 859.8
90W/5Ni/5Fe 14.785 B6.7
90W/9Ni/1 Cu 14.518 84.0
90W/7Ni/3Cu 15.060 B7.2
90W/5Ni/5Cu 15.515 _ ' 89.8

Presleme sonrasi kompaktlar izerinde yapilan yofun-
luk Blgimlerinde ise biitlin alasimlarin teorik yodunluk-
larinin % 60'1 kadarini bu agamada kazandiklari gdzlen-
migtir. Siva faz sinterlemesi sonucunda 8zgiin mikroya-
pinin kazanilmasiyla birlikte yogunluk dederleride artis
gtistermistir. Sinterlenen numuneler igerisinde 15.964gr/cm?
yvojunlugun elde edildigi 90W/7Ni/3Fe alagimi ile teorik
yodunluga en yakin defer elde edilirken, 14.518 gr/cm3!
liik yofunluk dederiyle 90W/9Ni/1Cu alasimi en diisik yo-
gunluk kazanan numune olmustur. Bu durum sinterleme de-
neyleri sirasinda birinci sinterleme kademesinde 90W/7Ni/
3Fe alagiminin hidrojen atmosferinde 1 saat 1450°C'da
sinterlenmesine karsilik 90W/9Ni/1Cu alagsiminin bu kade=-
mede 1410°C'da sinterlenmesine bafjlanabilir. Ayraica
7/3'1iik Ni:Fe oraninin 9/1 Ni:Cu oranina kiyasla, olusgan
mikroyapiy:r daha homojen hale getirdigi yapllan mikros-
kap galigmalarindan da gidzlenmektedir. Digidk yofunluga
sahip 90W/9Ni/1Cu alagaimina ait Sekil 5.6'da verilen op-
tik mikroskop fotodrafindan da gorildidid gibi igdilzey fa-
zin volfram tanelerini kusatmasinin yani sira belirli
btlgelerde iglerinde iri gdizenekler bulunduracak gekilde
dagjilmalari elde edilen yofunluk deferini olumsuz ydnde
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etkilemigtir. Sinterleme sicaklifinin yetersiz oldufu
digtliniilebilecedi gibi, sinterleme sirasinda kullanilan
hidrojen gazinin giglenme noktasinin digiik oclmasinin bu
gdzeneklerin yok olmasina yardimci olmadigi da sBylene-
bilir. Volframin, nikel ve bakirca zéngin faz igerisinde
gzlinmesi sirasinda serbest hale gegen oksijenin sofrulan
hidrojen ile tepkimeye girmesi sonucunda su buhari olusg-
mas1l yapidaki gidzenekleri arttirmaktadar. te yandan
Ugﬁncﬁ bilegsen olarak bakir kullanilan alagimlarda igdii-
zey faz igerisindeki volfram g8ziUnlUrlldinin daha fazla
oldufju yapilan elementel faz analizlerinde ortaya gikmig-
tir. Buna bafli olarak olugan su buhari miktarinin arti-

g1 ile giéizenek miktarinin arttig: dlslinilebilir.

Sinterlenen afir alasim numunelerinin sertlik defer-
lerinin #lgiilmesine ydnelik deneylerde, farkli fazlardan
ve ayni fazain farkli bidlgelerinden mikrosertlik dlglimleri
gergeklegtirilmigtir. Bu galigmalar sirasinda Wilson
TukunTM marka mikrosertlik dlgme cihazi kullanilmigtir.

1 kg'a kadar yiik uygulayabilen bu cihazda yapilan deney-
ler sairasinda 100 g ve 25 gr'lik yikler kullanilmigtar.
Volfram tanelerinin yiiksek sertlik deferlerinin @lgimleri
100 gr. yiik ile 8lgilirken daha yumusak olan igdiizey fa-
zin sertlik deferleri 25 grt'laik yiik ile @lgllmigtiir. Bil-
tiin @lgiimler Vickers ug kullanilarak gergeklegtirilmigsg,
her bir alasim igin tane ve igdiizey fazin farkli bdlgele-
rinden 10 adet dlgim yapilarak elde edilen dederlerin
aritmetik ortalamalari Tablo 5.2!'de verilmigtir.
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TABLO: 5.2. Farkli Kompozisyonlardaki Afjrr Alagam
Numunelerinin Fazlara Gdre Mikrosertlik

Deferleri
Alagim Bilegimi Icdiizey Faz W.Taneleri
(kg/mm?) (kg/mm?)
90W/7Ni/3Fe 236.5 + 25 332.5 ¥ 42
96.63W/2.4Ni/0.97Fe  215.9 ¥ 21 331.8 * 30
90uW/5Ni/5Fe 276.3 ¥ 41 369.4 ¥ 36
90u/9Ni/1Cu 273.6 ¥ 27 350.5 * 37
90/ 7Ni/3Cu 274.0 + 38 358.1 ¥ 29
90W/5Ni/5Cu 256.7 + 32 363.8 + 28

Gerek volfram tanelerinin, gerekse baflayici faz
bélgelerinin zaman zaman 10 pm civarina kadar inmesinden
gtirii, yapilan mikrosertlik dlglimlerinde bazi sapmalar
meydana gelmigtir. Bunun sebebi dlgiimler sirasinda kul-
lanilan vickers ucunun numunelerin sertlifine bagli ola-
rak 10-15 pm civarinda izler birakmasi sonucu &Slglmlerin
bazen istenilen biéilgenin digina tasmig olmasidir. Bu
durumun, Bzellikle bakir igeren alagsimlarin igdizey faz
sertlik defjerlerini yiikselttigi dusidnilmektedir. VYine
ayni sehbepten #tlrii volfram taneleri lzerinde yapilan
tilglimler sirasinda da birden fazla tanenin vickers uca
karsilik gelmesiyle tane sinirlarinin ve baflayici fazin-
da dlglim deferine etki etmeleri sgnucu volfram taneleri-
nin sertlik deferlerini biraz disglrdiddd anlagilmaktadar.
Bu nedenle yapilan gok sayidaki dlglmin aritmetik artala-
malarinin alinmasi ile sertlik deferleri tesbit edilmig-
tir. Sonug olarak elde edilen mikrosertlik deferlerinin

literatiirdeki deferlerle uyum iginde oldudu gtzlenmigtir
[13,16,27,28].
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5.3.3.2. Cekme Deneyleri

Sivi faz sinterlemesi ile Uretilen agair alasimlarin
cekme deneylerine tabii tutulmasi amaciyla 60 x 10 x S5mm
boyutlarinda yassi gubuklar sinterlenmigtir. Sinterleme
iglemi sonrasinda disidk hizlarda talas kaldirilarak gekil-
lendirilen numuneler 25 mm'lik Blgi aralifina sahip ola-
cak gekilde hazairlanmiglardir. C(ekme deneylerinde kulla-
nilan numuneler Sekil 5.27.a ve 5.27.b'de gidsterilmekte-
dir. Hazirlanan tiim gekme numunelerinin ilk boy (Lo) ve
kesit alani(A) olacak sekilde La = 5.65X VA  Barba kanunu-
na [29] uygun olmasina dikkat edilmigtir.

% 25
—e Weo———30——— 2]

- 60 =

SEKIL: 5.27.a. Hazirlanan Gekme Numunesinin Sematik
Gdsterimi(Boyutlar mm., Olarak Veril-
mistir).

SEKIL: 5.27.b. Deneylerde Kullanilan Afir Alasgim
Cekme Numuneleri.
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Cekme deneyleri sonucunda elde edilen degerler
Tablo 5.3'de verilmigtir., VYapilan deneyler sirasinda
gekme cihazi gene hizi 0.2 mm/dk. olarak segilmis buna
bagli olarak deneyler sirasinda deformasyon hizinin yak-

lagik 107"% sn”] oldugu kaydedilmigtir.

TABLO: 5.3. Alasam Bilesimine Bafli Olarak Gekme Deney-
leri Sonucunda Elde Edilen Gekme Mukavemet-
leri ve % Uzama Deferleri

Alagim Bilegimi Cekme Mukavemeti % Uzama
( % ag.) (MPa)
90u/7Ni/3Fe 413.07 0.6

96.63W/2.4Ni/0.97Fe 235,82 0
90W/5Ni/5Fe 408.33 1.12
90W/9Ni/1Cu 215.69 0.4
90W/7Ni/3Cu 312.62 0.8
90ul/5N1/5Cu 380b63 1.08

Tablo 5.3'den de géridldigi gibi en ylksek gekme mu=-
kavmeti 90W/7Ni/3Fe alagiminda elde edilmistir. Bununla
birlikte, 96.63W/2.4Ni/0,97Fe alasiminin, demir igeren
alagsimlar igerisinde en diigik gekme mukavemeti gdstermesi
alagim icgerisindeki volfram miktarimin yilksekliginin,
gevrekligi arttirici rol oynamasi sonucuna baflanmigtir.
Volfram miktarinin artisina bajl: olarak sinterleme sira-
sinda olusgsan sivi fazin volfram tanelerini tamamen gev-
releyemedii ve daha digiik yikler altinda yarilan W-U
tane sinirlarinin gekme dayanimini digiirddgl sonucuna
varilmigtir. VYine 96.63 W/2.4Ni/0.97 alagiminin % uza-
masi Blgiilememis ve tamamen gevrek karakterde bir kirilma
meydana gelmigtir. Alagimda teorik yogdunluga % B89.8 se-
viyesinde ulagllabiimig olmasinin sonucu Sekil 5.5'de
de gbrildigli gibi mikroyapiya defilmig olan kigilk gidze-
neklerin, gekme dayaniminin diigmesine katkida bulundufu
sanilmaktadir. O90W/7Ni/3Fe afir alagimi, lretilen
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numuneler igerisinde en yiksek yofunlufa sahip numune
olmasi ve literatiirle uyumlu olarak Ni:Fe oranainin 7:3
olarak korunmasi sonucu en yiiksek gekme mukavemeti gts-
tersn alasim olmugtur. Bununla birlikte % uzama deferi
olarak 0.6 deferinin disgiik oldudu gbzlenmigtir. Sinter-
leme silirecinin son kademesinde hidrojen gevrekligine
kargir argon gazi gibi inert bir atmosfer ve sofutma asa-
masinin baglangicinda vakum atmosferinin saglanamamig
olmasi bu digilk siinekligin sebebi olarak disiiniilmektedir.
Yine sinterleme sonrasi digiik sofutma hizinin toklugu

ve siinekligi diiglrlcd rol oynamasai, 1400°C'dan sonra fi-
rin ortaminda kontrolsuz sofutulan bu numunede de etkili
olmugtur. B0W/5Ni/5Fe alagiminda ise S50W/7Ni/3Fe alagi-
mina oranla yiiksek bir % uzama deferi elde edilirken gek-
me dayanimlari birbirine oldukga yakin defierler olarak
elde edilmistir. Burada dikkat gekici nokta 90W/5Ni/5Fe
alagiminin % B6.7 oranindaki teorik yofunluk dederi ile
S0W/7Ni/3Fe alasiminin gekme dayanimina yaklagmigs olma-
sidir. Bu durum Sekil 5.4 ve 5.6'dan da gidriilebilecedi
gibi 90W/5Ni/5Fe alagiminin 90W/7Ni/3Fe alagimina oranla
daha homojen dagilimli ve kﬂrésel gekilli volfram tane-
leri igeren bir mikroyapiya sahip olmasiyla agiklanabi-
lir. Bu sayede W~W tanelerinin temasi azalmig bir bagka
defigle voifram slirekliligi daha diigiik bir mikroyapi el-
de edilmig ve buna bafli olarak yilksek gekme dayaniminain
yvani sira % uzama deferinde de artig gbzlenmistir. Dii-
zensiz mikroyapinin, mekanik &zellikler iizerindeki olum-
suz etkileri 90W/9Ni/1Cu alagiminda da gdzlenmektedir.
90W/9Ni/1Cu alagimi iliretilen numuneler iginde en disik
teorik yofdunlugda sahip olmasiyla birlikte, Ni:Cu oranina
bafjli olarak sivi faz sinterlemesi silirecinde geligen
mikroyapir, volfram tanelerinin dizensiz dafildifir ve si-
vilagan faz tarafindan homojen olarak kugatilamadigdi bir
durum arz etmektedir. Bu nedenle alagima ait gekme muka-
vemeti deferi 215.69 Mpa'lik en diisik sonug olarak
kaydedilmigtir.
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Yapilan gekme deneyleril sonucunda bilesimlerinde
% ag. 90 volfram igeren numuneler arasinda idgiincl bile-
senin bakir oldufju alasimlarda 90W/Ni/Fe alagaimlarina
oranla daha diligiik gekme mukavemetleri elde edildigi g#z-
lenmektedir. Ayflca Ni:Fe ograninin 7:3 Ni:Cu araninin
1:1 olarak segilmesi halinde her iki alagsim grubunda da
en yiiksek mukavemet defierlerinin elde edildidi saptan-
migtir. Ote yandan % uzama deferleri literatiirdeki de-
gerlere ulagsamamigtair. Agir alasimlarain hidrojen gev-
rekligine kar§1 duyarli olduklari bir gok aragtirmaca
tarafindan ortaya kdnmug ve sinterleme igleminin son ka-
demesinde argon gibi inert bir gaz atmosferi ile sinter-
lenme siirecinin hidrojen gevrekligini dnledigi rapor
edilmigtir. Fakat agir alasimlarin sinterleme deneyleri
sirasinda bdyle bir atmosfer salamak mimkin oclmamigtair.
Ayrica sofjutma hizinan mekanik dzelliklere olan etkileri
de bilinmekle birlikte yine ayni nedenlerden dtiirt, hiz-
11 sogutma gergeklestirilememis ve numunelerin firin ige-

risinde sofutulmalari sonucu mekanik Hzellikler beklenen
deferlerin altinda kalmigtir,

5.3.4. Kirik Yiizey Analizleri

Sivi faz sinterlemesi ile liretilen numuneler, gekme
deneylerinden sonra kirik yilizey analizlerinin gergekles-
tirilmesi amaciyla taramali elektron mikroskobunda ince-
lenmistir. Gorlintidler hem kirik ylizeylerden hem de gekme
yUnine paralel ve gekme gerilmelerinden etkilenmis yan
yiizeylerden alinmigtir. Incelemeler sirasinda 25 kV'luk
gerilim de galigilmig, SEI (ikincil elektron gérintisi)
BeI(Geri sagilan elektron girintisii), BEI Top.(Topografik)
ve'BEI. Bomp.(Knmpnzisynn) modlarinda 750X,1000X%,1500X,
2000X,3500X,5000X biiylitmelerde gdriintiiler elde edilmigtir.
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Yapilan gekme deneyleri sonrasinda elde edilen %
uzama deferlerinin disgiik olusu ve numunelerin kopma
aninda boyun vermeksizin kirilmalari, alagimlarin gevrek
vapida olduklarini ortaya gikarmaktadir. Bununla birlik-
te kirik yilizeyler lzerinde yapilan incelemeler sonucunda
silnek davranig gdsteren btlgelerin varligi da saptanmig-~
tir. VYapilan gekme deneyleri sonucunda en yiliksek gekme
dayanimini géisteren 90W/7Ni/3Fe adir alasimina ait kiraik
ylizey g@riuntileri Sekil 5.28-5,30'da verilmisgtir. Sekil
5.28'den de giéirtdlebilecefi gibi volfram klivajlari ile
birlikte, volfram taneleri-igdiizey faz arayiizeylerindeki
ayrilmalar mikroyapida hakim durumdadir. Bilindigi gibi,
afir alagimlarda gok gevrek oclmakla birlikte en yiiksek
mukaveme sahip bilesen volframdir. Bu sebeble kirik yii-
zeylerlerde volfram klivajlarinin bulunmasi yilksek gekme
mukavemetlerine eglik eden bir durumdur. Gekme deneyleri
sirasainda malzemeye uygulanan gerilme altinda, UW-W tane-
leri arasinda, igdiizey fazda, volfram taneleri, igdiizey
faz araylizeylerinde ve volfram taneleri igerisinde olusgan
ayrilmalar baglica kirilma tirlerini olugsturmaktadir.
Bunlar igerisinde volfram tanelerinin klivaj kirilma ora-
ni ve igdlzey fazda meydana gelen kirilmalarin artisi,
siineklifide arttirmaktadir. 90W/7Ni/3Fe alasiminda vaolf-
ram tanelerinin klivaj kairilmalarina rastlanmakla birlik-
te, igdiizey fazin kirilmasina ait bulgular azdir. Daha
gok volfram taneleri-igdiizey faz araylizeyinde meydana ge-
len kirilmalar 90W/7Ni/3Fe alagiminda ki diigiik sinekligin
nedeni olarak diiglintilmiigtiir. Sekil 5.29'da 90W/7Ni/3Fe
alasiminda Sekil 5.28'de gidsterilen bilgeden alinan BEI/
kompozisyon goriintisd verilmigtir. Atom numurasi daha
biylik olan valfram agik renkli bdlgeler olarak gdzlenir-
ken igdiizey fazi koyu gri renktedir. Burada diz ve agik
renkli yilizeyler volfram klivajlarini agaikga belirtmekte-
dir. Sekil 5.30'da yine 90W/7Ni/3Fe alagimina ait gekme

yiniine paralel y#dnden alinmig BEI/kompozisyon modunda
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SEM gdrintisl verilmektedir. Burada afjir alagimlarda
giirilen karakteristik kirilma hatti, beklenen bitin ki-
rilma tlrlerini igermektedir. Bunlar; volfram tane igi
kirilmasi, W-W araylizey kirilmasi, volfram tanesi-igdii-
zey faz Kkirilmasi ve igdizey fazin kirilmasidir. Sekil
5.31 ve Sekil 5.32'de 96.63W/2.4Ni/0.97Fe alasimina ait
kirik yiizey gfrilintlileri verilmigtir. Sinek kirilmaya
ait higbir belirtinin bulunmadigi bu alasim gekme deneyi
sirasinda da herhangi bir uzama gtstermemistir. Bu ala-
gimin bilesiminde yliksek oranda volfram bulunmasindan do-
layr sivi faz miktari, volfram tanelerini gevrelemeye
yetmemis bunun sonucunda da tamamen gevrek karakterde o-

lan W-W arayilzey kirilmasi mikroyapida baskin gelmistir.

Sekil 5.33 ve Sekil 5.34'de S0W/5Ni/5Fe alagimina
ait kirik yiizey gtriintiileri verilmistir. {Uretilen agair
alasim numuneleri igerisinde Hzgin mikroyapinin bagarila
bir gekilde saglandid:i 90W/S5Ni/5Fe alagiminda teorik yo-
unlugun % B6.7'lik bir bolimine ulagilabilmis olmakla
birlikte gekme mukavemeti 90W/7Ni/3Fe alagsimina yakin bir
defjerde saptanmigtir. Fakat yine de kirik yilizey girinti-
lerinde gtizeneklerin varlifina rastlanmistir. {te yandan
yapida volfram klivajlari ve igdiizey fazin siinek kirilma-
gina alt bulgular bu alagsimin digerlerine oranla daha si-
nek karaterde kirilmig clmasini agiklamaktadir. Sekil
5.34, 90W/5Ni/5Fe alagsiminda gekme yiniine 10%1 14k ag1 ile
gekilmig bir SEM fotografidir. Burada da hem volfram ta-
nelerinin klivaj kirilmasi hem de sivi fazin siinek bir
gekilde kirilmasi agikga gdzlenmektedir. 90W/9Ni/1Cu ala
gsiminin kirik yilizey gdiriintileri Sekil 5.35 ve 5.36'da ve-
rilmigtir. 1500X biytemedeki Sekil 5.35'den de gdriilebi-
lecedi gibi yapi igerisinde gok miktarda g@zenedin bulun-
masi, bagta gekme mukavemeti olmakla birlikte silinekligin-
de diigmesine neden olmugtur. Kairilmanin bol miktarda bu-

lunan bu gBzeneklerin etkisiyle beklenen gerilmenin
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altinda gergeklestigi dislntlmiistiir. Gdzeneklerin
bu olumsuz etkisi ile birlikte bazi b#ilgelerde volfram
klivajlarinin varlifida, yine yapilan kirik yiizey ince-
lemeleri sonucunda ortaya gikarilmigtir (bakiniz Sekil
5.36). 90W/7Ni/3Cu ve 90W/5Ni/S5Cu alasimlari igin ger-
geklegtirilen kirik ylizey analizlerine ait gorintiler
sirasiyla Sekil 5.37-5.40'da verilmigtir. Bu gériintiiler
afir alagaimlarda karsgsilasilan karakteristik kairik yiizey
gﬁfﬁntﬂleridir. Ni:Cu oraninin 7:3 yerine 1:1 olarak se-
Gilmesi durumunda gekme mukamvemetinde ve % uzamada olum-
lu etkiler yaratmis oldufu, alasaimlarin birbirine yakan
% teorik yodunluklarinin da gdz@ininde tutulmasiyla agik
bir gekilde ifade edilebilir. Her iki alagima ait kirik
ylizey gdrintiilerinde de, bol miktarda igdiizey faz kiril-
masi ve volfram klivaj yiizeylerine rastlanmaktadir. Bu-
nunla birlikte bu alagimlarda da bir miktar gtizenek ve

W~ taneleri arasi kirilmalara rastlanmigtzir.

Sonug olarak yapilan kirik yiizey analizlerinde
96.63W/2.4N1/0.97Fe alagsimina ait kirik yiizey gdriintiile=-
ri diginda, dider tiim alasimlarda bir miktar siinek kiril-
ma bulgularina rastlanmig, Szellikle BUM/SNi/SFe ve
90W/5Ni/5Cu alagimlarinda gtzlenen kirilmalarda, volfram
klivajlarinin ve igdiizey fazin kirilmasinin gidrece yiiksek
olan siineklik defjerlerine eslik ettigi smnucuna'varllmlg-
tir.
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2LBKLY X1l .08

SekiL: 5.28. 90W/7Ni/3Fe Alagimina Ait Gekme Deneyl
Sonrasi Kirik Ylzey Gorlntdsi.

SEKIL: 5.29. Sekil 5.2B'deki Bilgenin BEI/Kompozis-
yon Modunda Elde Edilen Kirik Ylzey
Gorlintisd.
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SEKIL: 5.30. 90W/7Ni/3Fe Alasiminda Cekme Ydnine
Paralel ve Kopma Bidlgesinin Hemen
Yaninda Olusmus Bir Kirilma Hatta,

SEKIL: 5.31. 96.63W/2.4Ni/0.97Fe Alagimina Ait Cek-
me Deneyi Sonrasi Elde Edilen Kirak
Yizey GorlUntisid.



~96-

SEKIL: 5.32. 96.63W/2.4Ni/0.97Fe vAlagimininda W-U
Taneleri Arasinda Meydana Gelen Kiril-
malara Ait SEM Garintiisi.

R lorm g 95320797

SEKIL: 5.33. 90W/5Ni/5Fe Alasiminda Gekme Deneyi
Sonrasi Kirik Ylzey Gdrlintlsd,
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————r

LAk m 932100

> S

SEKIL: 5.34. 90W/5NL/5Fe Alagiminda Gekme Y@ndne
Paralel ve 107 '1lik Egim Ile Elde Edil-

mis Kiraik Yldzey Goaruntisd.

gOoW/9Ni/1Cu Alagimina Ait Cekme Deneyil
Sgnras: Kirik Ydzey Gdruntlsd.

sekiL: 5.35.
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SHm 932086

SEKIL: 5.36, Sekil 5.35'de Gdrintilenen Alasimin
Bir Baska Bolgesine Ait Kirik Ylzey
Gorlnimi.

S Nk LW —

— 2B KU ®1i,.5808 101k m 932090

SEKIL: 5.37. 90W/7Ni/3Cu Alagiminin Gekme Deneyi
Sonrasi Kairik Yilzey Gériintisd.
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SEKIL: 5.38. §ekil 5.37'de Giérlntilenen Alagimin

Bir Bagka B@ilgesine Ait Kirik Yizey
Gdrinidmd.

K2

SEKIL: 5.39. 90W/5Ni/5Cu Alagsiminin Gekme Deneyi
Sonrasi Kirik Ylzey GorlUntidsl.
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2BKU »l1l.8088 92093

SEKIL: 5.40. Sekil 5.39'da Géridntilenen Alasimin

Bir Baska Bdlgesine Ait Kirik Yilzey
Géridntisi.



SONUGLAR VE ONERILER

Hazirlanan tez galigmasinda farkli kompozisyonlar-
daki agir alasim numuneleri Uzerinde sivi faz sinterle-
mesi sonucunda olusan mikroyapi ve mekanik dzellikler
incelenmigtir. Ni:Fe ve Ni:Cu oranlarinin degigtifilme-
si ile alti farkli kompozisyondan olugan afir alagim nu-
muneleri toz metalurjisi ydntemlerinden faydalanilarak
toz hazirlama, presleme ve sinterleme siiregleri sonunda
Uretilmigtir. Bu dzgln galigmalar sonucunda edinilen

deneysel tecriibe ve sonuglar agafida maddeler halinde
sunulmugtur:

1)- Hazairlanan afjir alasgsim tozlarinin karistirilma-
lari sirasinda yilksek hizli top degirmeni kullanilmis
ve 350 dev/dk'lik hizda 1 saatlik iglem sonucunda baga-

ri1li bir homojenizasyon saglanmigtair.

2)- Presleme sirasinda, pargalarin kalaiptan ayril-
malarini kolaylagstirmak ve preslenmigs kompaktlarain ge-
rekli ham mukavemete ulagmalari igin toz karigimlarina
ilave edilmesi gereken yaglayaici ve badlayicilarin para-
fin(sivi) ve polivinil alkol olarak segilmeleri bagarili
olmustur. % ag.0.75 parafin ve % ag.0.75 polivinil al-
koliin birlikte toz karigimina ilave edilmeleri hem homo-
jenizasyon sirasinda hem de presleme sonrasinda en iyi
sonuglari verdidi gdzlenmigtir.

3)~ Presleme igleminin, tek eksenli preslerde ger-
ceklestirilmesi mimkiin olmakla birlikte, volfram esasla
alagim tozlari igin ancak gift hareketli ve kendinden

bogsaltmali kalip/pres donanimiyla gerceklegebilecedi,
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yapilan gok sayida presleme deneyi sonrasinda anlasgsil-
migtir.

3)- Presleme iglemleri sirasinda hasarsiz pargala-
rin dretimi igin en az 200 MPa'lik presleme basinglari-
nin kullanilmasi gerekmektedir ve bu basinglarda pres-
lenen numunelerde alagim bilegsimine bagdli clarak 10.25
-11.10 gr/cm?® civarinda, teorik yofunluklarin % 60'ina

bulan yogunluklarin elde edilmesi mimkindir.

L)- Presleme iglemi sonunda elde edilen agar alagim
kompaktlari, iki farkli sinterleme silrecine gtire sivifaz
sinterleme mekanizmasi ile sinterlenmistir. Bu siregler

figiincl bilesgenin demir oldufu alagsimlar igin; 1450°%C 1 da

+
1 sa.

1490°C'da 2 sa., Ugiinca bilegenin bakir oldudu
alagimlar igin; 1410°C'da 1 sa. + 1490%C'da 2 sa. seklin-~
dedir. Her iki sinterleme siirecinde de sivi fazin olug-
tuju sicakliklarda, indirgeyici atmosfer olarak giflenme
noktasi - 29°C dolayinda olan kuru hidrojen gazi kulla-
nilmigtar. Sinterleme siirecinin son kademesinde argon
gibi inert bir atmosferin saflanamamis elmasinin numune-
lerde gdriilen olasi hidrojen gevrekligine yol agtigi di-
giindilmils ve numunelerde gﬁrﬁlén diiglik stlineklik dzellik-

lerinin buradan kaynaklandidi sonucuna varilmigtir.

5)- Sinterleme siireglerinde kullanilan indirgeyici
atmaosfer hidrojenin - 29°C dolayinda kaydedilen diiglik
gciglenme nokta51n1n, mikroyapilarda rastlanan ve zaman
zaman 5 pm boyutlarina kadar irilegen g@zeneklere sahip
0ldufu yapilan optik mikroskop ve taramali elektron mik-

roskobu galigmalarinda ortaya gikarilmigtair.
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6)- Yapilan optik mikroskaop ve taramall elektron
mikroskobu galigmalarinda incelenen bir dijer durumda
defisen Ni:Fe ve Ni:Cu oranlariyla sivifaz sinterlemesi
sonucu olugan mikroyapilarin nasil degistigi olmustur.
Bu galigmalar sonucunda alagim bilesimlerine bagli ola-
rak sivi faz sinterlemesi sanrasi giirllebilecek "izole
yapi", "iskelet yapi" ve "karigik yapi'"ya uygun mikroya-
pilar elde edilmigtir. Volfram hacim oraninin gdreceli
olarak daha fazla oldufu 56.63W/2.4Ni/D.97Fe alagiminda
rastlanan yiiksek miktarda volfram tane siirekliliginin,
sivi faz miktarinin yetersizlifinden kaynaklandigd:ir ve bu
nedenle, sivi: akisi mikroyapidaki volfram tanelerinin
tamamini gevrelemeye yeterli olmamatadar.

Yine 90W/9Ni/1Cu agir alasiminda Ni:Cu oraninin 9:1
olarak segilmesinin en diizensiz ve en yiiksek gbzenek ige-
ren mikroyapinin geligmesine neden nlduﬁﬁ anlagilmigtar.
te yandan % ag. 90 volfram igeren ve N:Fe, Ni:Cu oran-
larinin 7:3 ve 1:1 olarak segildifgi alagsimlarda dilzenli
mikroyapilar elde edilmekle birlikte hem Ni:Fe oraninin
hem de Ni:Cu oranini 1:1 den 7:3'e ulagmasi durumunda
alagim mikroyapilarinda temas sonucu yassilagma mekaniz-

masinin daha etkin hale geldifi gitzlenmigtir.

7)=- Presleme ydniinde sinterleme firinina yerlegtiri-
len numunelerde, sinterleme iglemi sirasinda firain ige-
risinde olusturulan gaz akiginin yapi igerisinde olasi
bir anizotropiye neden olabilecegi dUgUnbesiyle, sinter-
lenmis numunelerin her g ylzeyinden de alinan mikraoskop
gbriintilerinde bu tir bir etkiye rastlanmamig ve fairin
igerisindeki gaz akigsinain olumsuz bir etki yaratmadiga

sonucuna varilmigtar.
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B)- Sinterlenmig numuneler ilzerinde yapilan E.D.S
incelemeleri ile mevcut fazlar igerisindeki elementel
dagirlimlar saptanmigstir. Bu galigmalar sanucunda sin-
terleme iglemi sirasinda 2 saat 1490°C ' da beklenmenin
biitlin alagimlarda beklenen faz dagilimlarina yeterli
0ldugu stylenebilir. Hazirlanan alasimlarin tiimiinde
toz hazirlama kademesinde belirlenen Ni:Fe ve Ni:Cu
oranlarinin sinterleme sonrasi olusgan igdlizey faz ige-
risinde de korunurken W/Ni/Cu sisteminde bakirin volf-
ram igerisinde gHzUnUrldglnin olmamasinda dolayi bu ala-
gimlar igin yapilan volfram tane igi dlgilmlerinde sadece
nikel gBzlnlrllgline rastlanilmigtair. Ayrica yine bu 8l-
glmler sirasinda W/Ni/Cu sisteminde igdiizey faz igeri-

slnde volfram géziintrliigiinlin gtirecell olarak daha yUksek
oldugu belirlenmigtir.

8)- Yapilan mikrosertlik dlgilimleri sonucunda hem
W/Ni/Fe hem de W/Ni/Cu sistemindeki alasimlarda, bekle-
nen sertlik dederlerine ulagilmistir. Volframin igdiizey
faz igerisindeki gdzinlrligintn artmasiyla bu faza ait
sertlik degerlerinde de bir miktar artig aldufu saptan-
migtir. Bununla birlikte volfram taneleri igerisinde ni-
kel ve demirin gdziUnlrlik deferleride bu faza ait sert-
lik degerlerini etkilemigtir. Buna giire bakirain volfram
igerisinde gdziinlirliglnln olmamasinin bir sonucu olarak
W/Ni/Cu sisteminde lUretilen alagsaimlarda volfram taneleri-
ninden alinan sertlik dlgiimleri g@irecell olarak yiiksek
cikmigtir.

10)- Mekanik #zelliklerin karakterizasyaonuna yidnelik
olarak yapilan gekme deneyleri sonucunda ise 96.63W/
2.4Ni/0.97Fe alagiminda yiiksek volfram siireklilifinden
gtirl yapi igerisindeki W~W arayiizeylerinin fazlalig:
kirilmanin tamamen gevrek karakterde gergeklegmesine ne-

den olmug ve deney sonunda % uzama deferi sifar olarak
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kaydedilmigtir. 0Ote yandan afir alasimlarin dizglin mik-
royapilarinin tam olarak elde edildigi QDm/SNi/SFe ve
90W/5Ni/5Cu afjir alasimlarinda gelisen bhu dﬂzgﬁﬁ mikro-
yapilarin gekme mukavemetini arttirmalarinin yani saira
bzellike siineklik lUzerine saon derece olumlu sonuglar
yarattidi belirlenmigtir. Ayrica yine bu deneyler sonu-
cunda W/Ni/Fe sistemi igin Ni:Fe oraninain 7:3, W/Ni/Cu
sisteminde ise 1:1'1ik Ni:Cu oraninin en yiksek cekme
dayanimlarini safladid:r belirlenmistir. Bununla birlik-
te olanaklarin sinirli olusgsu ile sinterleme éﬁreglefi
sirasinda farkli gidlenme noktasina sahip hidrojen atmos-
ferinin saglanamamasi, islem sanunda hidrojén gevrekligi-
nin giderilmesi amaciyla inert bir atmosferde beklehe
kademesinin uygulanamamasi elde edilen bu mekanik #zel-

liklerin amaglanan defderlerin gerisinde kalmasina neden
olmugtur.

11)- Taramali elektron mikroskobu kullanilarak ger-
geklegtirilen kirik ylizey incelemeleri sirasinda yukari-
da belirtilen mekanik &zelliklerin nedenleri aragtiril-
migtir. Bu galismalar sonucunda lretilen afir alagimlar-
da dirt farkli kirilma gekli belirlenmigtir. Bunlar,
yliksek gekme mukavemeti ve silineklife eglik eden volfram
tane igi kirilmasi, igdiizey fazin kirilmasi ile gevrek
karaktefde ve gbrece diigiik gerilmelerde kirilmaya neden
olan W-W arayiizey kirailmasi ve volfram tanesi-igdiizey faz
arayiizey kirilmalaraidir. VYapilan incelemeler sonucunda,
diglik siireklilige sahip volfram tanelerinin igdizey faz
igerisinde homojen bir bigimde dafrldifr alagimlarda daha
gok ilk iki kirilma tidriine rastlanirken 96.63W/2.4Ni/
0.97Fe alagiminda oldufu gibi mikroyapi igerisinde yiiksek
oranda W-W tane temasinin oldufu durumlarda son iki kirail-

ma tilirdnidn afir bastifi belirlenmigtir.
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Sunulan tez galismasinda W/Ni/Fe ve W/Ni/Cu sis-
temlerinde kompozisyon farklilaiklariyla mikroyapi ve
mekanik dzelliklerde meydana gelen defdigsimler incelen-
mistir. Galigmalar sirasinda Toz Metalurjisi lretim
Yéntemleri ve sivi faz sinterlemesi ile iliretilen agair
alagim numuneleri Uzerinde aoptim mikroskop ve elektron
mikroskobu kullanilarak yapilan incelemeleri, mekanik
davraniglarin karakterizasyonuna yidnelik galigmalar
izlemigtir. Kirik yiizey analizlerini de kapsayan bu ga~
ligmalar sonucunda afir alagimlarda kompozisyon defigi-
minin son Urdn #zelliklerinde meydana getirdigi etkiler
aragtirilmigtair. Bu galigmanin devami olarak sonug Hzel-
likleri etkileyecek diger faktdrlerinde incelenmesi,sdz
konusu afair alagimlarin en Ulstin niteliklerde ldretile-
bilmeleri agisindan anlamli olacaktir. Zaman igerisinde
mevcut olanaklarain geniglemesi ile ba§lang1§ toz boyut
dafjzlaminin, sinterleme sicakliklarinin, sinterleme at-
mosferlerinin ve sinterleme sonrasi gercgeklegtirilen
1511l iglemlerin, alasim Gzelliklerine olan etkileri in-
celenebilir tizellikle, atmasfer kantrollu yliksek sicak-
likta galisabilen sinterleme firininin devreye sokulmasi
ile sinterleme siregleri ve atmosferleri Uzerinde yapi-
labilecek defigsiklikler sayesinde konu ilgili deneylerde
bilyidk bir esneklik kazanilacaktair. te yandan dojabile-
cek imkanlarla, attritdr cihazi ile farkli toz boyutla-
rinda hazirlanan alagimlar lzerinde de yapilacak galigma-

lar konu ile ilgili deneyimleri artiracaktar.
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