SERAMIK-METAL TOZLARININ AKIMSIZ NiKEL
KAPLANARAK TOZ METALURJISI TEKNIGi iLE
KOMPOZIT URETIMi

DOKTORA TEZi
AHMET YONETKEN

DANISMAN
YRD. DOC. DR. AYHAN EROL

METAL EGIiTiMi ANABIiLiM DALI

ARALIK 2008



Bu tez calismasi 106T744 nolu proje ile TUBITAK tarafindan desteklenmistir.

AFYON KOCATEPE UNIiVERSITESI
FEN BiLiIMLERI ENSTITUSU

DOKTORA TEZi

SERAMIK-METAL TOZLARININ AKIMSIZ NiKEL KAPLANARAK TOZ
METALURJISi TEKNIGi iLE KOMPOZIT URETIiMi

AHMET YONETKEN

DANISMAN
YRD. DOC. DR. AYHAN EROL

METAL EGITiMi ANABILIiM DALI

ARALIK 2008



ONAY SAYFASI

Yrd. Dog. Dr. Ayhan EROL danismanliginda,
Ahmet YONETKEN tarafindan hazirlanan

SERAMIK-METAL TOZLARININ AKIMSIZ NIKEL KAPLANARAK TOZ
METALURJIiSI TEKNIGI ILE KOMPOZIT URETIMI
Baglikli bu ¢alisma, lisansiistii egitim ve 6gretim yonetmeliginin ilgili maddeleri

uyarinca
21/12/2008

tarihinde asagidaki jiiri tarafindan

Metal Egitimi Anabilim Dalinda

Doktora tezi olarak oybirligi ile kabul edilmistir.

Unvam, Adi, SOYADI Imza
Baskan Prof. Dr. Siileyman TASGETIREN
Uye Prof. Dr. Ramazan CITAK
Uye Dog. Dr. Yilmaz YALCIN
Uye Yrd. Dog. Dr. Ayhan EROL
Uye Yrd. Dog. Dr. Siikrii TALAS

Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii Yonetin Kurulu’nun

......... /......../2009 tarih ve

......... sayili karartyla onaylanmistir.

Dog. Dr. Zehra BOZKURT
Enstiti Miidiirii




iCINDEKILER

OZET

ABSTRACT

TESEKKUR

SIMGELER VE KISALTMALAR DIiZiNi
SEKILLER DiZiNi

RESIMLER DiZiNi

CiZELGELER DIiZiNi

1. GiRiS

2. GENEL BILGILER

2.1
2.2
23
24
2.5

2.6
2.7
2.8

Akimsiz Nikel kaplama

Tungsten karbiir

Nikel

Nikel klorid

Sinterleme

2.5.1 Kat1 hal sinterlemesi

2.5.2 Sivi faz sinterlemesi

2.5.2.1 Siirekli s1v1 faz sinterlemesi

2.5.2.2 Gegici s1v1 faz sinterlemesi

2.5.3 Reaksiyonlu sinterleme
Kompozit malzemelerde 1slatma
Mikrodalga sinterleme

Sistem secimi

3. MATERYAL METOT

3.1

3.2

Kullanilan malzemeler
3.1.1 Seramik Malzemeler
3.1.2 Metalik Malzemeler
Kullanilan Cihazlar ve Uygulanan Testler
3.2.1 Hidrolik pres
3.2.2 Kalip
3.2.3 Taramali elektron mikroskobu

iii

v

vi
vii
Xii

XV

16
19
21
21
22
30
30
31
32
33
35
35
41

43
43
43
44
44
45
45
46



33
3.4
3.5

3.2.4 Sertlik cihaz1

3.2.5 Basma gerilme test cihazi
3.2.6 Avometre

3.2.7 Yogunluk hesab1

3.2.8 Metalografik incelemeler
3.2.9 Serlik analizi

3.2.10 Basma gerilme testi
Yontem

Akimsiz Ni kaplama

Elektrik direnci

4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1
4.2
4.3
4.4

WC-Ni sistemi

WC-AI-Ni sistemi
WC-Fe-Ni sistemi
SiC-Fe-Ni sistemi

S. GENEL SONUCLAR VE TARTISMA

5.1 WC-Ni
5.2 WC-AI-Ni
5.3 WC-Fe-Ni
5.4 SiC-Fe-Ni
5.5 Oneriler

6. KAYNAKLAR

OZGECMIS
EKLER

ii

46
46
46
46
46
47
49
50
54
62

66
66
80
91
109

128
131
132
133
134
137

139
151

Xvi



OZET
DOKTORA TEZI

SERAMIK-METAL TOZLARININ AKIMSIZ NiKEL KAPLANARAK TOZ
METALURJISi TEKNIiGi iLE KOMPOZIiT URETIiMi

Ahmet YONETKEN

Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Metal Egitimi

Damsman: Yrd. Dog¢. Dr. Ayhan EROL
Bu tez calismasinda, seramik- metal kompozitlerin iiretimi ve {iiretilen kompozitlerin
mekaniksel olarak 6zelliklerinin ortaya ¢ikarilmasi amaglanmigtir. Numune hazirlama
icin klasik toz metaliirjisinin yan1 sira seramik-metal tozlar1 akimsiz nikel kaplama
yonetemi kullanilmasi tercih edilmistir. Takviye malzemesi olarak Tungsten karbiir
(WCQO), ve Silisyum karbiir (SiC) secilirken matris toz olarak ise Nikel (Ni) , Demir (Fe)

ve Aliiminyum (Al) tozlar1 tercih edilmistir.

Calismanin deneysel agsamasinda WC-Ni, WC-AI-Ni, WC-Fe-Ni, ve SiC-Fe-Ni olmak
tizere farkli kompozisyonlar ¢caligilmistir. Bu karigimlar hazirlandiktan sonra sinterleme
islemleri konvansiyonel (tiip) ve mikrodalga olmak iizere iki ayr1 firin kullanilmigtir.
WC+Ni, WC+NizAl, WC+FeNi, SiC+FeNi kompozit iiretimi saglanmistir. Sinterleme
sicaklar tiip firrnda olarak 800-900-1000-1100-1200°C olarak segilirken mikrodalga
firinda 500-600-700-800-900°C sicakliklar secilmistir. Sinterleme sonrasi numuneler
mekaniksel, fiziksel ve metalografik olarak incelemeye alinmis ve elde edilen sonuglar
literatiirle  kiyaslanmistir.  Sinterleme  sonrast elde edilen kompozitlerin
karakterizasyonu icin SEM-EDX, XRD analizleri ile basma dayanimi ve Briner sertlik
deneyleri yapilmistir. Ayrica iiretilen kompozitlerin yogunluklar1 hesaplanmis ve
elektrik direnci degerleri Olciilmiistiir. Mikrodalga sinterleme ile konvansiyonel

sinterlemenin avantaj ve dezavantajlar da arastirilmistir.
2008, 152 sayfa

Anahtar kelimeler: Akimsiz Ni kaplama, Seramik-metal kompozit, Toz metalurjisi,

Mikrodalga sinterleme

iii



ABSTRACT
Ph.D. Thesis

THE PRODUCTION OF COMPOSITES BY POWDER METALLURGY USING
CERAMIC-METAL POWDERS OF Ni COATED BY ELECTROLESS
METHOD

Ahmet YONETKEN

Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Education of Metal

Supervisor: Ass. Prof. Dr. Ayhan EROL

In this study, the production of particle reinforced Ceramic-Metal composites and
assesment of their mechanical proporties have been aimed. Specimens were perepared
by both conventional and electroless Ni coating method. WC and SiC were chosen as
reinforcement components and metal powders of Ni, Fe and Al were also chosen as

matrix of MMC.

In experimental part of the study WC-Ni, WC-AI-Ni, WC-Fe-Ni, and SiC-Fe-Ni
compositons were selected. As a source of study. The compositions were prepared in
conventional furnace and also in microwave furnace. Compounds such as WC+Ni,
WC+Ni3Al, WC+FeNi, SiC+FeNi were obtained following the treatment in the furnace
in convetinal furnace, temperatures of 800-900-1000-1100-1200°C were used and
microwave funace 500-600-700-800-900°C temperature range was used for sintering of
powders. Following the sintering composites were characterized using SEM-EDX,

XRD comprehension test, hardness test on specimens.

In addittion, the density and electrical resistance measurements of the composites
produced were also carried out. The advantages and disadvantages between

convetional sintering and MW sintering have been discussed in details.

2008, 152 page
Keywords: Electroless Ni plating, Ceramic-metal composite, Powder metalurgy,

Microwave sintering
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1. GIRIS

Toz metaliirjisi, ¢ok kiiclik tanecikleri birbirine baglayarak {iiriin haline getirme
islemidir. Daha genis bir ifade ile toz metaliirjisi, toz seklindeki malzemelerin
preslenmesi ve takiben uygun sicaklikta sinterlenmesi ile parca imalatini
kapsamaktadir. Ince tanecik seklindeki saf metaller, alasimlar, karbon, seramik ve
plastik malzemeler birbirleriyle karistirilarak basing altinda sekillendirilirler. Daha
sonra bu pargalar ana bilesenin ergime sicakliginin altindaki bir sicaklikta sinterlenerek
taneciklerinin temas yiizeyleri arasinda kuvvetli bir bag olusturulur ve bdylece istenilen
ozellikler elde edilir. Toz metaliirjisi kii¢iik, karmagik ve boyutsal hassasiyeti yiiksek
parcalarin seri imalatina son derece uygundur. Malzeme kaybi c¢ok azdir, belirli

derecede gozenek ve gecirgenlik elde edilir.

Metal isleme teknolojileri i¢inde toz metalurjisi, sagladigi cesitlilik acisindan en
kapsamli sekillendirme ve iiretim siireclerine sahip teknolojidir. Toz metaliirjisini
cekici kilan en Onemli unsur yiiksek kaliteye sahip karmasik sekillerdeki parcalarin
istenilen toleranslarda kayipsiz ya da ¢ok az kayipla ekonomik olarak imal edilmesidir.
Gliniimiizde toz metaliirjisini endiistriyel {iretim asamalarinin hemen tiimiinde
uygulanabilir hale getiren zorlayici nedenler vardir. Bu nedenler arasinda, malzemeden
tasarruf edilmesi, iiretilen par¢anin mikro yapisinda ince tane boyutlar1 ile kimyasal
olarak homojenizasyonun saglanmasi, karmasik sekilli parcalarin nispeten ekonomik
olarak iiretilmesi ve tam yogunluk ile yiiksek dayanim performansi1 gibi faktorler
sayilabilir. Uretim asamalarinda sekillendirilip, pekistirilmesi ve 1sitilarak sinterlenmesi
anahtar adimlar oldugundan, toz metaliirjisi diisiik enerji tiikketimi, diisitk maliyetlerde
ve yiiksek verimde malzeme kullanimi iceren otomasyon {iiretim siireclerinden
yararlanir. Bu 6zellikleri itibar1 ile toz metaliirjisi, gliniimiiz teknolojilerinde 6nemli
kavramlar olan verimlilik, enerji ve hammadde tigliisii ile uyum icindedir. Bu yiizden,
toz metaliirjisi diinyada giderek yayginlik kazanmakta olup gerek teknolojik, gerekse
ekonomik acidan diger metaliirjik iiretim siire¢ ve teknolojilerine alternatif olusturan bir
teknolojidir (Saritas, 1996).

Toz metaliirjisinin bagarisina bircok 6zellik katkida bulunmaktadir. Ug 6nemli etken
maliyet, Ozellikler ve reaktivitedir. Sekil 1.1 deki Venn diyagrami toz metaliirjisi

uygulamalarinin nasil kategorize edildigini géstermektedir. Bunlardan maliyet karmasik



geometrili parcalarin ekonomik {iretimine dayali pek c¢ok uygulamadan biridir.
Otomotiv endiistrisi i¢in pargalar bu sahadaki iyi 6rneklerdir; yataklar, supap yuvalari,
emisyon algilayicilari, katalitik konvertorler, darbe emicileri, bujiler, piston kollari,
zincir dislisi ve pek ¢cok motor zamanlama pargalari. Bu alanda daha ¢ok iiretilebilirlilik,
otomasyon ve boyut toleransi diisiinceleri hakimdir. Yiiksek iiretim miktarlar1 icin

hassaslik ve maliyetin her ikisi de 6nemlidir.

Ekonomiklik

rnaliyet
hassashk
aretilebilidik

Zorunluluk Ustunlik
refraktarlar 2 Iag.urn!zr & bilegikler
reaktif malzemeler A
kompozitler

Ideal Uygulama

(omek; gozenekl kapasitarder)

Sekil 1.1 Toz metaliirjisi tekniklerinin kullanilmasinin ii¢ ana sebebinin Venn
semasinda gosterilisi (German, 2007)

Toz metalurjisi tiriinlerinin kullanilmast i¢in pek ¢ok iistiin 6zellik ve mikroyapisal
uygunluk vardir. Ornek olarak gdzenekli filtreler, oksit dagilimli giiclendirilmis tiirbin
alasimlar1 Sermetler, fonksiyonel tabakali yapay kemikler (titanyum-hidroksiapatit),
titanyum alasimlar1 ve tungsten karbiirden veya elmas kompozitlerden sert kesici
takimlar verilebilir. Bu malzemeleri diger tekniklerle iiretmedeki yetersizlik bu sektoriin
biiyiimesine katkida bulunmustur. Venn diyagraminda gosterilen son daire zorunluluk
uygulamalarina karsihik gelmektedir. Bu malzemelerin diger tekniklerle iiretilmeleri

oldukga zordur.



Bu calismanin amaci, seramik- metal tozlarmi akimsiz Ni kaplayarak toz metalurjisi
yontemi ile kompozit iretmektir. Akimsiz Ni kaplama ydnteminin avantajlar1 ¢aligmada
WC-Ni, WC-AI-Ni, WC-Fe-Ni, ve SiC-Fe-Ni sistemleri caligilarak arastirimistir.
Kompozitlerin iiretiminde tiip ve mikrodalga sinterleme firinlar1 kullanilmus,

mikrodalga sinterleme yonteminin iistiinliikleri aragtirilmistir.



2. GENEL BILGILER

Kompozit malzemeler birbirlerinin zayif olan yoniinii diizelterek, istiin 6zellikler elde
etmek amaciyla bir araya getirilmis degisik tiir malzemelerden veya fazlardan olusan
sistemdir. Kompozit malzemelerin avantajlari, standart, hafif ve yiiksek mukavemet
ozellikli malzemelere, daha hafif ve daha yliksek mukavemet alternatifi getirmesidir.
Buna ilave olarak iiretimlerindeki esneklik, iyi korozyon ve asinma direngleri, uzun
yorulma Omiirleri ve diisiik 1s1 iletkenlikleri ile bircok uygulama alaninda geleneksel
malzemelere oranla iistiinliik saglamaktadirlar. Kompozit malzemeler kullanilan matris

malzemeye gore li¢ ana sinifa ayrilmaktadir.

1. Polimer matrisli kompozit malzemeler
2. Seramik matrisli kompozit malzemeler

3. Metal matrisli kompozit (MMK) malzemeler

Polimerler, metal ve seramiklere gore cok daha fazla karmagsiktir. Matris olarak
kullanilan polimerler ucuz ve kolaylikla ¢alisilabilir malzemelerdir. Polimer matrisli

kompozit malzemelerin kullanildig yerlerde en 6nemli faktorler sicaklik ve nemdir.

Seramik malzemeler cok sert ve kirilgan bir yapiya sahiptir. Bunun yaninda
yiiksek sicakliklar da bile yiiksek elastik o©zellikleri gosterirler. Seramik

malzemeler termal sok direnci ve toklugun diisiik oldugu malzemelerdir.

Metal matrisli kompozitler (MMK) elastik modiile, yiiksek ¢ekme, basma ve kayma
mukavemetine sahiptirler. Toz metaliirjisi yontemiyle elde edilen yapinin mekanik
ozellikleri daha iyidir. Siireksiz olarak takviye edilmis MMK 'lerin kolay iiretilebilir
olmalarindan dolay1 son yillarda ¢ok degisik alanlarda kullanilmaktadir (Yilmaz,

1994).

Metal matrisli kompozitler genelde iki bilesenden meydana gelmektedir. Bunlardan biri
metal matris (genelde bir metal alasimidir) digeri ise takviye malzemesidir(genel olarak
bir metaller arasi bilesik bir oksit, bir karbiir veya bir nitrit). Kompozitin iiretilmesinde
matris ve takviye malzemesi beraber olarak karstirilirlar. Asagida, literatiirde yapilmis

giincel caligmalar hakkinda bilgi verilmistir.



Alirezai ve digerleri (2004) yapmus olduklar1 ¢caligmada ¢esitli biiyiikliiklerdeki aliimina
parcaciklarin (5, 10, 15, 20, 25g/1) banyo i¢inde Ni kaplamislar. Kompozit iiretiminde
sinterlemeleri 200-400-600 °C de bir saat olarak uygulanmislardir. Yapisal degisiklikler
X-ray mikroskobunda incelenmistir. Yiizey ve kompozitin kesisim sekil bilgisi SEM
yoluyla arastirilmigtir. Sonuclar gostermistir ki bazi parametreler ornegin; kaplama
orani, parcaciklarin kaplama yiizdesi, piiriizlillik ve sertlik ve Ni-P-Al,O3 kaplama
banyosundaki aliimiinanin toplanmasi kaplamay:1 etkiledigini bunun ise ortalama
piiriizliiliik ve sertligi arttirdi@ini belirtmislerdir. Parcacik agirligi artmis ayn1 zamanda
kaplama yiizey sekil bilgisi degismis ve diiz bir durumdan kiiciik yumru goriintiisii elde
etmislerdir. Is1 uygulanmis kompozit kaplamalarinda takriben 400°C de en iyi sertlik

degerleri elde etmisledir (Alirezaei et al. 1997).

Ahmadian ve arkadaglar1 2000 yilinda yapmis olduklar1 calismada WC-hacimce
40%(FeAl-B), WC-40vol%(NizAl-B) ve WC-40vol%Co tozlar1 tek eksenli sicak
presleme yapmuslardir. Kompozitin asinma direnci (Pin-on-drum) test cihazi ile
aragtirmislardir. Metaller aras1 baglayicilar farkli miktarlarda bor igerdigini
gozlemislerdir. 0, 250, 500, 1000 ppm’dir. Bunlar ¢ok iyi bir sekilde atmosfer kontrollii
bir ortamda donen parlatma ile hazirlanmiglar. WC tozu tek eksenli sicak preste 1500°C
altinda, 20 MPa, 4 dakika ve 102 MPa Argon atmosfer ortaminda sinterledikten sonra.
kaplama sonuclar1 ticari H10F ile karsilastirmiglardir. WC-Fe-Al-B ve WC NizAl-B
kompozitlerinin asinma direncleri boron miktarinin artigt ile artigin1 gézlemislerdir.
40vol%(FeAl-B) nin en yiiksek asinma direncine sahip oldugu gérmiisler ve buna yakin
WC-10wtl%Co(H10F) kompoziti ve takiben 40vol%(NizAl-B) ve WC-40vol%Co
kompozitlerinin oldugunu gozlemislerdir. (Ahmadian et al. 2004).

Saidi ve digerleri Ti-W {iriiniiniin Ti-Ni ana bilesende yanma sentezi metodunu
arastirmislardir. Cesitli oranlarda W/Ti numunelerini Ni icerikli olarak iireterek sonucta
Ni-Ti(Ti-W)C malzemelerini bu metodla iiretilebilecegi gdrmiislerdir. TiC icindeki W
eriyigini X-ray ve SEM-EDX teknikleri ile analiz yapmiglar. Ti ve Ni miktarlarina baglh
olarak kritik W/Ti oraninin iizerine ¢ikildiginda karbiir fazlar1 icinde WC+(Ti,W)C ve
kritik sicakligin altinda ise karbiir faz1 icinde (Ti,W)C bulmuslardir. Kritik W,Ti

oranini azaltmak veya arttirmak, hesaplanan (Ti,W)C yogunlugu ile W,Ti oran farklihk



gostermistir. W yogunlugu, karbiire doymus titanyuma yakindir. Uygun destek
yapildig1 zaman kompozit malzeme temel bir alasim gibi kullanilabilir. Ilave olarak,
dokme titanyum iiretmek i¢in (W, Ti)C Ti tabanli kompozitlere zorlanmis olur (Saidi et
al. 2002).

Surender ve arkadaglar1 (2004) yapmis olduklar1 calismada elektroliz yoluyla nikel
kaplanmis WC kompozitlerinin elektrokimyasal davramiglarini incelemislerdir.
Calismalarinda elektrolitik olarak nikel parcaciklarimin WC parcaciklari tizerine diizenli
bir dagilim sergiledigini ve farkli banyo sicakliklarinin etkilerini tespit etmislerdir. 50-
60 °C’ de 0,2 A/ cm® akim yogunlugunda nikel par¢aciklarmin yaklagik tane boyutunu
hesaplamiglardir. Kullandiklar1 banyo ve pH’ m 6nemli oldugunu da belirtmislerdir

(Surender et al. 2004).

Sharma ve digerleri (1998) magnezyum alasimlarin1 nikel kaplayarak malzemeye
uygulanan 1s1l islem sonrasi malzemenin ozelliklerini incelemislerdir. Ornegin; 1s1l
islem oncesi mikro sertlikleri 760- 785 HV arasindayken, 230°C’ de 2 saatlik 1s1l islem
sonrasi bu sertliklerin 55-65 HV arttigin1 bulmuslardir. Ancak caligmalarinda kullanmis
olduklar1 banyodan dolay1 saf nikel yerine NiP ¢okeldigini belirtmislerdir. Sinterleme

sonrasi Ni3P fazini elde etmislerdir (Sharma et al. 1998).

Velez ve arkadaglar1 caligmalarinda, nikel kaplanmis WC kompozitinin, sivi faz
sinterlemesinde farkli sicakliklar denemisler, 1150°C’de sertligin maksimum ve
yaklasik olarak 78 HRA ve yogunluk hesaplamasinda ise 1100°C’ de 12,75 gr/cm’
oldugunu tespit etmislerdir. Ayrica elde ettikleri kompozitin Ni; W4C seklinde oldugunu
belirtmislerdir (Velez et al.1999).

Chen ve digerlerinin yaptiklar1 calismada kiiclik silisyum karbiir tozlarina elektrik
akimsiz nikel kaplama yontemini (EN)uygulamislardir. Energy dispersive spectrometry
(EDS) ile yapilan incelemede nano boyuttaki SiC partikiillerinin davranislarinda
akimsiz nikel kaplamanin onemli bir etkisinin oldugunu gormiislerdir. Akimsiz nikel

kaplama sonucunda kiiciik karbiirlerin Gegirimli Elektron Mikroskobunda (TEM)



atomik yapilarini incelenmislerdir. Kaplanmis silisyum karbiir (SiC) partikiillerinin ¢cok

siki oldugunu gormiislerdir (Chen 2003).

Kretz, 2004 caligmalarinda aliiminyum matrisli kompozitler i¢in SiC partikiillerinin
tizerine nikelin elektrik akimsiz ¢okelme yontemini ¢aligmiglardir. Calismada, ti¢ farkl
SiC kullanilmistir. Kaplama islemine SiC partikiillerinin ilave edilmesi ile asinmay1
azalttigr goriilmiistiir. Partikiill dagilimina bakildiginda yeniden giiclendirilmis
kompozitlerin kaplanmis ve kaplanmamis numuneler arasinda Onemli bir fark

olmadigini belirtmistir (Kretz et al.2004).

Di Giampaolo ve digerleri metal karbiirlerin akimsiz bir yontem ile nikel-boron
kaplanmasi iizerinde bir caligma yapmislardir. Caligmada nikel-boron kaplamada WC
ve VC tozlan iizerine akimsiz kaplama durumlar1 incelenmisler. Metal ve metal
olmayan malzemelerde diizgiin sekillerde ve esit kalinliklarda metal kaplama elde
etmek icin bir islem yiiriitiilmiislerdir. Kaplama sirasinda alkalin ve asit kaplama
banyosu kullanmiglardir. Nikel-boron alagimlarinin = siirtiinmeleri, metal karbiir
kompozitlerinin baglayict 6zelligi oldugundan ¢ok genis bir sekilde kullanim alani

buldugunu belitmislerdir (Di Giampaolo et al.1997).

Matecki ve Micek-Ilnicka caligmalarinda asit banyosu yardimi ile akimsiz nikel
kaplama durumunu arastirmiglardir. Bu reaksiyonun kinetik durumlari incelenerek,
banyo icin deneysel bir esitlik gelistirmislerdir. Hidrofosforit iyon baglantilarinin
artmasi, pH degerinin artmasim saglamaktadir. Ayrica asetik asidin baglantilarindaki
artisin, kaplama oranmmin azalmasina sebebiyet verdigini ve bu etki nikel ve

hidrofosforitin iyon baglarindaki azalmasiyla ifade etmislerdir (Malecki ve ark. 2000).

Wu ve digerleri Ni-WC kompozitinin kaplanmasinda WC pargaciklarinin asinma
direnci tizerindeki etkisini aragtirmislardir. Ni-B ve WC kompozitinin kaplanmasinda
farkl lazer gii¢ altinda lazer kaplama yapmislardir. WC parcaciklarinin dagilimint SEM
ile incelemisler ve deneysel c¢alismanin sonuclarina gore kaplamadaki gerilim
konsantrasyonu ve catlaklar1 onlemek igin, %60 oraninda WC tozu kullanilmasi

gerektigini belirtmislerdir. Aym zamanda, gerilim konsantrasyonunu oOnlemek igin



yiiksek nitelikli kaplama yapilmasi gerektigini belirtmislerdir. Bu yontemle yiiksek
nitelikli kaplama esnasinda porozite ve catlak olmasini engellemek i¢in, kompozitin tek
bir adimda kaplama yapilmas1 ve WC partikiillerinin en iyi diizeyde kullanilmasi

gerektigini belirtmislerdir (Wu ve ark. 2004).

Vishnyakov ve arkadaslar1 100 um capli, %25 - %30 hacim oranli, siirekli ve yiiksek
dayanimli B veya SiC fiberlerle desteklemis, folyo yapili plastik zirkonyum matrisli
kompozit malzemeyi 950°C’ye kadar deneme sicakliklarinda yapisal ozellikleri
bakimindan incelemislerdir. Modelin bosluklari, vakumlu ortamda, 1100 °C’ de
diftizyon kaynag: ile sikistirildiktan sonra yapi inceleme ¢alismalarinda, fiberler ve
matris ara yiizeylerinde difiizyon etkilesimi oldugunu g6zlemislerdir. Bu ara
ylizeylerde, 1100 °C’ de catlaklar ve bosluklar ortaya c¢iktigimi tespit etmisledir.
Kompozit malzemenin 6zellikleri {izerinde bu difiizyon alaninin inceliginin etkileri
tartigilarak zirkonyumun bor veya silikon karbiir fiberler ile giiclendirilmesi sonucunda,
950°C* de fiberlerin 5-7 kat daha yiiksek dayamim sagladigim1 g6zlemislerdir
(Vishnyakov ve ark. 2003).

Yujin ve arkadagslar1 akimsiz kaplamanin basit ve kontrol edilen bir metot oldugunu
belirterek silisyumu nikel ile kaplanmislardir. Enerji dagilim spektroskopisinin (EDS)
Olciimlerine dayanarak; Si-C nano pargaciklarina 6n islemlerin yapilmasi (oksit giderme
ve kaplamaya duyarlilastirma gibi) kaplama isleminde dnemli bir etkiye sahip oldugunu
gozlemlemiglerdir. SiC nano parcaciklarinin nikel kaplanmasindan onceki ve sonraki
TEM goriintiileri ve EDS spektrumu, Si-C nano parcaciklarinin birbirine sikica

baglandigim gozlemislerdir (Yujin et al. 2003).

Huang ve arkadaslar1 agirlik¢a %?2 lik Al,O3 ve tetragonal ZrO, polikristal kompozitleri
%1 mol Y,03 ve ( % 4,6 veya 8 lik ) CeO; ile birlikte 1450 °C da, 20 dakika siireyle
2.45 GHz tek fazli mikro dalga firinda sinterlemisler. Kiyaslamak amaciyla, havada
1450 °C da 20 dakikalik konvansiyonel sinterleme de uygulamislardir. Baslangic toz
karigimi ¢okelti kaplama teknigiyle, itriyum nitrat, sezyum nitrat ve saf m-ZrO, nano
tozlariyla ¢okelme elde etmislerdir. Sinterleme teknigiyle de malzeme yogunlugu
simiflandirilmas: yaparak karistm kompozisyonunun ve sinterleme metodunun son faz

kompozisyonuna ve mikro yapiya etkisini XRD ve SEM ile arastirmislardir. Mikro



dalga sinterlemesi numunesinin daha ince ve uniform mikro yapida oldugunu
gozlemislerdir. Kirllma toklugu azalan stabilizatoriin miktar1 ile artarken, vikers sertligi
ile ters bir iligki bulmuslardir. Mikrodalga ve konvansiyonel sinterleme numunelerinde

kiyaslanabilir tokluk ve sertlik degerlerini gdzlemislerdir (Huang et al. 2002).

Li ve arkadaglart  mikro dalga  1smmmiyla  sinterlenmis (1-X)
(0,94PbZn;,3nB2/303+0,06BaTiO3)+XPbZr,T1;,O3) (PZN-PN-PT) seramiklerinin
elektriksel ozellikleri ve mikro yap1 karakteristiklerini, elektron mikroskopisi, (EDS) ve
elektriksel ozellik Ol¢iimleriyle arastirmiglardir. Deneysel calismalarinda X=0.5 ve
Y=0.52 (1150°C 10 dakika) numunelerini mikro dalga ile sinterlenmenin,
konvansiyonel sinterlemeden daha yiiksek dielektrik sabitine sahip olduklarini
gostermislerdir. Mikro yapi arastirmalar1 ZnO in Ornek yiizeylerine ¢okelmesi, PbO ve
ZnO’in otektik reaksiyonu yoluyla fazlarin dagilimini etkiledigini gostermistir. TEM ve
EDS arastirmalari, konvansiyonel sinterleme numunelerinin PbO ve ZnO’in tane
smirlarinda dogal segregasyonlarin oldugunu gostermistir. Fakat bu durum MD
numunelerinde ¢ok fazla 6nemli degildir. Sonug olarak mikrodalga sinterlemesi sadece
onemli derecede malzeme yogunlasmasimi saglamamis, PbO/ZnO segregasyonunu ve
tane sinirlarinin amorflugunu da azaltmistir, boylelikle PZN-PZ-PT seramiklerinin

elektriksel dzelliklerini gelistirmislerdir (Li et al. 2005).

Chen ve Tokaji tarafindan gerceklestirilen calismada ii¢ farkli boyutta 5, 20 ve 60
pm’lik SiC partikiil takviyeli 2024 Aliiminyum matris kompozit malzeme toz
metalurjisi kullamlarak eksensel yiikleme altinda yorulma kirilma baglamas1 ve kiiciik
kirilma gelisimi iizerinde calimistir. 5 ve 20 um SiCp/Al kompozitler takviyesiz alagim
gibi neredeyse aym yorulma dayanimi sergilerken, 60 pm SiCp/Al kompozit, partikiiller
ve matrisler arasindaki arayiizey bag c¢oziilmesi 0zelligi olabilen kendi adi kirilma
direncinden dolay1 dikkate deger bir bicimde daha diisiik yorulma dayanimi gérmiisledir

(Chen ve Tokaji, 2004).

Kim, SiC partikiillii aliiminyum metal matris kompozit malzemelerin gelistirilmesi i¢in
toz metaliirjisi ve sicak vakum presleme metodu kullamlmistir. Birlestirme iizerindeki
islem sartlarinin etkisi, mikroyapt ile bir arada bulunan nispi yogunluk degisimi

aragtirilmigtir. Sicakligin ya da basincin artmast ile yogunluk oranlar1 artmaya



baslamistir. Basin¢g uygulandiginda malzemeler icin yogunluk-zaman degisimi ¢ok
kuvvetli bir sekilde etkilenmistir. Gelistirilen iiriinlerin mekaniksel ozellikleri ile
birlikte pekistirme seviyeleri partikiil takviyelerinin hacim kirilmasina da baghdir.
Boylece modelleme, sonlu eleman yaziliminda gerceklestirilmis olur bdylece proses
simiilasyonlar1 gerceklestirilerek ve nispi yogunluk onceden tahmin edilerek deneysel

gozlemlerle kiyaslanabilir hale getirmislerdir (Kim, 2006).

Mercier ve ark., yaptiklar1 calismada, MCrAlY, kompozitini endiistriyel gaz
tiirbinlerinde ve ucaklarda meydana gelebilecek sizdirmazlik problemlerini 6nlemde ve
tiirbinlerin enerji tiiketimini azaltmada en iyi aday kompozit malzeme olarak
belirlemislerdir. Bunun gibi kaplamalar, elektroliz yontemlerinde kullanilmaktadir. Bu
yontemde, CrAlYTa tozlart iki asamali gergeklesen Ni matrislerde olmaktadir.
Bunlardan birincisi, elektrolitik digeri ise, elektroliz kaplama olamidir (Mercier et al.

2006).

Lonyuk ve ark., Al-Cu-Mg-Fe-Ni alagimlarimn doért farklh kosuldaki gelisim asamalarini
calismuslardir. iIki kaplanmis olarak, digeri ise akimsiz kaplamayla yapilmis NiP
alasmmidir. Burada yapilan calismada, en iyi yorulma ozelligini %150 oramiyla Al

alasmm gostermistir (Lonyuk et al. 2007).

Palaniappa ve Seshadrinin yaptig1 calismada, elektroliz NiP ve Ni-W-P alagimlarinin
diferansiyel taramali kalorimetre (DSC), baglantili olarak yapilan SEM ve TEM’de elde
edilen yapisal ve doniisiim agamalar1 incelemislerdir. Elektroliz banyosunda asidik asit
kullanilmigtir. Buradaki amag¢, 300 ve 600 %C’de 1 saat X-iginlarma tabi tutulan
kaplamanin amorf ve kristalin yapisin1 gézlemektir. 300 C’de tane yapilarinda degisme
olmazken, 600 °C’de ise, tane biiytikliigi 500nm oldugunu goézlemlemislerdir
(Palaniappa ve Seshadri, 2007).

Zhu ve ark., yaptiklar1 calismada, Bor Karbiir parcaciklar1 tizerine Ni-B’un elektroliz
kaplama yontemiyle kaplanmasim gerceklestirmislerdir. Nikel kaynagi olarak, Nikel
Siilfat, SnCl,, sentezleme ayar1, PACl,’de aktivasyon ayar1i, NaBhs’de indirgeme ayari,

farkli kahnliklardaki Ni-B nano katmanlar1 basariyla B4C parcaciklar {izerine
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kaplanmistir. Bu ¢aligmada, B4C partikiilleri yaklasik olarak 2 pm boyutunda ve Nikel
Bor kaplamanmin kalinhginin da Ni*’B4C oramnin ayarlanmasiyla degisebildigini

gormiislerdir (Zhu et al. 2007).

Ebrahimian-Hosseinabadi ve ark., yaptig1 ¢alismada, elektroliz yontemiyle iiretilmis
Nikel Fosfor ve Nikel-Fosfor B4C kompozitlerinin asinmalar1 incelenmistir. B4C
partiikiillerinin farkh kontrasyonlardaki Nikel Fosfat ve Sodyum Hipofosfat banyolar1
icinde, katalitik reaksiyonla hacimce %12, 18, 25 ve 33 oranlarinda NiP ile
kaplanmislardir. 35 um kalinligindaki kaplamalarin 400°C’de argon atmosferinde
asinma dayanimlari ve siirtiinme katsayilarini block on ring test yontemleriyle tespit

etmislerdir (Ebrahimian-Hosseinabadi, 2005).

Monir, Saatchi ve Ebrahimian-Hosseinabadi’nin yaptig1 caligmada, Nikel Fosfor ve
Nikel-Fosfor Bor Karbiir kompozitlerinin elektrolizleriyle kaplanmasimi etkileyen
faktorlerinin  karsilagtirilmasini ~ gozlemlemiglerdir. 1, 2, 4 ve 8gr/lt B4C
konsantrasyonlariyla elektroliz kaplama yontemiyle hacimce %12, 18, 25 ve 33 Bor
Karbiir iceren Nikel Fosfor Bor Karbiir iiretilmistir. SEM, EDX, 151k mikroskobu ve
mikro sertlik testiyle bazi parametrelerin Ornegin; kalinlik, birikim oram ve 1s1l islem

dongiisiiniin etkilerini gozlemlemislerdir (Monir ve ark., 2003).

Bozzini, ve ark., yaptig1 calismada, elektroliz kaplama yontemiyle iiretilmis Nikel
Fosfor kompozitlerinin, tribolojik  davramglarmi  kuru  dilimleme  testiyle
gozlemlemiglerdir. Testler, oda sicakligindaki laboratuar kosullarinda fiziksel buhar
biriktirme ile kalay kaplanmig HSS silindir iizerinde yapilmistir. Kaplamalarin
mikrosertlik plastisite parametreleri, kirilma tokluklar1 vs. gibi mekanik 6zellikleriyle

elde edilen siirtiinme ve aginma verilerini tartismiglardir (Bozzini ark., 2000).

Doring ve ark., yaptiklar1 caligmada, iki katmanli lazer vakum sistemiyle 160-200 um
kalinligindaki NiCr paslanmaz c¢elik iizerine B4C kaplanmasi gerceklestirmislerdir.
Uygulanacak sprey agisi, 60 °C’de normal uygulamadan farklidir. Uygulanan yontemin,
mikroyapi, mekanik 6zellikler ve termal direng etkileri, X-1s1nlari, optik mikroskop,
SEM ve korozyon testleriyle olciilmiistiir. Sprey agisina gore B4C kaplamanin kalinlig1

min 40 pm oldugunu gostermislerdir (Doring ve ark., 2002).

11



Li ve An’in yaptiklar1 caligmada, Ni-P kaplama yOntemin yiizey ozelliklerini
iyilestirmek i¢in hacimce % 70 oraminda Al matriks kompozit ve SiC partikiilleriyle
giiclendirme islemi yapmigladir. Ni aktivasyon metodu, elektroliz kaplama
yontemlerinde oto katalitik olarak metal biriktirme islemleri yapar. SiCp/Al kompozit ve
aktive edilmis Nikel’in SEM, EDX ve XPS morfolojisiyle gbozlemlenmesi yapmigladir
(Li ve An, 2007).

Sun ve ark., yaptiklar1 ¢aligmada, anotlanmig Mg alagimi olusturmak i¢in TiB» tozlar1
ile kullanilan katalizorleri, elektroliz nikel kaplama yontemi kullanilarak
olusturulmaktadir. Calismada Mg alagimlarinin, korozyon davranisi ile bag kuvvetinin
Olciimii yapilmistir. Burada yapilan kaplama yoOntemlerinden en iyi sonucu Ni-P
alagimlarinin 20 pm kalinlikta olusturduklart yontemde belirtmislerdir (Sun ve ark.,

2008).

Song ve ark., yaptiklar1 ¢alismaya gore Ni-P kaplanmasi yapilmis elektroliz yonteminin
en biiyiik avantaji, AZ91D magnezyum alagimlariin iyilestirilmesini saglamaktir. Ni—
P-ZrO, ve c¢oklu kaplamalar, yeni elektroliz nikel yOnteminin gelistirilmesinde
kullanilmaktadir. Kaplama yiizeyi ve kesit morfolojisi, SEM ile incelenmistir. Kimyasal
bilesimi EDX ile analiz etmislerdir. Korozyon davranislari ise, daldirma yontemi, tuzlu

sprey ve elektrokimyasal testler ile gerceklesmislerdir (Song ve ark., 2008).

Hamit ve ark., yaptiklar1 ¢alismada, Ni-P-WC kompozit kaplamasini olusturmak icin
sitrat banyo igeren WC tozlarinm kullanmiglardir. Kaplama parametreleri etkisinde WC
icerigi, Ph, sicaklik ve WC iceriginin kaplamaya olan canlandirma etkisi incelenmistir.
85-90 °C’de olusan kaplamanin Ph’1 5,5-6 civarinda dlciilmiistiir. Olusan Ni-P—-WC
kaplamanin morfoloji ve mikroyapis1t SEM ve XRD ile incelemislerdir (Hamid ve ark.,

2006).

Ahn, ve ark., yaptiklar1 ¢aligmada, elektrik akimsiz nikel kaplama metoduyla elmas
tozlarinin kaplanmasi amac¢lanmistir. Ni-P tozlarimin en iyi kullanim avantaji, yapilan
kaplamanin diisiik sicakliklarda yapilabilmesi ve elde edilen Ph degerinin istenilen
olciilerde olmasidir. Yapilan calismada 70 °C’de yapilan iglemde Ph degeri 4,8 olarak
Olciilmiisledir (Ahn et al., 2006).
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Hamdy ve ark., yaptiklar1 ¢calismada, diisiik karbonlu ¢eliklerin korozyon davraniglarini
etkilemek icin Ni-P-W icerikli Ni-P alagimlarinin akimsiz Ni kaplamayla olusturulmasi
incelemisler. Kaplamadaki 1si1l etki yapilan kaplamanin performansini etkilemistir.
Olusan 1smmin etkisiyle ylizey direncinin boyutunda azalmalar meydana geldigini

gormiislerdir (Hamdy et al., 2007).

Lonyuk ve ark., yaptiklar1 cahsmada, Al-Cu—-Mg-Fe—Ni alasiminin yorulma davranisi 4
farkli yontemle tespit edilmistir. Kaplanmamig, zinkat 1s1 davramisi, yiiksek fosfora
sahip akimsiz nikel kaplama ve NiP kaplama, belirlenen bu yontemlerle iiretilen
malzemelere yorulma deneyi uygulanmis ve sonug¢ olarak, Al alasgiminin yorulma

Omriiniin arttigini gostermisglerdir (Lonyuk et al, 2007).

Wu ve ark., yaptiklar1 calismada, elektroliz nikel ile SiC ya da grafit ile olusturalan
kompozit, Akimsiz Ni kaplama ile olusturulmustur. Kaplamalar arasindaki farkliliklar,
yapilan metalografik analizler ile belirlenmistir. Bu analizler ise, SEM, XRD ve DSC
olmaktadir. Ayrica kaplamanin mekanik ve tribolojik ©zellikleri de belirlenmistir.

Olusan SiC ve grafit kaplamanin sonuglar1 tartistlmistir (Wu et al., 2005).

Baskaran ve ark., yaptiklar1 calisjmada, Akimsiz kaplama  (NiB) yOnteminin
olusturulmast i¢in diisiik sicaklikli banyolar ile onlarin karakteristik o6zellikleri
incelenmistir. Kaplamada kullanilan banyo ise alkalin banyosudur. Yiizeyde rediikleyici
ajan olarak, borohidrit kullamilmigtir. Sodyum borhidritin kaplamaya olan etkisi,
kaplama oraminin belirlenmesinde ve nikel boron iceriklerinin tespit edilmesinde 6nem
tagir. Olusan kaplamanin metalografik analiz ¢aligmasi, XRD ve DSC ile yapilmistir
(Baskaran et al., 2005).

Narayanan ve ark., yaptiklar1 ¢calismada, Akimisiz NiP kaplamanin yiiksek sertlik ve
asmnma direnci sagladig goriilmiistiir. Nikel ve fosfor icerikli bu kaplamanin amaci,
yapilan kaplamanin korozyon ve elektrokimyasal Ozdirencinin iyilestirilmesini
saglamaktir. NiP kaplama olusturmak i¢in, ard arda 3 farkli kaplama banyosu

kullanmiglardir (Narayanan et al., 2004).
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Sarret ve ark., yaptiklar1 calismada, elektrik akimsiz NiP kaplama yapmak i¢in iki farkli
partikiil kullanilmigtir. SiC ve Si3Na, kaplamanin 6zelliklerine biiyiik oranda etkide
bulunmustur. Kullanilan toz boyutlar1 oram 30 nm ile 2 pm arasindadir. Elde edilen
kaplamanin morfolojisi, yapisi, sertligi ve bazi tribolojik Ozellikleri incelemislerdir

(Sarret et al., 2005).

Jiaqiang ve ark yaptiklar1 ¢aligmada, elektrik akimsiz kaplama ile SiC ve Ni-P tozlarinin
birlestirilmesiyle Ni-P-SiC kompozit olusturmuslar. Olusan kompozit kaplamanin ii¢
boyutlu metalografik analiz sonuclari, SEM, DSC, XRD ve TEM ile incelemesinin
yapmuslar. Yapilan analizler sonucunda Ni—P-SiC kompozit kaplamanin amorf yapiya

sahip oldugu goriilmiistiir (Jiagiang et al., 2005).

Hosseinabadi ve ark., yaptiklar1 ¢aligmada, Ni-P ve Ni-P-B4C kompozit kaplamalar
calismistir. Nikel Siilfat ve hidrofosfat banyolarinda B4C tozunun hacimsel
yogunlugunu 12, 18, 25 ve 33 oranlarinda kullanmiglardir. 35 pm boyutundaki kaplama,
400 °C’deki argon gazi1 atmosferinde block-on-ring testiyle asinma ve kirilma

davraniglar olciilmiistiir (Hosseinabadi et al., 2005).

Colin ve ark. WC-Co tozlarinin makine, maden takimlarinda ve asinmaya karsi
dayanikli gereclerin yapimminda oldukca genis bir kullanim alanina sahip oldugunu
belirtmislerdir. Kademeli olarak yapiya %10-30 arasinda Co ilave edilerek
sinterlenmisler. Numunelerin birkac¢i sicak izostatik presleme ile son yogunluklari
degistirilerek, numunelerin sinterlenmesi boyunca yapida olusan homojenizasyon

islemlerine dikkat cekmislerdir (Colin et al., 1993).

Subraman ve Schneibel, Fe ve Ni tabanli alagimlara WC-Co intermetalik kompozit
baglayicilar ilave ederek arastirma ve inceleme yapmuglardir. Son yillarda Fe-Al
alasimlarina WC tozlar1 ile giiclendirilmis alasimin %99 oraninda daha yiiksek
yogunlukta ve mekaniksel Ozelliklerin iyilestirildigini gormiislerdir. Kompozitlerin
sagladigi bu iistiin yogunluk ve NisAI/WC tane ara yiizeyi olusturularak malzeme
yapisinin gerilim ve kirilma toklugu kontrol edilerek iyilestirmislerdir (Subraman ve

Schneibel, 1997).
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Geosman ve ark., W-Si-C sistemlerinde iki farkli bakis acisinda aragtirma yapmislardir.
Ozellikle 6H-Si iizerinde W’nin elektriksel iletkenlii ve metalurjik olarak olusum
ozelliklerini aragtrmislardir.  Ornegin; iiglii sistemlerde SiC kristali ve W’nin

difiizyonunu SEM kullanarak arastirip, analiz etmislerdir (Geosman et all., 1995).

Guoa ve arkadasglari, Ni igeriginin WC tane boyutu ve Ni ile semente edilmis agirlik¢a
9%6.25 WC, 9%9.3 TiC tozlarma Mo,C eklenmesi ile ozelliklerin gelistirilmesini
arastirmislardir. Sonucglar, Ni iceriginin azalmasi ile enine kirilma dayaniminin
azaldigini, sertligin arttigm, WC tane boyutunun azalmasiyla ya da safliginin
artmasiyla da sertligin yiikseldigini gostermistir. Bununla beraber enine kirilma
dayaniminin, baglayici Ni kalinliginin incelmesiyle azaldigin1 gérmiislerdir (Guoa et al.,

2008).

Zhengui ve ark., Semente karbiirler, ¢cok miktarda karbiir tanelerinin siinek bir
baglayicinin igerisine eklenmesiyle olusur. Yiiksek sertlik, refrakterlik ve asinma
dayanimindan dolayr kesici ve delici aletlerde ©nemli bir malzemedir. Essiz
ozelliklerinden dolayi, semente karbiir baglayicisi olarak kobalt’m piyasada baskin bir

durumda oldugunu belirtmistir (Zhengui, et al., 1998).

Kog, yaptig1 doktora tezinde; Sinterlenmis sert metal alagimlarin imalinde kullanilan
ham maddeler; volfram, titanyum, tantal, molibden, vanadyum ve niyobyum karbiirlerin
tozlar1 ile kobalt, volfram, nikel ve demir tozlaridir. Imal edilen sert alagimlar ile
volfram esasli kesici takimlar, madenleri delme aletleri, tel cekme matris ve
hammaddeler, asinmaya dayanikli takimlar, kaya delicileri ve sekillendirme kaliplari

yapildigini belirtmistir (Kog, 2006).

Bernd yaptig1 calismada toza karistirilan sert pargaciklarin amaci, tabakanin aginma
direncini arttirmaktir. Nano boyuttaki parcaciklar takviyeli toz iiretiminde
kullanilmaktadir. WC, SiC, SisNs ve Cr3C, pargaciklari mekanik alagimlamada
kullanilan sert pargaciklar oldugunu belirtmislerdir (Bernd, 1991).

Lisovsky calismasinda ise sinterlenmis WC-Co ve WC-Ni kompozitlerinin Co ve Ni

eriyigi icerisinde etkilesimi iizerine calismistir. Ergime sicakliklarinin iistiindeki
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sicakliklardaki sivi metalin kimyasal denge sicaklifinda sinterlenmis karbid taneleri
arasindaki gdzenekleri doldurdugu gozlemis, WC’lii kompozit malzemelerin Co ve Ni
baglayicilarin yiiksek sicakliklardaki diflizyon mekanizmasimi calismistir (Lisovsky,
1987).

Gutierrez ve arkadaglar1 toz metal enjeksiyon kaliplama yontemi ile WC-10Co
bilesiminde sert metal kompozit malzeme iiretimi konusunda calismiglardir. Genellikle
sert metaller toz metalurjisi yontemi ile elde edilir. Son yillarda toz metal enjeksiyon
metodu ile sert metal liretiminde dikkate deger calismalar devem etmektedir. Ciinkii

geleneksel toz metalurjisinin birgok avantajim belirtmislerdir (Gutierrez et al, 2001).

Bengtsson ve ekibi kobaltm yaninda 6giitiilmiis WC tozlarinin sinterleme caligsmalarini
yapmuslardir. Ogiitiilmemis Co tozlari ile 6giitiilmiis WC toz karisiminin sinterleme
sirasinda sementit karbidlerin tiretiminde yani WC-Co kompozitlerin sinterlenmesinde

ve Ogiitiilme arasindaki iligki kurulmaya calisgilmistir (Bengtsson, 1973).

2.1 Akimsiz Nikel Kaplama

Akimsiz nikel kaplama, nikel iyonlarinin, bir kimyasal indirgenin sulu ¢ozeltisinde
katalitik indirgenmesidir. Bu islem nikelin kaplanacak miktar kadar iizerinde ¢okelme
biciminde birikmesidir. Korozyon direnci ve yiiksek sertliginden dolayr valf ve pompa
parcalariin kaplanmasinda kullanilir. Ciddi kullanim alanlarinda, petrol ve denizcilik
sektoriinde tercih edilir. Uzun dmiirlii parga kullanimi saglar. On islemlerin dogru sirada
yapilmasi, her asamanin yeterli kontrolii, iyi bir yapisma ve miikemmel kullanim
performansi olusturur. Bu metot ¢ok cesitli metal ve metal disi malzemeye

uygulanabilir.

Kaplamanin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri banyonun formiiliine ve islem kosullarina

baghdir. Tipik akimsiz nikel kaplama banyosu bilesenleri sunlardir;
1. Nikel iyon kaynagi

2. Bir indirgen ajan

3. Uygun bir karigtirma elemani
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4. Kararlilik saglayan bir bilesen ve bir inhibitor

5. Enerji

Nikel elde edebilmek i¢in tercih edilen katyon, nikel siilfat veya nikel kloriir gibi nikel
tuzlaridir. Nikel asetat ise cok simirli uygulamalarda kullanilir. Kloriir anyonu, akimsiz
kaplama korozyon wuygulamalart icin demir alasimlarinda emniyet agisindan
olumsuzluklar olabilir. Nikel siilfata kiyasla nikel asetat, ¢cokelme kalitesinde ve banyo
performansinda dikkate deger avantaj saglamaz. ideal kaynak bir nikel tuzu olan Nikel
hipofosforik asit’ tir.(Ni (H> PO») 2 ). Nikel hipofosfat kullanim1 ¢ozeltiye siilfat iyonlar1
eklemeyi gereksiz kilar ve metal ¢okelmesi siiresince ihtiya¢ duyulan elemanlarin
eklenmesi sirasinda alkali metal iyonlarinin minimum seviyede tutulmasin saglar. Sulu
cozeltide nikelin indirgenmesi i¢in kullanilan indirgenler sunlardir;

1.Sodyum hipofosfat (NaH,PO,.H,0)

2.Sodyum bor hidrat (NaBHy)

3.Dimetilamin bor (DMAB) (CH3), NHBHj;

4.Hidrazin N,H4. HO

Kaplama isleminde fosfor ve bor’un kompozisyon iginde oldugu goriilmektedir.
Alasimin fiziksel oOzelliklerini belirlediklerinden kompozisyonun miktarlar1 cok
onemlidir. Her seyden ©Once mekanizmada yer alan bazi temel noktalar asagida
siralanmustir.
¢ Nikelin indirgenmesi daima hidrojen gazinin agiga ¢ikmasiyla olur.
e Kaplama tamamen saf nikel degildir. Fosfor, bor, azot icerir.
¢ indirgenme sadece belirli metallerin yiizeyinde olur, fakat kaplanan metalin
izerinde de olmalidir.
e Hidrojen iyonlar1 indirgenmenin yan {iriiniidiir.
¢ indirgenden yararlanma oran1 %100 den azdir.
e Nikel ¢cokelmesinin molar oranin, gerekli olan indirgen ajana orani genellikle 1’
den az veya 1’ e esittir.
Kimyasal tepkime asagidaki gibidir.
Ni** + H,PO, + H,O — Ni’ + H,PO 3+ 2 H' E°=-025mV  (2.1)
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HQPO_Q + HQO — H2P0_3 +Ho E°=-0.50 mV (22)

Sonug:

Ni*?+ 2H,PO,+ 2H,0 — Ni’+ 2H,PO3 + 2H'+H, E°=+025mV  (2.3)

Akimsiz nikel kaplama igleminde, kaplama islemini nikel iyonlarinin malzeme iizerinde
cokelen sulu kimyasal indirgen ¢ozeltisi kaplama islemini saglar. Cokelme isleminin
esit kalinhikta her yiizeye ulagmasi cozeltinin ve metal iyon konsantrasyonunun
homojenligine baghdir. Sekil ve boyut ne olursa olsun homojenizasyon saglandigi

siirece i¢ yilizey ve detay noktalara dahi esit kalinlikta kireclenme uygulanabilir.

Akimsiz nikel kaplamanin avantajlar1 su sekilde siralanabilir (Agrawal, et al., 1999).
e Karmagsik geometrilerde dahi detaylarin diizenli kaplanmasi
e (okelme tabakasi az gozenek igerdiginden celik parcalarda korozyona karsi
bariyer olur, bu durum elektrolitik nikel veya krom kaplamaya tercih edilir.
e (okelme, elektrolitik nikel kaplamaya nazaran 1/5 daha az hidrojen icerir,
kroma gore 1/10 oramnda H, absorbe eder.
e Kaplama neredeyse sikistirma kuvvetini de azaltir.
¢ Elektrolitik nikel kaplamanin aksine, akimsiz kaplama i¢ yaglama kabiliyetine
sahiptir.
® Yaglar icin iyi 1slaticiliga sahiptir.
® Nikel kaplama ise orta veya yiiksek fosfor icerigi ile kot bir lehimlenebilirlik
sergiler.

* Akimsiz nikel kaplama ¢ok yonliiliigii ile genis uygulama alan1 bulur.
Brenner ve Riddell’in (1946) nikelin hipofosfath indirgendigini bulduklarim
yaymladiktan hemen sonra, 1947 de Pessel, nikel icin rediiksiyon ajani olarak hidrazinin
patentini almistir. Bundan sonraki 16 yilda pek cok elektroles nikel- fosfor

depozizasyonu patentleri ve yaymlar1 bulunmaktadir (Yujin et al., 2003).

Hidrazin sulu alkalin ¢6zeltilerde cok kuvvetli bir indirgendir.
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2Ni+ NoH+40H — Ni +4H,0 + 4¢” Ey= +1,16V (2.4)
2Ni +2¢ — 2Ni E'=-025V (2.5)

Levy asagidaki nikel iyonlar1 i¢in indirgen reaksiyonunu dnermistir.

INi*? + N,H

&

+ 40H™ — 2Ni® + N, + 4H,0 E° =091V (2.6)

Bu reaksiyonda ( @H ™ ) iyonu, alkali metal ¢cdzeltisinde amonyum hidroksit eklendigi

tepkime siiresince bulunur. Aslinda bu reaksiyon verilen A, {iriinil i¢in :
Ni*? + N,H, — Ni° + N, + H, + 2H* 2.7)

1963 den 6nce Levy hidrazinle nikel kaplama metodunun dokiimanlarini yayinlamistir.
Daha sonra Later, Dini ve Coronado birka¢ farkli nikel-hidrazin kaplama banyosunun

ozellikleri belirlendigini bildirmektedir (Yujin et al., 2003).

2.2 Tungsten Karbiir (WC)

Tungsten karbiir hegzagonal kristal kafes sistemine sahip olup kristal yapis1 Sekil 2.1°de

verilmigtir. Tungsten karbiiriin, fiziksel 6zellikleri Cizelge 2.1°de verilmistir.

Sekil 2.1 WC’ iin hegzagonal kristal yapis1 O: W @: C (Toth 1971)
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Cizelge 2.1 WC fiziksel 6zellikleri

Erime Noktas1 °C 2870

Kaynama Noktas1 °C 6000

Yogunluk g/cm’ 15.63

Basma mukavemeti (MPa) 4100-5850

Sertlik , HV 2600

Elastisite Modiilii (GPa) 520-600

Kristal Yapisi Hexagonal

Latis Parametresi nm a=0,2907 c=0,2837

WC, vyiiksek 1sida tungsten ve hidrokarbonun reaksiyonu sonucu olusmaktadir.
Tungsten karbiir bilesimi, yiiksek 1sida karbon ve tungsten karbiir icinde ayrigmakla
olusmaktadir. Diger bicimleri ise W3;C ve W5Cy ile olusturulmaktadir. Tungsten karbiir
bilesiminde bulunan karbon oran1 kaynama noktasim degistirmektedir. C oram1 % 2’de
kaynama noktas1 2710°C iken, C oramt %3,5 oldugunda kaynama noktas1 2760°C
olmaktadir. Sekil 2.2°de W-C denge diyagrami gosterilmistir.

g T y T g T
- Lity. + gl 1atrm] i o
~3300°
3600 — —
4230 40g |
2720t 2
2747020 [41%]
M0 [397%] |
5 273504 20 2
. (36 5%] C +Lig.
&) L . i
< Wo+Lig. . 2TTETHZ®
[~314%]
é 0 %— \ TR0
3 :: 27100 2
3 HEED! (229%) f Il ¥ |
f [25 6%] 2500
[~38%) e + G
oot i)
2400 |— 2‘[122':' Eﬁ]u & 238004500 |
LT
0+ ,C ~33.4%
i ' L, CR) ] |
N, + W
= R (]
2000 — 0l o[t N
1 I 1 I 1 I
0 20 40 &0
n it % O g
W %

Sekil 2.2 W- C denge diyagrami (Rudy 1967)
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Tungsten’ in en ¢ok kullanilan tiirii Stellit olarak adlandirilan Co-Cr-W alagiminin genel
bilesimi; % 38-46 Co, % 25-35 Cr, % 4-25 W ve % 1-3 C seklindedir. Alasimin
sertligi, tungsten ve karbon oranina bagh olarak 40-60 HRC arasinda degismektedir.
Isil islem uygulanmasina gerek yoktur. Mikroskobik olarak alasim, tungsten esasl
bilesikler ve toplam miktar1 % 45 mertebesinde karbiirlerden ibarettir. Bu alagimin
ozelligi; yiiksek sertligi, yiiksek asinma, oksidasyon ve korozyon direncidir. Stellit
metal kesme takimlar1 yaygin olarak ¢elik, dokme demir, dokme celik, paslanmaz celik,
piring ve bazi malzemelerin islenmesinde kullanilir. Ayrica torna tezgahlarinda,

sekillendirici takimlarda ve freze ¢akilarinda kullanilmaktadir.

2.3 Nikel (Ni)

Nikel cevheri, siilfiirld, oksitli ve arsenikli olmak {izere iice ayrilir. Kanada’daki Sudbury
cevherleri siilfiirlidiir ve diinya nikel {iiretiminin %90 bu yataklardan elde

edilmektedir.

Nikel, giimiis beyazi renkte 8,9 gr/cm’ yogunlukta 1452°C sicaklikta ergiyen, hemen her
ortamda korozyon direnci ¢ok yiiksek olan bir metaldir. Manyetiktir, 1s1 iletkenligi
yiiksektir. Isil islemle sertlestirilemez. Bilinen en 6zlii metal olan Nikel’in dayanim
ve sertligini soguk islemeyle yiikseltmek miimkiindiir. Sifir alt1 sicakliklarda sertlik

ve dayanim daha da yiikselmektedir.

2.4 Nikel Klorid (NiCl,.6H,0)

Nikel; petrol, kimya, gida endiistrilerinde, mutfak takimlarinda, kagit endiistrisinde,
cat1 kaplama islerinde ve korozyondan korunmasi istenen metallerin kaplanmasinda
kullanilabilir. Nikel, sicak ve soguk olarak bi¢imlendirilmektedir. Nikel oksit, bilimsel
ve dekoratif amaclarla, cama renk vermek icin kullanilmaktadir. Asinma direncini
arttirmak i¢in bazi metallerin ylizeyinin ince bir nikel katman ile kaplandigi
bilinmektedir. Bu caligmada ise Nikel, Merck firmasindan saglanan NiCl,.6H,O (Nickel
chloride)’dan elde edilmistir. Teorik olarak 1gr NiClL.6H,O (Nickel chloride)’dan
yaklagik 0,25 gr Nikel elde edilebilecegi hesaplanmustr.
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2.5 Sinterleme

Sinterleme birbirine temas eden parcaciklarin yiiksek sicakliklarda birbirine
baglanmasin1 saglar. Bu baglanma ergime sicakliinin altinda kati halde atom
hareketleriyle olusabilir. Fakat pek cok durumda sivi faz olusumu ile birlikte
gerceklesir. Mikroyap1 Olgeginde baglanma, temas eden pargaciklar arasinda
boyunlagma ile kendini gosterir. Boyunlagsma, mukavemetin ham mukavemete oranla
artmasini ve diger bircok faydali 6zelligin gelismesini saglar. Resim 2.1°de sinterleme
esnasinda birbirine temas eden pargaciklarin temas ettigi noktada boyun olusumunun

ilk safhas1 goriilmektedir.

Resim 2.1 Nikel tozunun sinterlemesi sirasinda boyun olusumunun ilk safhalar
(http://www.turkcadcam.net, 2007 )
Sinterleme, yiiksek sicaklikta atomlarin yaymnimi ve kii¢iik parcaciklarin yiizey
enerjilerinin azalmasiyla gerceklesir. Toz iiretimi, malzemeye enerji vererek yiizey alam
veya ylizey enerjisi olusturma islemidir. Sinterleme ile bu yiizey enerjisi giderilir. Birim
hacimdeki yiizey enerjisi parcacik boyutu ile ters orantilidir. Bu nedenle daha yiiksek
0zgiil yiizey alanina sahip olan kiiciik boyuttaki parcaciklar daha yiiksek enerjiye
sahiptir ve daha hizli sinterlenir. Fakat yiizey enerjisinin tamami sinterlemeye
harcanmaz. Kristal yapili katilarda hemen hemen biitiin parcacik temas noktalari
siirlarini yiizey enerjisine sahip olan tane smir1 olusturur. Boylece boyun biiylimesi

ylizey enerjisini azaltirken tane sinir1 enerjisini arttirtr. Dogal olarak, bu sadece yiizey
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enerjisindeki azalmanin tane siir1 enerjisindeki artistan yiiksek olmasi durumunda

meydana gelir.

Sinterlemeyi esas olarak hizlandiran faktorler, mekanizmalar ve asamalar acisindan
incelenmelidir. Sinterlemenin itici faktorleri, baglanmaya neden olan mikroskobik
egrilikleri tamimlar. Sinterleme mekanizmalar itici giiclere tepki olarak olusan atom
hareketlerinin yolunu tanimlar. Sinterleme asamalar1 atom hareketleri sonucu olusan

geometrik gelisimi tanimlar. Bu agamalar da diger taraftan itici giicleri degistirir.

Itici faktorler sinterleme gerilmeleri mikro yapidaki egriliklerden kaynaklanir.
Sinterleme mekanizmalar1 genellikle ylizey, tane sinir1 veya kristal kafesinde olusan
yaymim islemleridir. Sinterleme asamalar1 etkin itici giiclin ve kinetigin agiklanmasina

yardimci1 olur ve islemin matematiksel modellemesinde kullanilir.

Yiiksek sicaklikta hareket edebilmek igin yeterli enerjiye sahip olan atomlarin sayisi

Arrhenius sicaklik esitliginde verilen istatiksel kavramlar ile tanimlanir (German, 2007).
N = exp(— gj (2.8)

Burada (N/N,) hareket eden atomlarin sayisimin toplam atom sayisina orani,
(Q)aktivasyon enerjisi, (R) gaz sabiti ve (T) ise mutlak sicakliktir. Aktivasyon enerjisi,
malzemeye ve atomlar aras1 bag kuvvetine baglidir. Bu nedenle Q ergime sicakligi Ty,
ile dlceklidir (0,145Ty,). Sinterleme sicakligi ergime noktasina yaklastikca hareket eden
atomlarin sayist arttigindan sinterleme hzi da artar. Ergime sicakliinda atomlarin
sigrama hiz1 saniyede 1 milyon diizeyindedir. Ancak sinterlemenin ergime sicakliginin

%]1 diizeyindeki atom sicrama hizlarinda basladigi gozlenmistir (German, 2007) .
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Sekil 2.3 Boyun cap1 X olan iki kiiresel parcacigin sinterleme profili

Sinterleme sirasinda atom hareketi goriilmez ancak hacim degisiklikleri meydana
geldiginden islem genelde bu degisimler ile izlenir. Boyun biiylimesi bunlardan biridir.
Sinterlemenin temel dl¢iilerinden biri sekil 2.3’de de tammlandigr gibi boyun biiyiikliik
oranmdir. X/D, boyun capmin pargacik ¢apina oramdir. Ayrica sinterleme sirasinda
yiizey alan1 hizla azalir ve AS/Sy (ylizey alanindaki degismenin baslangi¢ yiizey alanina
orani)boyutsuz parametresi ile izlenir. Bunlarin yani sira bir¢ok ham parcada sinterleme
sirasinda boyut, yogunluk, mukavemet, sertlik, elektrik ve 1s1l iletkenlik, elastik modiilii
gibi ozellik degisimleri olur. Bu nedenle sinterleme islemlerini izlemek icin hacim

ozellikleri kullanilabilir (German, 2007).

Sinterlemenin itici giicli yiizey enerjisinin azalmasidir. Rasgele atom hareketleri
sirasinda atomlar mikro yapidaki bosluklar1 doldurur. Kavisli yiizeylerin atom
yerlesmeleri iizerine etkisini gdstermenin bir yolu gerilmeye bakmaktir. Laplace esitligi

kavisli yiizey ile ilgili gerilmeyi,

c=—>V (2.9)
1 1
N + N
Rl R2
olarak verir. Burada y yiizey enerjisi R; ve R; ise yiizeyin egrilik temel yaricaplaridir.
Ornek olarak kabarcigi ele alalim. Kiiciik kabarciklar yiizeylerinde yiiksek gerilmelere

sahiptir. Dolayisiyla kiiclik kabarciklar hizla birleserek diisiik gerilmeli biiyiik

kabarciklar olusturmaya yonelir.
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baslangic nokta
temasi

Kiresel pargacik
hoyup D=cap

Ik asama boyun
binimesi
(kisa sire)

lleri asama boyun
biyiamesi {Uzun sire)

=an asama
tamamen birlesme
(sOnsUzZ sire)

S0ER

Sekil 2.4 Sinterleme nokta temasi ile baglayan ve parcaciklar arasi bag gelisimini

gosteren iki kiire sinterleme modeli

Kii¢iik parcaciklarda, boyun bolgesinin doldurulmasi i¢in daha az sayida atom gerekir.
Atomlarm hareket mesafesi daha kisadir ve gerilim daha biiyiiktiir. Bunun dogal sonucu
olarak kiiciik boyutlu pargaciklar daha hizli sinterlenir. Sekil 2.4’de gosterildigi gibi
birbiriyle temas halinde olan kiiresel iki pargacigi ele alalim. Ham par¢a icinde her
parcacik lizerinde bu tiir bircok temas noktasi vardir. Sinterleme islemi ilerledikce
birbirine temas eden pargaciklar arasinda bag biiyiir ve birlesir. Her temas noktasinda
bir tane smir1 biiyiir ve kati-buhar ara yiizeyinin yerini alir. Uzun siire sinterleme iki
parcacigin tamamen birleserek capi baslangic capinin 1,26 kati olan tek kiiresel parcacik
olusturmasma yol acar. Preslenmis ham madde icinde her parcacigin bir¢cok komsusu
vardir. Boylece her parcaci@in birka¢ noktasinda bag olusur. Sinterleme ii¢ asamada

tamamlanmaktadir.

Ik asama;

[k asama sinterlemesine, egrilik denkleminin uygulanmasi sinterleme mikro yapisinda
buhar basinci, bosluk oram ve gerilme farkliliginin tahminini saglar. Ornegin boyun

bolgesindeki buhar basinci, boyun igbiikey oldugundan denge basincindan daha
diisiiktiir. Bununla birlikte digbiikey yapidan dolayi, toz kiitlesi denge basincinin
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izerinde buhar liretir. Sonug¢ olarak, parcacik boyutundan daha kisa mesafelerde basing
farki olusur. Suyun asagi dogru akmasi gibi, basing farki boyun bdlgesine kiitle
tastnimina yol acar. Buhar basincina benzer sekilde, kavisli yiizey altindaki bosluk

yogunlugu C, egrilige baghdir.

11
c=cC, {1 —%}[E + R—J (2.10)

Burada C, denge durumundaki bogluk yogunlugu, y yiizey enerjisi, 2 atom hacmi, k
Boltzman sabiti, T ise mutlak sicakliktir. Denge durumundaki bosluk yogunlugu
Arrhenius sicaklik denklemine baghdir ve C, exp(-Q/RT) ile degisir. Burada Q. bosluk
olusumu i¢in gerekli olan ergime sicakligi ile orantili olan aktivasyon enerjisidir. Yiizey
egriligi ne kadar fazla ise, denge durumundaki bosluk yogunlugundan sapma da o kadar
fazla olur. Icbiikkey bir yiizey icin, bosluk yogunlugu denge durumundaki
konsantrasyondan daha yiiksek iken, digbiikey bir ylizey icin bu deger daha diisiiktiir.
Dolayis1 ile bosluklar i¢biikey yiizeyden digbiikey yiizeye akarken, atomlar ters yonde
hareket eder. Gergekte gozenekler kiitlesel bosluk birikme yerleri olup, balon gibi

zamanla i¢ basinc1 kaybederek cokerler (German, 2007).

Sinterleme hizinin tahmin edilmesi i¢in burada ele alinmayacak olan oldukca fazla
sayida matematiksel denklem kiimesine ihtiya¢ duyulur. Gergekte icbiikey ve digbiikey
yiizeylerin bosluk yogunlugundaki farklilik, bosluk yogunluk gradyani olusturur.
Bosluk ile kiitle akist iligkisi i¢in Fick’in birinci kanunu kullanihr. Boyun hacminin
bilinmesi ve boyun biiyiikliigiine ve yaymimin oldugu alana iligkilendirilmesi, toplam
boyun biiyiikliigiiniin zaman, sicaklik ve parcacik boyutunun bir fonksiyonu olarak
hesaplanmasini miimkiin kilar. Buradan sinterlemenin ilk asamasinda sabit sicaklik

boyun biiylimesi modelleri boyun-biiyiikliik oranin1 X/D asagidaki gibi verilir.

KEJH _ B @2.11)

D D m

Burada X boyun capi, D parcacik cap1 ve t ise sabit sicaklik sinterleme siiresidir.

Sinterleme sicaklig iissel bir esitlik icinde yer alir (German, 2007).
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B=B, exp(— R_QTJ (2.12)

Burada B, malzeme, sicaklik ve geometrik sabitlerin toplami, R gaz sabiti, T mutlak
sicaklik ve Q ise atom taginim islemi ile ilgili aktivasyon enerjisidir. Denklem 2.11°de
n,m ve B’nin degeri kiitle tasimim mekanizmasina baghidir. Bu denklem ideal sartlarda
esit boyutlu kiiresel tozlar i¢cin gecerli bir modeldir. Bu nedenle, gercek toz ve
sinterleme dongiilerine uygulandiginda cok hassas olmamakla birlikte, dnemli islem
parametrelerini verir. Pargacik boyutunun tersine asir1 duyarlilik, kiiciik pargaciklarin
daha hizli sinterlenmesi anlamina gelmektedir. Diger islemlere, kii¢iik parcacik
boyutlarinda yiizey yaymmimi ve tane siir yaymimi artar. Biitlin durumlarda, sicaklik
tissel bir terim olarak yer alir ve yiiksek sicakliklarda kiiciik sicaklik degisimleri 6nemli

etki yapar. Son olarak zamanin azalan etkisi vardir (German, 2007).

Ara asama;

Ozellik gelisiminin 6nemli bir boliimii sinterlemenin ara asamasinda gerceklesir. Bu
asama gozenek yuvarlaklagsmasi, tane biiylimesi ve genellikle yogunluk artisi ile ortaya
cikar. Sinterlemenin ara asamasinda, yogunlagsma hizi bosluklarin gozeneklerden
uzaklara yaymimina ve tane smirlarindaki bosluklarin {izerinde yok olmasina baghdir.
Bosluklarin yok olmasi, tane siirlarinin hacim degisimini telafi etmesini gerektirir. Bu
ise tane biiylimesi, tane biikiilmesi ve tane donmesi ile gerceklestirilir. Tane donmesinin
yogunlasmaya katkisi, kiirelerin zamanla donmesi ve sinterlemenin ara asamasindaki
yogunluk artig hizi, (dp/dt), bosluklarin ve atomlarin akisi, yayinim mesafesi ve birim
hacimdeki gozenek sayisi ile belirlenir. Yogunluk asagida verilen denklem ile ifade
edilir:

p.=p, +.B, h{tij (2.13)

1

Burada ps kismi sinterlenmis yogunluk p; ara asamanin baslangicindaki oransal

yogunluk, B; denklem 2.12’den elde edilen deger t; ara asamanin baslangic zaman t ise
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sicaklik sinterleme siiresidir. t>t; Genellikle B; parcacik boyutunun tersinin kiipii ile
degisir ve sinterleme esnasindaki yogunluk artisinda tane boyutunun etkisinin 6nemini
yansimaktadir Bu nedenle, tane biiylimesi gecikmesi ve tane simir1 yaymiminin
arttirillmast yogunlagmayr 6nemli oOlgiide iyilestirir. Tane biiyiimesi sinterlemeyi
yavaglattigindan, sinterleme swrasindaki tane biiyiimesi kinetiginin anlagilmasi
onemlidir. Yogun malzemelerde ortlama tane biiyiikliigii G, klasik yasaya gbre zamana

bagli olarak artar.
G* =G} +Kt (2.14)

Burada t 1sitma siiresi G, baslangic tane biiyiikliigli, K, faktdr B’ye benzer bir sekilde
1s1l aktivasyon parametresidir. Gozenekler oldugunda, K faktorii kabaca gozeneklerle
kesisen tane sinirlarinin orani kadar azalir. Dolaysi ile sinterlemenin ilk asamasinda,
tane simrlarinin biiylik bir bolimii gdzenekleri kestiginden tane biiylimesine oldukca
fazla engel vardir. Fakat yogunluk arttikca ve gdzenekler giderildikce, K’ nin artmasi ile
daha biiyiik tane olusumu saglanir. Bunun sonucu olarak sinterleme yavaslar (German,

2007).

Sinterlemenin ara ve son asamalarinda, tane seklinin tane sinirlarinda silindirik sekilli
gozeneklerin bulundugu on dortkenarli tetrakaidekahedron oldugu varsayilmaktadir. Bu
geometride gozenek capr dg, tane boyutu G, gdzenek oranm € arasinda asagidaki iliski
vardir:

dg ’
=1 2.15
£ 71'( j (2.15)

Tane sinirlar1 gozeneklere bagl kaldig: siirece, bu denkleme gore gozenekler bir araya
geldikce veya gozenekler giderildik¢e tane boyutu biiyiir. Ara asamada yogunlasma
hacim ve tane sinir1 yaymmimi daha onemlidir. Tane sinirlarinda bulunan godzenekler
kaybolur. Ancak tane sinirina bagh olmayan gozenekler, kararlt bir sekilde kalir. Ara
asama sinterlemesinde gdzenek yuvarlaklasmasi ve gozenek gociinden de anlasilacagi
izere ylizey tasinimi etkindir. Fakat yiizey tasinimi, yogunluk artigina katkida

bulunmaz. Yayimm hizi, tane biiyiimesi ve gozenek hareketi 1s1 ile etkinlestirilmis
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islemlerdir. Pek cok malzemede bu islemler tane boyutu, gdzenek boyutu ve gdzenekler

aras1 mesafeye baghdir (German, 2007).
Son asama,;

Sinterlemenin son asamasi, kapali gozenekler ile olur. Son asama sinterlemesinde
gozenek boyutu artar, eger kapali gozenekler hareketli ise tane biiyiimesi sirasinda tane
siirlar ile birlikte hareket ederek yogunlagmanin siirmesini saglar. Ancak baslangictaki
ylizey enerjisinin azalmasi ile son asama sinterlemesi yavastir. Boylece yakit bittikce
sOnen ates gibi, kalint1 yiizey enerjisi azaldik¢a sinterleme de yavaslar. Son asama
sinterlemesi sirasinda gozenekler kapalidir, izoledir ve kiiresel veya mercek seklinde
olma egilimindedir. Tane simirindaki bir gdzenek icin, tane sinir enerjisi ile kati-buhar
ylizey enerji arasindaki denge iki diizlemli a¢1 kanali olusturarak mercek sekilli gozenek
olusumuna yol agar. Gozenek tane sinirindan ayrildiginda ise kiiresel olur. Bazi1 hallerde
tane biiylimesi gibi gbzenek biiylimesi de olur. Bu durumda, gézenek sayis1 azalirken,
ortalama gozenek boyutu artar. Gozenek egriligindeki ve bosluk yogunlugundaki
farkliliklar az kararli olan kiigiik gozeneklerin kaybolmasina ve kararli olan biiyiik
gozeneklerin irilesmesine yol acar. Bu islem ‘Ostwald olgunlagmasi’ olarak adlandirilir.
Gozenek i¢inde gaz varsa bu durum gozenek giderilmesini yavaslatir veya engeller. Bu

nedenle tam yogunluk gerekiyorsa vakumda sinterleme tercih edilir.

Son asamadaki gozenek giderme hizi yiizey enerjisi ve gozenek gaz basmci Pg
arasindaki dengeye baglidir. Yogunlasma hizi asagidaki denklem ile verilir (German,
2007).

%:_157%?[dl—}>6j (2.16)
p

Burada p kismi yogunluk, t tutma siiresi, Q atom hacmi, D, hacim yayilma giicii, k
Boltzman sabiti, T mutlak sicaklik, G tane boyutu, y kati-buhar yiizey enerjisi, dp
gozenek cap1 ve Pg gozenek icindeki gaz basincidir. Bu denkleme gore, gbzenek icinde

gaz basinci bulunursa, biitiin gozenekler giderilmeden 6nce yogunlagsma hiz1 sifira gider.
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Bu nedenle eger sinterleme vakumda veya kat1 icinde ¢dziinen gaz ortaminda yapilamaz

ise bir¢ok durumda tam yogunlagma miimkiin degildir.

Malzemelerin ¢ogunda ham parga sinterlenirken, gozenek boyutlar1 bir dagilim gosterir.
Bunun sonucu olarak bazi bolgeler sinterlemenin son agamasina komsu bolgelerden
daha erken ulasir. Bunun anlami, ara agama ile son asama arasinda keskin bir gecisin
olmamasidir. Ham kiitle icindeki gozenek dagiliminin bir sonucu yogunlasma
kinetiginde goriilebilen gbzenekler ve taneler arasindaki karmasik etkilesimdir (German

2007).

Sinterleme yontemlerinin siniflandirilmasinda sinterleme sirasinda basing uygulanip
uygulanmamasi ¢ok onemlidir. Yiiksek yogunlukta kaliteli parca iiretim yontemlerinin
bircogunda sicak presleme, sicak izostatik presleme, sicak dovme, sicak ekstriizyon gibi
yontemler uygulanir. Bu yontemlerde sinterleme islemi basing altinda gerceklesir.

Basingsiz sinterleme yontemleri iki grupta siniflandirilir (Uygur 1986).

2.5.1 Kati hal sinterlemesi

Kat1 hal sinterlemesinde, sinterleme islemi siiresince i¢yapida sivi faz olusmaz ve biitiin

olaylar (difiizyon, yogunluk artis1 vb.) kat1 halde meydana gelir (Saritas 1996).

2.5.2 Siv1 faz sinterlemesi

Sivi faz sinterlemesinde, sivi faz olusumu icin iki ana mekanizma vardir. Bunlardan
birincisi, farkli kimyasal bilesimlerde toz karisimi kullanmak olup en yaygin olarak
kullanilan yontemdir. Sinterleme sirasinda farkli bilesimdeki tozlarin etkilesimi ile sivi
faz olusur. ikincisi ise s1v1 fazin toz karisiminda bulunan bilesenlerden bir tanesinin
ergimesi veya oOtektik faz olusumu ile olugmasidir. Olusan bu sivi faz ¢oziinme
durumuna gore sinterleme sirasinda alasim olusumu ile ortadan kalkabilir (gegici sivi
faz sinterlemesi veya reaktif sinterleme) veya sinterleme siiresince i¢cyapida siirekli
olarak bulunabilir (Siirekli s1v1 faz sinterlemesi). Farkli bir yontemde 6n alagimli tozun

solidiislikiidis sicaklig1 arasinda sinterlenmesi sureti ile sivi+kati karigimi olusturarak
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soliidiistli sinterlemedir (Saritas, 1996) Sinterleme isleminde bir denge durumu yoksa
bile dengeye yaklasim s6z konusudur. O halde islem degiskenlerinin tanitilmasinda faz
diyagramlari kullanilabilir. Ikili faz diyagramlar1 ve sinterleme islemi arasinda 6nemli

iliskiler vardir.

Ergime sicakliklar1 sinterleme sicakliginin se¢iminde yol gosterirken, faz diyagrami
bilesenler arasindaki termodinamik iligkileri de sergiler. Sinterleme sonunda olusan
alasimdaki orami yiiksek olan ana metal B bileseni, oran1 az olan metal katki olarak
adlandirilmis olup A bileseni olarak gosterilmistir (Sekil 2.5). Sinterleme sicakligl T ve
sinterlemeden sonra elde edilen son bilesim ise X, ile gosterilmistir (Sekil 2.5).

(German, 1996).

2.5.2.1 Siirekli siv1 faz sinterlemesi

Bu yontemde sinterleme igleminin yiiksek sicaklik asamasinda i¢yapida siirekli olarak
bulunan siv1 faz siirekli yogunluk artis1 ve tane biiylimesine neden olur. Baglangicta
katiyr 1slatan sivinin kati parcaciklar tizerine uyguladigi kapiler kuvvetler yardimiyla
parcaciklarin yeniden diizenlenmesi ile hizli bir yogunluk artist olur. Yeniden
diizenleme ile erisilecek yogunluk artis1 olusan sivi faz miktarina, parcacik
biiyiikliigiine ve katinin sivi fazda ¢oziintirliigiine baglidir. Sikistirilmis kiitle i¢indeki
gozenek miktarinin azalmasi sivi faz akisimi giiclestirir. Bu nedenle yogunlasma hizi
giderek azalir. Belirli bir asamadan sonra coziiniirlik ve yayinma daha etkin hale
gelerek ¢oziinme ve tekrar ¢okelme sathasina gecilir. Ostwald olgunlasmasi ve tane
seklinin olusumunun her ikisi de diflizyon kontrollii islemlerdir. Bu islemlerin
olusabilmesi i¢in kat1 fazin s1v1 fazda ¢oziiniirliigliniin olmasi gerekir. Alasim olusumu

ile ergime sicakliginin diigmesi sinterleme 6zelliginin iyilestiginin gostergesidir.

Siirekli s1v1 faz sinterlemesi i¢in uygun iki 6rnek sekil 2.5‘te verilmistir. Sekil 2.5 a’da
solidiisiistli sinterleme icin uygun olan ikili denge diyagramimi gostermektedir.
Solidiisiistii sinterlemede, 6n alasimhi toz solidiis-likidiis sicakliklar1 arasindaki bir
sicaklikta sinterlenir. Sinterleme sicakliginda olusan sivi faz miktar1 kaldirag

kurallarina gore hesaplanabilir. Eger solidiis sicakliklar1 araligi genis ise islemin
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kontrolii daha kolay olur. Sekil 2.5 b’de gosterildigi gibi 1sitma swrasinda her toz
parcacigi icinde sivi faz olusur. Bu durum parcaciklarin tekrar parcalanmasina sebep
olmakta ve karistirilmis tozlara oranla sivi faz dagilimi daha homojen olmaktadir. Sivi
olusumu ile birlikte yogunluk artis1 cok hizli olmakta ve artan sivi oramyla artmaktadir
(Saritas 1996).

T T

b aeeat
" Sl R

(a) (b)
Sekil 2.5 siirekli siv1 faz sinterlemesi igin uygun ikili sistemler
(a)On alasimli toz, ( b ) Karistirilmis tozlar

2.5.2.2 Gegici s1v1 faz sinterlemesi

Siv1 faz sinterlemesinin degisik bir uygulamasi da gegici sivi faz sinterlemesidir.
Sinterleme sirasinda olusacak olan denge fazi kati ise sivi faz diflizyon
homejenizasyonu ile katilasarak kaybolur. Bu yontemde sikistirilabilirliligi yiiksek saf
element tozlar1 kullanilabilir. Siirekli sivi faz sinterlemesinde goriilen tane irilesmesi
olmaz. Ancak olusan sivi faz miktar1 bazi islem parametrelerine bagh oldugundan bu
yontem sinterleme sartlarina ¢ok duyarlidir. Gegici sivi faz sinterlemesinin
uygulanabilmesi i¢in bilesenlerin birbiri i¢inde ¢oziinebilmesi ve son bilesimin tek faz
bolgesinde olmasi gerekir. Gegici sivi faz sinterlemesi i¢cin uygun iki tiir denge

diyagrami Sekil 2.6’da verilmistir.
Sekil 2.6 a’da sinterleme sicakligi iki metalin ergime sicakliklar1 arasindadir. Sekil 2.6

b’deki sistemde ise sivi faz bilesenlerin difiizyonu sonucu olusan 6tektik doniisiim ile

saglanmaktadir. Sinterleme sicakligi, otektik sicakligin iizerinde olup son bilesim tek
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faz bolgesindedir. Her iki durumda da sivimin kat1 fazda coziiniirliigii yiiksek olup
sinterleme siiresinde sivi kaybolmaktadir. Bu ozellik sinterleme sicakligina i1sitma

sirasinda sismeye neden olabilir (Saritag 1996).

e L TR p——

¥ s Bttt LTS
iy

(a) (b)
Sekil 2.6 Ergime sicakliklar1 ve ¢oziiniirlik bakimindan gecici siv1 faz sinterlemesine
uygun denge diyagramlar1

1.5.3 Reaksiyonlu sinterleme

Gecici s1vi faz sinterlemesine benzer reaksiyonlu sinterleme islemi sematik olarak Sekil
2.7°de gosterilmistir. Toz karisimi karsilikl difiizyonla sivi fazin olustugu sicaklikta
sinterlenir. Olusan sivi faz gecici olup son iirlin metaller arasi bilesiktir. Bilesenler
arasindaki reaksiyon cogunlukla ekzotermiktir. Stvi olusumu ve ekzotermik reaksiyon
sonucu 1stnma ile birlikte hizli bir sinterleme gerceklesir. Reaktif sinterleme i¢in uygun
bir sistem Sekil 2.7°de gosterilmistir. Ozellikle karsilikli difiizyon hizlarinin farkh
olmas1 ve bilesigin tesekkiil 1sisinin yliksek olmasi durumunda sinterleme sirasinda
sisme olur. Gozenek olusumu sdz konusudur. Sivi akis1 ve homojen bir i¢yap1 olusumu

icin reaksiyon sicakliginin 6tektik sicakligin tizerinde olmasi gerekir.
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Sekil 2.7 (a ) Reaksiyonlu sinterleme icin uygun denge diyagrami (b ) Reaksiyonlu

sinterlemede meydana gelen olaylarin sematik gosterimi

Sekil 2.8’de sinterlemenin dort safhas1 goriilmektedir. ilk asamada karistirilmis tozlar,
ikinci asamada boyun olusumunun ilk safhasi, {iciincii asamada boyun olusumu ile birlikte
gozenekliligin azaldigi goriilmekte ve son asamada da sinterlemenin tamamlanmasi

goriilmektedir.

Sekil 2.8 Sinterlemenin 4 safhas1 (http://www.turkcadcam.net, 2007 )
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2.6 Kompozit malzemelerde 1slatma

Sivi metalin, takviye elemamt seramik pargaciklar1 1slatmasinin zor oldugu
bilinmektedir. Matris ve seramik arasinda olusan ara yiizey ¢ok onemlidir. Ciinkii metal
maddesi kompozitlerin deformasyonu siiresince yiik transferini ve catlak direncini
saglayan bolgedir. Stvinin bir kat1 yiizeyinde siv1 kat1 arasinda temas ederek matris ve
takviye malzemesi arasindaki etkilesime “islatilabilirlik” diyebiliriz. Bu etkilesim
kimyasal baglanma seklinde olusabilir. Bir elyaf yiizeyinin etkili 1slanmasi i¢in sivi
recinenin kati ylizeyinin her tepe ve ¢cukuruna ulasmasi saglanmalidir. Islanma iki basit
denklemle anlasilabilir. Termodinamikte bir sivinin kat1 hale ge¢isi esnasinda yapilan is

(Wa), Diipre denklemi ile sdyle hesaplanir.

Wy=2%+7 =" (2.17)
Yo = Vis T ¥y COSE (2.18)
Vsa
buhar buhar
i Sl
i &
SR PP .
:'}(5 kah
a) iyi islanabiliriilik b} kOt islanakbiliriilik

Sekil 2.9 Kat1 bir malzeme iizerine diisen bir sivi damlasinin diigsmesinde olusan yiizey
gerilimleri ve 1slanabilirlilik

2.7 Mikrodalga Sinterleme

Mikrodalga, dalga boyu cok kisa olan elektromagnetik dalgalardir. Elektromagnetik
dalgalarin  siniflandirilmasinda  belli bir frekans grubu mikrodalga bandini
olusturmaktadir. Mikrodalgalar, elektromagnetik spektrumda 900-30000 MHz
arasindaki bolgeye yayilan iyonize olmayan radyasyonlarin bir tiiriidiir (Sekil 2.10).
Mikrodalgalarin boyu 30cm ile 1mm arasinda degismektedir. Mikrodalga firinlarda
kullanilan dalgalarin boyu 12,5cm dir. Isik hizinda yol alir. Isik 1sinlar1 gibi karilir,
yansir ve absorbe edilir (Esin, 1998)
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Metalik bir levha benzeri aynadan yansiyan mikrodalgalar, dielektrik ara yiizeyde kirilir
ve parabolik yansitici ile odaklanir. Mikrodalga enerji belli bir frekansta, yiizdelik bir
doniisiim verimiyle elektrik enerjisinden elde edilir. Mikrodalgalar; goriiniir, ultraviyole

gibi elektromanyetik enerji sekillerinden daha yiiksek dalga boylarina ve daha diisiik

enerji miktarina sahiptirler.

Mikrodalga enerji 1sitma, kurutma, kavurma, ergitme, oksitli minerallerin karbotermik
rediiksiyonu gibi islemlerin uygulanmasinda kullanilir. Seramik malzemelerde ise
mikrodalga enerjisi sentezleme, kurutma, kalsinasyon ve sinterleme gibi islemler i¢in
kullamlir. Endiistriyel islemler i¢in mikrodalga 1sitma; islem zamanmm azaltmasi ve

diisiik enerji maliyetinden dolay1 tercih edilmektedir.

) m I-l-—— Microwave ——m=]|
& =1
3 . 2
% - g
= [=] -
‘g 2 g %% Mﬁ@uﬁmum-qm 8 E,
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Sekil 2.10 Mikrodalga islemler icin kullanilan Elektromanyetik spektrum ve frekanslar1
(Sutton, 1993).

Seramik endiistrisinde mikrodalga teknolojisinin kullanilma nedeni; hizli islem zamani
ve diisiik enerji maliyetidir. Genellikle seramiklerin sentezlenmesi, kurulmasi,
kalsinasyonu ve sinterlenmesinde mikrodalga enerjisi kullanilir. Mikrodalga 1sitma
geleneksel 1sitmadan farkli ana temellere sahiptir. Geleneksel islemde seramik malzeme
isitilmasinda distan 1sitma kaynagi kullanilir. Oysa mikrodalga isleminde seramik

malzemenin i¢ kismindan mikrodalganin gecip etkilesmesiyle 1sinmaya baglar. Buradan
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da anlasilacag gibi i¢csel ve hacimsel 1sitnmanin sonucu olarak mikrodalga iglemindeki
malzemelerde 1sitmanin akimi ve termal dagilimlar1 Sekil 2.11°de goriildiigii gibi

geleneksel 1sitma igleminin tersidir.

GELENEKSEL MiKRO DALGA
lstic: Eleman Mikra Dalya Girig

Yaltim Firin “Metal hazne Bogluk

Sekil 1.11 Geleneksel ve mikrodalga firinlarda 1sitma islemleri (Kutbay,2004)

Mikrodalga 1sitmada numunenin 1sinmast i¢ kisimda saglandigi icin geleneksel
isitmadan farklidir. Bu ylizden mikrodalga ile 1sitilan numunenin sicaklik niivesi daha
yiiksektir. Ayrica sicaklik diizgiin olarak dagildig: icin termal gerilmeler numunede
azalmaktadir. Mikrodalga 1sitma ile elde edilen termal gradyentler, geleneksel 1sitma ile
elde edilen termal gradyentlerin karsitidir. Sekil 1.12 malzemenin mikrodalga enerji ile
etkilesimini gdstermektedir. Mikrodalga enerjinin malzemenin yapisina gore niifuz etme
miktarlar1 goriilmektedir. Buna gore an fazla mikrodalga enerjiyi, karistirilmig malzeme

tipleri absorbe etmektedir. En az absorbe edenler iletken malzemelerdir.
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Sekil 2.12 Malzemenin mikrodalga ile etkilesimi (Mingos, 1997)

Bir mikrodalga firin genel olarak su parcalari icerir;
e Magnetron tiip
e Magnetron termostati
e Firin termostati
e Dalga tiineli
¢ Rotatif anten
e Vantilator(Fan)
¢ Kontrol paneli
e Metal firin duvarlari

e TFirin Kapagi
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Lambaboglugu
Mikrodalga

Eap1 kilidi ve Emnivet

Mikrodalga bosluk
. anahtar

Sekil 2.13 Mikrodalga firin pargalari (Mingos, 1997)

Magnetron elektrik enerjisini mikrodalgalara doniistiiriir. Kullanim 6mrii 3000 saat ya
da 10 yildir. Magnetron tiip radyo ve televizton tiiplerine benzer. Mikrodalga firin icin
yiiksek gerilimi temin i¢in sekonderinde iki devreli sargi bulunur. Birisi 3,2 voltluk bir
cikig ile 1sitic1 flaman devresi beslenir. Digeri 2800 voltluk maksimum negatif voltaj,

anodu topraklanmis magnetronun katoduna uygulanir.

Kavrama probu | Dalga kanaly ——=— NMiknatis

Katot

N

Sl

Rezonans Boslugu

() (L)}

a) Ustten goriiniis b)Yandan goriiniis

Sekil 2.14 Magnetron mikrodalga tiipiiniin sematik gosterimi (Thostenson, 1998)
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Katottan anota bir elektron akis1 yaratmak icin katotun 1sitilmasi ve her ikisi arasinda
bir 3,2 voltluk potansiyel farki bulunmasi gerekir. Flemanin 1sitilmasi ile katota 2800
volt DC gerilim uygulanir. Elektronlar baslangigta katottan anota dogru giiz bir ¢izgide
hareket ederler. Bununla birlikte, anotu ¢evreleyen ve magnetik bir alan olusturan daimi
miknatislanmanin etkisiyle, elektronlar katot-anot arasinda yoriingesel bir sekilde
hareket ederler. Elektronlar anota ulagtiginda yoriingesel yollar1 elektronlar1 anotun bir
parcast olan kiiciik rezonans bosluklarindan gegirir. Elektronlarin bu gecis durumlari
elektron akiminin rezonans bosluklarinin ¢cok yiiksek frekanslarda 2450MHz diizeyinde
salinmasini saglayacak sekilde endiiksiyon olusmasina neden olur. Bu RF enerjisi daha

sonra antene transfer edilir (Sekil 2.15).

Osilator girisi ’
Netlestirme Nalnatisi Uygulama cikas:

b N\
Anot % Kollektor
lelctron tabancas:

Sekil 2.15 Hareketli mikrodalga tiipiiniin sematik goriiniimii (Thostenson, 1998)

Sonu¢ olarak; mikrodalga islemi, ¢cok hizli ve iiniform olarak isitmanin yapilmasi,
kalinlik secimi ile etkili olan ucucu kimyasal maddelerin (baglayicilar, yaglayicilar,

nem vs.) ortadan kaldirir. Sinterleme sirasinda c¢atlamanin nedeni olan termal

gerilmelerin azalmasini saglar.

Resim 1.2 Mikrodalga kiil firin1
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2.8 Sistem se¢imi

Faz cizelgeleri malzeme sistemlerinde, degisik sicaklik, basin¢ ve bilesimlerinde hangi
fazlarin bulundugunu gosteren sekillerdir. Sekil 2.16 da Fe-Ni ikili faz diyagrami
verilmistir. Diyagrama gore 1440°C nin altinda y,Fe,Ni kat1 ¢6zeltisi bulunur. Kat1 hal
doniisiimleri, FeNi; intermetalik fazinin 517°C de doniisiimiinii gostermektedir. Bazi
diisiik sinterleme sicakliklarinda ornegin; otektik sicakligi 347°C kullamlabilir. 517°C
deki yerel ekzotermik reaksiyonlar sinterlemeye yardimci olacaktir. Katil hal
sinterlemesi, gecici sivi faz sinterlemesine doniisiir. Sinterleme teknigi olarak ne
kullanilacagina karar verdikten sonra, toz karigimlart icin hazirlama metotlar1

belirlenmelidir.

Weighl Percent Nickel
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Sekil 2.16 Fe-Ni ikili faz diyagrami (Swartzendtuber, 1992)
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Sekil 2.17 de AIl-Ni ikili faz diyagrami verilmistir. Genellikle NizAl alagiminin
olusturulmasi istenir. Bu faz yiiksek oksidasyon direnci gosterdiginden oksidasyon
direnci istenen uygulamalarda tercih edilir. Bu fazin olusumunu saglamak dogru Ni, Al
oranlar1 kullanmak ile saglanabilir. Sekil 2.17 gecici reaktif sivi faz sinterleme islemi
otektik Ni fazinin seklini icerir. Akimsiz Ni kaplama metodu karistirma ve islatma
problemine yardimci olmaktadir. Seramik tozlarinin Ni kaplanmasi seramik tozlarinin

birbirine temasini Onler ve sivi aliiminyum ile temas saglanir.

Weight Percent Mickel
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1800 } ] I 1 -k L L
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o 10 20 0 " L) Bl W i) ol 109
Al Atomic Percent Mickel Mi

Sekil 2.17 Al-Ni ikili faz diyagrami (ASTM, 1986)
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3. MATERYAL VE METOT

Bu boliimde kullanilan seramik ve metal malzemelerin teknik 6zellikleri ile deneysel

caligmalarda izlenen metotlar agiklanmustir.

3.1 Kullanilan Malzemeler

Calismada seramik tozlari ile metal tozlarinin yani sira kaplama banyosunda cesitli

kimyasallar kullanilmigtir. Kullanilan malzemeler sirasiyla agiklanmaisgtir.

3.1.1 Seramik malzemeler

Calismalarda seramik malzemelerden WC ve SiC kullanilmistir. Malzemelerin

ozellikleri Cizelge 3.1 de verilmistir. Malzemelerin safliklar1 %99 ve tizerindedir.

Cizelge 3.1 Seramik malzemelerin teknik 6zellikleri ( Smith, 2001)

Molekiil Yogunluk |Ergime Kristal Saflik % |Parcacik Temin
Malzeme Agirhg (gr/cm’) sicakhigy yapisi boyutu edilen
(°C) (20°C) firma
Sigma
wC 183,85 15,5 3410 HMK 99.5 10pm Ald.
Materials
Sigma
SiC 28,48 2,33 2500 Elmas 99 -325 Ald.
Kiibik mesh Materials

Tungsten Karbiir (WC) :Bu calismada,10 um tane boyutunda ve % 99,5'lik saflikta

Johnson Matthey Materials Technology firmasindan saglanan tungsten karbiir tozu

kullanilmastir

Silisyum Karbiir ( SiC): % 99 saflikta ve parcacik boyutu -325mesh olan Silisyum

karbiir tozu Sigma Aldrich Materials firmasindan saglanmistir. Parcacik sekli keskin ve

koselidir
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3.1.2 Metalik Malzemeler

Calismalarda metal malzemeler olarak Fe, Al ve Ni elementleri kullanilmigtir.

Malzemelere ait 6zellikler Cizelge 3.2 de verilmistir.

Cizelge 3.2 Metal malzemelerin teknik 6zellikleri (Smith, 2001)

Malzeme Molekiil Yogunluk | Ergime Kristal Saflik Parcacik | Temin edilen
Agirlig (gr/cm’) sicaklift| yapis1(20°C) % boyutu firma
)
Fe 55,847 7.8 1536 HMK 97 -325 Sigma
Ald.
Materials
Al 26,98 2,7 660 YMK 99 20 Sigma
Ald.
Materials
Ni 58,71 8,9 1452 YMK 99 2-3 Alfa Asear

Nikel (Ni): Alfa Asear firmasindan temin edilen Ni tozu %99 saflikta 2-3um tane

boyutuna sahiptir.

Aliiminyum (Al): Sigma Aldrich Materials firmasindan saglanan Aliiminyum tozu %99

saflikta ve tane boyutu 20pm dur.

Demir (Fe): %97 saflikta ve tane boyutu -325Mesh olan demir tozu Sigma Aldrich

Materials firmasindan saglanmaistir.

Nikel klorid ( NiCL.6H,0): Akimsiz Ni kaplama banyosunda kullanilan bir kimyasaldir.

Agirlikca farkli oranlarda kaplama banyosuna karistirilmistir.

3.2 Kullanilan Cihazlar ve Uygulanan Testler

Calismamizda gerek iiniversitemizde bulunan cihazlar gerekse yeni alimi yapilan

mikrodalga kiil firin1 kullanilmigtir. Bu cihazlarin 6zellikleri asagida belirtilmistir.
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3.2.1 Hidrolik pres

Hazirlanan toz karisimlart soguk olarak hidrolik preste 20MPa (6000kg) altinda

preslenmistir.
3.2.2 Kalip

Calismalarda kullanilmak {izere, fotografta goriildiigii gibi 50x80mm boyutlarinda
silindirik kalip yaptirilmagtir. Silindir kalipta tozlarin konulacagi kistm 15mm ¢apinda
silindir seklinde bosaltilmistir. Sinterlenecek tozlar kalipta 3-5mm yiiksekliginde

silindir sekline getirilerek firina yerlestirilmistir.

Preslenen numuneler akan Argon atmosfer ortaminda 800, 900, 1000, 1100 ve 1200°C’de
dakikada 10°C artarak 1sitilip hedeflenen sicaklikta 2 saat bekletilerek sinterlenmis ve dogal
olarak sogumaya birakilmistir.

Resim 2.1°de tiip firm i¢inde kayik¢ik ve tizerindeki numune goriilmektedir. Numune
silindirik tablet olarak iiretilmektedir. Capi1 15mm, yiiksekligi ise malzeme

yogunluguna bagh olarak 3—5 mm arasinda degismektedir.

Resim 3.1 Tiip firinda 1200°C’de numune goriintiisii
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3.2.3 Taramah elektron mikroskobu

Sinterleme Oncesi ve sonrast numunelerin SEM fotograflar1 icin LEO 1430 VP ile
cekilmis, EDX analizlerinde RONTEC markali cihaz kullamlmistir. Bu analizler Afyon

Kocatepe Universitesi, Teknoloji Arastirma ve Gelistirme Merkezi’nde yapilmustir.
3.2.4 Sertlik cihazi

Mikroyap1 incelemeleri i¢in hazirlanan numuneler {izerinde ayni zamanda sertlik
Olciimleri de gergeklestirilmistir. Numuneler bakalite alindiktan sonra zimparalama ve
parlatma islemine tabi tutulmuglardir. Her bir numune iizerinden 10 farkli bolgeden
alman sertlik degerlerinin ortalamasi alinmistir. Sertlik testleri Shimadzu HMV 2L

sertlik cihazi ile yapilmistir.

3.2.5 Basma gerilme test cihazi

Basma gerilme testleri Afyon Kocatepe Universitesi Miihendislik Fakiiltesi’nde
bulunan Shimadzu-AG/IS 100kN cihazi ile test edilip basma mukavemet egrileri

bilgisayar ortaminda eszamanl olarak gerceklestirilmistir.

3.2.6 Avometre

Uretilen kompozit numunelerin elektrik direngleri fluka marka +0,05 hassasiyet ile

Olciimler yapilmistir.

3.2.7 Yogunluk Hesab1

Cizelge 3.3 Hazirlanan kompozisyonlara ait teorik yogunluklar

wC SiC Al Fe Ni Hesaplanan
15,5 3,22 2,7 7,87 8,9 teorik
Kompozisyon (gr/cm3) ( gr/cm3) (gr/cm3) (gr/ cm’) (gr/cm3) yogunluk
(gr/cm3)
WC-Ni 0,7*%15,5 -- -- -- 0,3*%8,9 13,52
WC-AI-Ni 0,6%15,5 -- 0,1%2,7 -- 0,3*%8,9 12,24
WC-Fe-Ni 0,35%15,5 -- -- 0,35%7,87 0,3*%8,9 10,84
SiC-Fe-Ni -- 0,2%3,22 -- 0,50%7,87 0,3*%8,9 7,24
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Calismada Ni kaplama yapilarak ve kaplama yapilmaksizin iiretilen numunelerin
yogunluklar1 hesaplama (d = ﬂ) yoluyla belirlenmistir. Burada m kiitle (gr), v hacim
v

(cm?), d ise yogunluk (gr/cm’) tiir. Hesaplama da sinterleme oncesi ham yogunluklar ile
sinterleme sonrasi yogunluklar hesaplanmistir. Ayrica Cizelge 3.3’de deneysel

calismalar1 yapilan kompozitlere ait hesaplanan teorik yogunluklar verilmistir.
3.2.8 Metalografik incelemeler

Uretilen kompozit numunelerde, metalografik incelemeler yapilarak mikroyapi
ozellikleri hakkinda belirlemeler yapilmistir. Sinterleme 6ncesi ve sonrasi numunelerin
SEM fotograflar1 icin LEO 1430 VP ile ¢ekilmis, EDX analizlerinde RONTEC markali

cihazda yapilmistir.

Sinterleme sonrasi elde edilen numunelere optik resimleri cekilmeden dnce 6n hazirliklar
yapilmistir. Bunlar zimpara ve parlatma islemleridir. Zimparalama islemi i¢in Met-kon

marka zimparalama cihazi kullanilmigtir.

Parlatma islerinde sirasiyla 120, 240, 320, 400, 600, 800, 1000, 1100 ve 1200 GRID no’ Iu
zimparalar ve elmas macun kullamlmistir. Sinterleme sonrasi elde edilen numunelerin
mikro yap1 analizi AKU Teknik Egitim Fakiiltesi, Metal Egitimi Boliimii
Laboratuvarinda bulunan Olympus marka BX60 Model, optik mikroskopla yapilmistir.

3.2.9 Sertlik Analizi ( Brinell Sertlik Testi)

Brinell sertlik deneyleri, iz yiizey alaminin belirlenmesi prensibine dayanir. DIN
50531°de verilen Brinell deneyindeki belirli bir D ¢apindaki sertlestirilmis celik ve sert
metal bilye secilen bir deney yiikii F ile parcaya bastirilir. Izin d cap1 6lgiilerek sertlik
degeri agsagidaki bagint1 yardimiyla hesaplanir (Sekil 2.1) F (N) , d ve D (mm)

Brinell Sertligi= (1,102 . F)/A = 0,102 . 2F/ (JI1. D (V D*- d*) 3.1
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A

Sekil 3.1 Brinell sertlik deneyinin prensibi

)

/

i

N

/\
R

A:Kiire takkesi seklindeki iz

yiizeyi alanidr.

F: Uygulanan yiik

D: Bilya cap1
d: Iz cap1

Cizelge 3.4 Yiiksek sertlige sahip TM takviye malzemeleri ve parcacik kompozit

ozellikleri (German, 2007)

Malzeme Sertlik | Yogunluk Elastik Basma Kirilma
(VHN) gr/ cm’ modiil(GPa) mukavemeti toklugu
(MPa) (MPa)(m)'”?
Yekpare sert faz
Aliimina 1900 3,9 390 5000 4
Borkarbiir 4000 2,5 450 5500 3
Silisyum karbiir 2500 32 400 3000 4
Silisyum Nitriir 1600 32 290 3500 5
Titanyum karbiir 2800 4,9 430 2500 2
Titanyum diborit 2600 4,5 420 3500 7
Tungusten karbiir 2000 15,7 670 3500 3
Parcacik takviyeli kompozitler
Altimina-borkarbiir 2100 34 350 5200 5
(A1,0;-40B,C)
Sertmetal(WC-6Co) 1600 14,9 630 5500 10
Sertmetal (WC-2TiC-4Co) | 1850 14,9 650 5400 10
Sertmetal(WC- 1600 12,6 400 4800 10
20TiC/TaC-10Co)
Titanyum karbiir Sermet 1650 5.5 410 3400 9
(TiC-10Ni-10Mo)
Titanyum-Titanyum 270 4,5 160 1600 40

karbiir (Ti—20TiC)
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Yiiksek sertlige sahip TM takviye malzemeleri ve parcacik kompozit 6zellikleri Cizelge
3.4’de verilmistir. Seramikler ve Sermetler sert ve saglam olmakla beraber 6zellikle
sikistirilarak sekillendirilmeleri zordur. Ozellikle saf seramiklerin sikistirilmasi tam
yogunluga ulastirilmast cok zordur. Bu nedenle icerdikleri kalint1 gbozenekler ve diisiik
ozelliklerle birlikte kullanilir ya da sicak presleme veya benzeri teknikler kullanilarak
yapilan sikistirma iglemleri ile tam yogunluga ulastirilirlar. Matris faz kullanilarak daha

diisiik imalat maliyeti ile s1v1 faz sinterlenmesi bir secenektir.
3.2.10 Basma gerilme testi

Sinterlenen kompozit numuneler, basma gerilme testi deneyine tabi tutulmustur. Basma
dayanimi testinde once numune Olgiileri bilgisayara veri girisi; cap, yiikseklik ve agirlik
olmak iizere her numune icin ayr1 ayrit girilmistir. Numuneler ceneler arasina dik
konularak numunelerin ¢apma ait kenarlarma kuvvet uygulanmistir. Numunelere
uygulanan basma testi 0.001lmm/sn ilerleme hizinda gerceklestirilmistir (Sekil 3.2).
Basma dayanim testi numune catlayincaya kadar ya da kirilincaya kadar devam

ettirilmistir.

il

Sekil 3.2 Numune ¢apina uygulanan kuvvet (Shetty, 1987)
Sekil 3.3 de numuneye uygulanan yiik i¢in gerilim dagilimi verilmistir. Numuneye

uygulanan yiik iist ve alt noktalarindan dagilirsa kirilma merkezdeki A noktasinda

gerceklesecektir (Shetty, 1987). Numunenin A noktasindaki basma dayanimi
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maksimuma ulagtifinda kirilma numuneyi captan ikiye bolerek gerceklesecektir.
Buradaki gerilimi 3.2 bagintis1 verir. Bu bagitida ox maksimum gerilimi, P uygulanan

yiikii d numune ¢ap1 ve t ise kalinligidir.

ox=2P /mdt (3.2)

0x=-2P/mdt (Gerilim)

6y-2P/mdt (Sikistirma)

Sekil 3.3 Numuneye uygulanan yiik icin gerilim dagilim (Shetty, 1987)

3.3 Yontem

Tez kapsaminda yapilan ¢alismalar iki grupta gergeklestirilmistir

1. Seramik-Metal tozlardan konvansiyonel yolla numune iiretimi
2. Seramik-Metal tozlari Akmmsiz Kaplama Yontemi ile Ni kaplandiktan sonra

tozlardan toz metalurjisi yontemi ile kompozit numune iiretimi

Tezin ilk asamasinda, seramik-metal kompozit iiretimi i¢in gerekli tozlar farkl
kompozisyonlar seklinde hazirlanarak hidrazin hidrat (N,H4.H,O) kimyasal nikel
kaplama banyosunda kaplanmistir. Akimsiz nikel kaplama, elektrik akim olmaksizin
kimyasallarm birbiri ile girmis olduklari reaksiyon sonucu meydana gelmektedir.
Literatiirde bu metotla calisan pek ¢ok kimyasal banyo bulunmaktadir. Bu calismada saf

nikel veren bir metot olan Hidrazin banyosu kullanilmistir. Ancak caligma esnasinda
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arastirmacinin saglik kosullarini saglamaya dikkat etmesi gerekir. Akimsiz Ni kaplama,
elektroliz kaplamalara gore bircok iistiinliikleri olan bir islemdir. Akimsiz kaplamanin
en Onemli avantaji kaplanan tozlarin biitiin yiizeylerinin esit olarak kaplanmasidir.

Elektrolitik kaplamada tam ve homojen bir kaplama elde etmek zordur.

Akimsiz Ni kaplanmis ve kaplanmadan geleneksel yolla karistirilmis seramik metal
tozlar1 hidrolik preste 20MPa basing altinda sekillendirilmistir. Preste sekillendirilmis
ham numuneler argon atmosferi ortaminda tiip firinda sinterlenmistir. Uretilen seramik-
metal kompozit numuneler metalografik 6zellikleri incelenmis ve mekaniksel testlerden

gecirilerek sonuclar1 verilmistir.

Ni kaplanmis ve kaplanmadan geleneksel yolla karigtirilmig, seramik metal tozlari
hidrolik preste sekillendirilmis ham numuneler argon atmosferi ortaminda mikrodalga
firnda sinterlenmistir. Uretilen seramik-metal kompozit numuneler metalografik

ozellikleri ve mekaniksel test sonuglari verilmistir.

Sekil 3.4°de Deney akis semas1 verilmistir. Akis semasina gére dnce kaplama banyosu
Cizelge 3.2’deki oranlarda hazirlanir ve belirledigimiz kompozisyona gore seramik veya
seramik- metal tozlar1 90-95°C sicakliktaki kaplama banyosuna karistirilir. Kaplama
reaksiyonu sirasinda banyo sicakligi ve pH degeri 5 dakikalik araliklarla olgiilerek
reaksiyon siiresince +0,5 toleransla 10’da sabit tutulmustur. Reaksiyon Nikel’in tam
cokelmesiyle tamamlamr. Reaksiyonun c¢okeldigi kaplama banyosunun maviden seffaf
renge doniismesinden ve karistirma etkisinin bitmesiyle anlasilabilir. Ortalama olarak 1-
1,5 saat siirede tamamlanmaktadir. Reaksiyon sonunda kaplanmis tozlar yikama ve
filtreleme isleminden gegirilir. Ozellikle yikama islemi kaplanmuis tozlar iizerinde kalmt1
kimyasal kalmayacak sekilde tekrarlanmalidir. Yikama ve filtreleme iglemi sonrasinda
etiiv firminda 105°C sicaklikta 24 saat kurutulmustur. Kurutma iglemi sonrast soguk
sekillendirme islemi preste 20MPa altinda yapilmistir. Ayrica kaplama yapilmaksizin,
belirlenen kompozisyonlarda, tozlar 20dv/dk. hiz da donen karistiricida 24 saat siire ile
homojen karisim elde edebilmek i¢in karistirilmistir. iki farkli sekilde hazirlanmis tozlar
preste sekillendirildikten sonra numunelerin sinterleme oncesi agirliklar1 ve boyutlari

Olciilmiistir. Numune iiretiminde, yaglayici ve baglayici kullanilmamistir. Sinterleme
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tiip ve mikrodalga firinda yapilmistir. Tiip firinda sinterleme de 2 saat, Mikrodalga

firinda sinterleme de 1 saat sinterleme siiresi uygulanmistir. Mikrodalga sinterleme de

siirenin 1 saat secilmesinin nedeni tiip firin ile karsilagtirmaya imkan tanimaktir.

Sinterleme sonrasi fiziksel ve mekaniksel 6zellikleri test edilmistir. Bunlarla birlikte

mikroyap1 6zellikleri arastirilmistir.

T )
Akimsiz kaplama
banyosu haz.

H

Banyo sicaklig
(75°C)

H

Seramik-metal toz

ilavesi

|
{

pH ayar i¢in (10)
amonyak ilavesi

95°C

Banyo 1s1s1 ]

)
Reaksiyon
stiresince pH ve’C

H

Reaksiyon
Tamamlanmasi

H

Yikama ve
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H
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[ Yogunluk ] [

Mikroyapi
analizleri
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X-Ray analizi

Vs
S

[

|
Meklanik
ozellikler

J €
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Ime
dayamm

Sekil 3.4 Deney Akis Semasi
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Daha sonra kaplanmis olan bu tozlar soguk preslenerek sekillendirilmis ve argon
atmosferi altinda sinterlenmistir. Sinterlemenin, Al elementi bulunan kompozisyonda
gecici siv1 faz ve Fe ve Ni elementi bulunan kompozisyonlarda difiizyon yoluyla kati
hal sinterlemesi ile gerceklesecegi Ongoriilmiistiir. Akimsiz nikel kaplama yontemi
kullanmlarak ve kaplama yapilmaksizin tiretilen WC-Ni, WC-AI-Ni, WC-Fe-Ni ve SiC-
Fe-Ni sistemlerinden elde edilen kompozit numunelere basma dayanimi, SEM, XRD

incelemeleri ile optik mikroskop ve sertlik analizleri yapilmistir.

Deneylerde kullanilan mikrodalga firin reaksiyon egrisi Sekil 3.5°de verilmistir.
Mikrodalga firinda korumali atmosferde 45 dakika da 1200°C sicakliga ulagsmaktadir.
Bu sicaklikta 60 dakika kaldiktan sonra enerjisini otomatik olarak kapatmakta daha
sonra dogal sogumaya gecmektedir. Enerji uygulama siiresi 105dk. olmustur.
Konvansiyonel firinda ise bu siire 240 dakikadir. Iki firim1 enerji harcama agisindan

incelendigimizde mikrodalga firinda 135 dakika daha az enerji harcanmistir.

1500 A

1200

\

900

Sicaklik (°

600 -

300

—&— Mikrodalga
0 T T T T T '_
5 22 32 105 145 185

Zaman (dk)

Sekil 3.5 Mikrodalga firin reaksiyon egrisi

Deneylerde kullanilan konvansiyonel firin reaksiyon egrisi Sekil 3.6’da verilmistir.
Konvansiyonel firin korumali atmosferde 120 dakika da 1200°C’ye ulagmaktadir. Bu
sicaklikta 120 dakika kaldiktan sonra enerjisini otomatik olarak kapatmakta, daha sonra

dogal sogumaya gecmektedir. Enerji uygulama siiresi 240 dk. olmustur.

53



1400

1200 -

1000 -

\
l

]
o]
o
o

L

600 -

Sicaklik (°C

400 -

200 -

0 T T T T T T T T T T T T T

—e&— Konvensiyonel K‘

10 30 50 70 90 110 240
Zaman (dk)

300 360 420 480

Sekil 3.6 Konvansiyonel firin reaksiyon egrisi

3.4 Akimsiz nikel kaplama

Akimsiz nikel kaplama isleminde en onemli noktalardan biri banyo sicakligi, digeri ise

pH’1n ayarlanmasidir. pH’ 1n ayarlanmasinda genellikle siilfiirik asit, kostik soda veya

amonyak kullanilmaktadir. Kaliteli bir nikel kaplama icin baz1 parametrelerin dikkatli

secilmesi gerekmektedir. Bu parametreler soyledir:
¢ Banyo 1s1s1 (°C)
e pH
¢ Nikel oram
e Indirgeme yogunlugu
¢ Banyonun yogunlugu

Cizelge 3.5 Akimsiz nikel kaplama hidrazin banyosunun kimyasal kompozisyonu

Bilesik Yiizde(%) Agirhea(gr/lt)
*Tungsten Karbiir (WC) 12,28 42
NiCL.6H,0O (Nickel chloride) 21,05 72
Hydrazine Hydrate (N,H,.H,0) 11,69 40
Saf Su 54,97 189
* Kaplama sonrasi agirlik 98.12 58,88

* Degisebilir
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WC-Ni kompozisyonu mol agirligt olarak %43WC, %53Ni icermektedir. Agirlikca ise
%TO0WC ve %30Ni olmasi planlanmistir. Ni oramnin kaplama yoluyla gelmesi
hedeflenmistir. Toplam agirligin Ni cokelmesi ile birlikte 60gr olmas1 diistiniilmiistiir.
Kaplama sonrasi elde edilen toz malzeme agirligi 58,88gr’ dir ve planlananin %98,12 si
elde edilmistir. Agirlik¢a yiizde toz kayb1 miktar1 %1,88 olarak gerceklesmistir. Eksik

miktar kaplama ve yikama esnasinda meydana geldigi diisiiniilmektedir (Cizelge 3.5).

Akimsiz nikel kaplama esnasinda kaplama banyosunun sicakligi optik pirometre ile 5
dakikalik araliklarla yapilmistir. Resim 3.2’de kaplama islemi yapilan tozlarin kimyasal
reaksiyon sonucu banyo icindeki karigtirma etkisi goriilmektedir. Kaplama reaksiyonu
siiresince kaplama banyosu cam ¢ubuk ile karistirilmistir. Reaksiyonun sona erdiginde,
kaplama banyosunun rengi maviden berrak hale doniisiir ve karigtirma etkisi sona erer.
Kaplanmis tozlar beherin dip kismina cokelir. Kaplama esnasinda banyo icine
parcaciklarin banyo icinde karistirilarak hareket ettirilmesi Ni’in parcaciklar iizerinde
cOkelmesini saglar. Banyo icerisinde parcacik olmasa dahi Ni ¢okelmesi beherin

yiizeyinde gerceklesecektir.

Resim 3.2 Akimsiz nikel kaplamada reaksiyon goriintiisii
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Cizelge 3.6 Akimsiz nikel kaplama hidrazin banyosunun kimyasal kompozisyonu

Bilesik Yiizde(%) Aa‘;‘l‘t‘fa
*Tungsten Karbiir (WC) 12,96 42
*Aliiminyum (Al) 1.85 6
NiCL.6H,0 (Nickel chloride) 14.81 48
Hydrazine Hydrate (N,H,.H,0) 12,34 40
Saf Su 58,12 189
*Kaplama sonrasi agirlik 99.92 59,96

* Degisebilir

Cizelge 3.6 da WC-AI tozlar1 akimsiz Ni kaplama yapimistir. Kompozisyon mol
agirligi olarak %27WC, %31Al ve %43Ni icermektedir. Agirlikga ise %70WC, 42gr ve
%10Al 6gr toz kaplama banyosuna karistirilmis ve kaplama sonunda 12gr Ni (%20)
gelmesi planlanmistir. Toplam agirliginin 60gr olmasi hedeflenmistir. Kaplama sonrasi
elde edilen toz malzeme agirhigi 59,92gr’dir. Agirlikca yiizde toz kaybi1 miktar1 %0,08
olarak gerceklesmistir. Eksik miktarin kaplama ve yikama esnasinda kayba ugradigi

diisiiniilmektedir (Cizelge 3.6).

Cizelge 3.7 Akimsiz nikel kaplama hidrazin banyosunun kimyasal kompozisyonu

Bilesik Yiizde(%) A(g;}‘llt‘fa
*Tungsten Karbiir (WC) 6.6 21
*Demir(Fe) 6.6 21
NiCL.6H,0O (Nickel chloride) 15 72
Hydrazine Hydrate (N,H4.H,0O) 12,5 40
Saf Su 59,1 189
*Kaplama sonrasi agirlik 98.16 59,902

* Degisebilir

Cizelge 3.7’de kompozisyon olarak WC-Fe tozlarina akimsiz kaplama islemi
uygulanmigtir. Kompozisyon mol agirh@ olarak %14WC, %47Fe ve %39Ni
icermektedir. Bu kompozisyonda agirlikca %35WC, 21gr ve %35Fe 21gr toz kaplama
banyosuna karigtirilmis ve kaplama sonunda %30Ni, 18gr kaplamadan cokelmesi

planlanmigtir. Toplam agirligin 60gr olmast hedeflenmistir. Kaplama sonrasi elde edilen
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toz malzeme agirhigi 59,90 gr’dir. Agirlikca yiizde toz kaybi miktar1t %0,84 olarak
gerceklesmistir. Eksik miktarin kaplama ve yikama esnasinda kayba ugradigi

diistiniilmektedir.

Cizelge 3.8 Akimsiz nikel kaplama hidrazin banyosunun kimyasal kompozisyonu

Bilesik Yiizde(%) Aa‘;‘l‘t‘fa
*Tungsten Karbiir (SiC) 3.4 12
*Demir(Fe) 8.7 30
NiCL.6H,0 (Nickel chloride) 20,9 72
Hydrazine Hydrate (N,H,.H,0) 11,6 40
Saf Su 55.1 189
*Kaplama sonrasi agirlik 97.17 59,304

* Degisebilir

Cizelge 3.8’de SiC-Fe tozlar1 akimsiz Ni kaplama banyosunda kaplanmistir.
Kompozisyon mol agirligi olarak %33SiC, %43Fe ve %24Ni icermektedir. Agirlikca
%20SiC, 12gr ve %50Fe 30gr toz kaplama banyosuna karigtirilmis ve kaplama sonunda
%30Ni, 18gr kaplamadan c¢okelmesi planlanmistir. Toplam agirlik 60gr olmasi
hedeflenmistir. Kaplama sonrasi elde edilen toz malzeme agirlig 59,30 gr’dir. Agirlikga
ylizde toz kaybr miktar1 %2,83 olarak gerceklesmistir. Eksik miktarin kaplama ve

yikama esnasinda kayba ugradigi diisiiniilmektedir.

Cizelge 3.9 WC-Ni kompozisyonuna ait konvansiyonel firin verileri

Sint. Sint. Sint. Sint.
Komposizyon Sicaklik Sil}terleme Sinterleme oncesi sonrasi oncesi sonrasi Direng
Oncesi Sonrasi Numune | Numune Numune Numune Q
Agirhik(gr) Agirhk(gr) Cap1 Cap1 Yiiksekligi | Yiiksekligi
(mm) (mm) (mm) (mm)
Akimsiz 800 C 2,395 2,384 15,12 15,06 1,77 1,84 0,58
kaplanmus 900 C 2,401 2,373 15,12 15,03 1,78 1,84 0,57
1000 C 2,405 2,380 15,12 15,01 1,79 1,81 0,54
(WC) Ni 1100 C 2,392 2,357 15,12 14,98 1,77 1,75 0,52
1200 C 2,400 2,363 15,12 14,91 1,78 1,71 0,52
Kaplanmanus | 800 C 2,484 Sinterlenmedi - - --
900 C 2,506 Sinterlenmedi -- -- --
WC- Ni 1000 C 2,634 2,578 15,12 15,46 2,25 2,27 0,60
1100 C 3,077 3,031 15,12 15,75 2,82 2,84 0,62
1200 C 2,667 2,629 15,12 15,20 2,22 2,16 0,62
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Cizelge 3.9’da WC-Ni kompozisyonuna ait konvansiyonel firinda sinterleme 6ncesi ve
sonrast agirlik degisimi, ¢cap ve yiikseklik degisimleri verilmistir. Sinterleme sonrasi
numune agirliklarinin ¢ap ve yiiksekliklerinin azaldigi goriilmektedir. Bu durum
gozeneklerin kapanarak sinterlemenin gerceklestigini gostermektedir. Kompozisyona ait
basma dayanimi ve sertlik degerleri de bunu desteklemektedir. Akimsiz kaplama
yapilmaksizin tozlardan iiretilen kompozit numunelerde 800-900°C’lerde numuneler
sinterlenememigstir. Akimsiz kaplama yapilmis tozlarda ise aym sicakliklarda
sinterlenmistir. Akimsiz kaplama yapilmig tozlarin sinterlemedeki avantaji

goriilmektedir.

Cizelge 3.10 WC-Ni kompozisyonuna ait mikrodalga sinterleme verileri

Sint. Oncesi Sint. Sonrasi "Sint. Sint. Sonras1
Komposizyon Sicakhik Sil}terleme Sinterleme | Numune Numune Oncesi Numune Direng
Oncesi Sonrasi Cam Cap1 Numune | Yiiksekligi Q
IAgirhk(gr) |Agirhk(gr) (mm) (mm) |Yiiksekligi (mm)
(mm)
Akimsiz kaplanmug | 500 C | 2,345 2,329 15,12 15,05 1,76 1,77 0,56
600 C | 2,351 2,336 15,12 15,01 1,77 1,78 0,56
(WC) Ni 700C | 2,355 2,361 15,12 14,99 1,75 1,77 0,53
800C | 2,343 2,328 15,12 14,97 1,76 1,69 0,51
900C | 2,362 2,348 15,12 14,88 1,77 1,68 0,50
500 C | 2,345 2,329 15,12 15,05 1,76 1,77 0,57
Kaplanmamis 600 C | 2,351 2,336 15,12 15,01 1,77 1,78 0,57
700C | 2,355 2,361 15,12 14,99 1,75 1,77 0,54
WC- Ni 800C | 2,343 2,328 15,12 14,97 1,76 1,69 0,53
900C | 2,362 2,348 15,12 14,88 1,77 1,68 0,54

Cizelge 3.10’da mikrodalga firinda sinterlenmis WC-Ni kompozisyonun deneysel
verileri goriilmektedir. Mikrodalga sinterlemede sicakliklar ve sinterleme siiresi de
konvansiyonel firina gore diisiik secilmistir. Bunun amaci mikrodalga sinterlemenin
avantajlarini ortaya ¢ikarmaktir. Mikrodalga sinterleme de siire 1 saat segilmistir. Siire
ve sicakliklarin diigiik tutulmasima ragmen WC-Ni kompozisyonlarina ait her sicaklikta
sinterleme saglanmigtir. Sinterleme sonras1 agirhik ve yiikseklik olgiilerinde ¢ok kiigiik
oranda degisim olmustur. Ni kaplanmis numunelerin kaplanmamis numunelere gore
oksitlenmesini Onledigi anlagilmaktadir. Numunelerde agirliklar tozlar preste
sekillendirildikten sonra, sinterleme Oncesi agirlig tartilmig ve sinterlenmistir.
Sinterleme sonrast numuneler firindan alindiktan hemen sonra agirhk degisimi

izlenmistir. Numune boyutlarinin belirlenmesinde de sinterleme Oncesi ve sonrasi
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boyutlar1 6l¢iimlii yapilarak yogunluk hesaplarinda kullanilmistir. Bu islemler segilen

kompozisyonlar icin ayr1 ayr1 sinterleme sicakliklarinin her birinde tekrarlanmigtir.

Cizelge 3.11 WC-AI-Ni kompozisyonuna ait konvansiyonel sinterleme verileri

Sint. Sinterleme | Sinterleme | Sinterleme
Komposizyon Sicakhik Sil}terleme Sinterleme oncesi sonrasi oncesi sonrasi Direng
Oncesi Sonrasi Numune Numune Numune Numune Q
Agirhik(gr) | Agirhk(gr) Cap1 Cap1 Yiiksekligi | Yiiksekligi
(mm) (mm) (mm) (mm)
800 C 4,052 3,940 15,12 16,35 4,48 4,52 0,76
Akimsiz 900 C 4,053 3,956 15,12 16,35 4,65 4,74 0,76
kaplanmus 1000 C 4,003 3,905 15,12 16,22 4,58 4,64 0,73
(WC-AI) Ni 1100C 4,023 4,007 15,12 16,01 4,37 4,41 0,72
1200 C 4,001 3,885 15,12 15,95 4,15 4,20 0,72
1300 C 2,512 2,492 15,12 15,89 2,88 2,94 0,72
800 C 4,111 4,106 15,12 17,08 3,54 4,07 0,77
Kaplanmamus 900 C 4,225 4,223 15,12 16,88 4,01 4,20 0,76
WC-AI- Ni 1000 C 4,002 3,999 15,12 16,75 4,41 4,49 0,76
1100 C 4,023 3,892 15,12 15,16 3,28 4,38 0,74
1200 C 4,001 4,001 15,12 16,82 3,82 3,95 0,74
1300 C 2,576 2,563 15,12 16,79 2,65 2,73 0,73

Cizelge 3.11’de WC-AI-Ni kompozisyonuna ait konvansiyonel sinterleme verileri
goriilmektedir. Kompozisyonda aliiminyum c¢ok cabuk oksitlenen bir malzeme
oldugundan, ergime sicakliginin iistiinde argon atmosferinde olmasina ragmen c¢ok
cabuk oksitlenmektedir. Sinterleme sonras1 akimsiz kaplama yapilarak iiretilen

kompozit 6zelliklerinin daha iyi oldugu tespit edilmistir.

Cizelge 3.12 WC-AI-Ni kompozisyonuna ait mikrodalga sinterleme verileri

int. oncesi |Sinterleme |Sinterleme |Sinterleme

Komposizyon Sicaklik Sil}terleme Sinterleme | Numune sonrasi oncesi sonrasi Direng
Oncesi Sonrasi Cap1 Numune Numune Numune Q
Agirhik(gr) | Agirhk(gr) (mm) Capi Yiiksekligi | Yiiksekligi
(mm) (mm) (mm)

500 C 3,970 3,940 15,12 16,12 4,48 4,45 0,76
Akimsiz 600 C 4,001 3,956 15,12 16,15 4,65 4,48 0,76
kaplanmig 700 C 4,003 3,905 15,12 16,22 4,58 4,52 0,73
(WC-AID) Ni 800 C 4,023 3,998 15,12 16,01 4,37 4,39 0,71
900 C 4,001 3,882 15,12 15,95 4,15 4,20 0,70
500 C 4,109 4,106 15,12 17,08 3,54 3,51 0,77
Kaplanmamis | 600 C 4,225 4,223 15,12 16,88 4,01 4,15 0,77
WC-Al- Ni 700 C 4,002 3,993 15,12 16,75 4,41 4,53 0,74
800 C 4,023 3,992 15,12 15,16 3,28 4,38 0,73
900 C 4,001 3,880 15,12 16,82 3,82 3,98 0,73

Cizelge 3.12°de mikrodalga firinda sinterlenmis WC-AI-Ni kompozisyonun deneysel

bilgileri verilmistir. Sinterleme sonrast agirhik ve yiikseklik olciilerinde cok kiigiik
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oranda degisim gozlenmistir. Ni kaplanmis numunelerin kaplanmamis numunelere gore
oksitlenmesini onledigi anlasilmaktadir. Akimsiz kaplama yapilmis tozlardan iiretilen
numunelerin mekanik o©zelliklerinin digerine gore iyi oldugu tespit edilmistir. Al

oksitlenmesine kars1 mikrodalga sinterleme yonteminin uygun oldugu diisiiniilmektedir.

Cizelge 3.13 WC-Fe-Ni kompozisyonuna ait konvansiyonel sinterleme verileri

Sinterleme Sinterleme | Sinterleme | Sinterleme
Komposizyon Sicaklik | Sinterleme | Sinterleme Oncesi Sonrasi Oncesi Sonrasi Direnc
Oncesi Sonrasi Numune Numune Numune Numune Q
Agirhik(gr) | Agirhk(gr) cap1 (mm) Capi(mm) | Yiiksekligi | Yiiksekligi
(mm) (mm)
Akimsiz 800 C 2,221 2,189 15,12 15,04 1,90 1,88 0,79
kaplanmus 900 C 2,245 2,218 15,12 15,01 1,98 1,89 0,79
1000 C 2,244 2,198 15,12 14,91 1,93 1,89 0,78
(WC-Fe)Ni | 1100C | 2,242 2,302 15,12 14,87 1,92 1,90 0,77
1200 C 2,207 2,163 15,12 14,88 1,84 1,78 0,77
800 C 2,200 2,183 15,12 15,05 1,77 1,77 0,81
Kaplanmamis | 900 C 2,193 2,187 15,12 15,06 1,78 1,70 0,81
1000 C 2,222 2,199 15,12 14,96 1,81 1,79 0,80
WC-Fe-Ni | 1100C | 2,222 2,200 15,12 14,96 1,81 1,80 0,80
1200 C 2,203 2,177 15,12 14,87 1,76 1,74 0,79

Cizelge 3.13’de WC-Fe-Ni kompozisyonuna ait konvansiyonel firinda sinterleme dncesi
sonrast agirlik degisimi, ¢cap ve yiikseklik degisimleri verilmistir. Sinterleme sonrasi
numune agirliklarinin ¢ap ve yiiksekliklerinin azaldigir goriilmektedir. Bu durum
gozeneklerin azaldigini ve sinterlemenin gerceklestigini gostermektedir. Kompozisyona
ait basma dayanimi ve sertlik degerleri de bunu desteklemektedir. Akimsiz kaplama
yapilmig tozlarda ise aym sicakliklarda sinterlenmistir. Akimsiz kaplama yapilmig

tozlarin sinterleme deki avantaji goriilmektedir.

Cizelge 3.14 WC-Fe -Ni kompozisyonuna ait mikrodalga sinterleme verileri

Sinterleme Sinterleme | Sinterleme | Sinterleme

Komposizyon Sicaklik | Sinterleme | Sinterleme Oncesi Sonrasi Oncesi Sonrasi Direnc
Oncesi Sonrasi Numune Numune Numune Numune Q
Agirhk(gr) | Agirhk(gr) cap1 (mm) Capi(mm) | Yiiksekligi | Yiiksekligi
(mm) (mm)

Akimsiz 500 C 2,190 2,187 15,12 15,03 2,00 1,90 0,78
kaplanmis 600 C 2,141 2,141 15,12 15,00 1,80 1,77 0,77
700 C 2,219 2,239 15,12 15,12 1,87 2,05 0,77
(WC-Fe)Ni | 800°C 2,198 2,211 15,12 15,10 2,06 1,95 0,76
900 C 2,196 2,197 15,12 15,16 1,91 1,99 0,76
500 C 2,189 2,200 15,12 15,02 1,78 1,66 0,80
Kaplanmamis | 600 C 2,204 2,225 15,12 14,98 1,80 1,71 0,79
700 C 2,174 2,198 15,12 15,08 1,73 1,80 0,78
WC-Fe- Ni 800 C 2,210 2,228 15,12 15,19 1,80 1,90 0,78
900 C 2,006 2,034 15,12 15,35 1,71 1,71 0,77
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Cizelge 3.14’de mikrodalga firinda sinterlenmis WC-Fe-Ni kompozisyonun deneysel
bilgileri verilmistir. WC-Fe-Ni kompozisyonlarina ait her sicaklikta sinterleme
saglanmistir. Sinterleme sonrasi agirlik ve yiikseklik olgiilerinde ¢ok kiiciik oranda
degisim olmustur. Ni kaplanmis numunelerin kaplanmamis numunelere gore
oksitlenmesini onledigi anlasilmaktadir. Akimsiz kaplama yapilmis tozlardan iiretilen
numunelerin mekanik Ozelliklerinin digerine gore iyi oldugu tespit edilmistir.
Mikrodalga sinterleme daha kisa siire de ve diisiik sicaklikta saglandigindan enerji

tasarrufu agisindan 6nemli oldugu diisiiniilmektedir.

Cizelge 3.15 SiC-Fe-Ni kompozisyonuna ait konvansiyonel sinterleme verileri

Sinterleme | Sinterleme | Sinterleme | Sinterleme
Komposizyon Sicaklik | Sinterleme | Sinterleme Oncesi Sonrasi Oncesi Sonrasi Direnc
Oncesi Sonrasi Numune Numune Numune Numune Q
Agirhik(gr) | Agirhk(gr) cap1 (mm) Capi(mm) | Yiiksekligi | Yiiksekligi
(mm) (mm)
Akimsiz 800 C 2,200 2,192 15,12 15,12 2,77 2,74 0,83
kaplanmis 900 C 1,982 1,971 15,12 15,12 2,55 2,54 0,82
1000 C 2,008 1,996 15,12 15,38 2,56 2,64 0,81
(SiC-Fe) Ni 1100 C 2,011 1,994 15,12 15,58 2,71 2,83 0,80
1200C 2,032 2,017 15,12 15,68 2,58 2,83 0,80
800 C 2,188 2,187 15,12 15,12 2,75 2,75 0,84
Kaplanmamis | 900 C 1,112 1,112 15,12 15,12 1,47 1,46 0,83
1000 C 2,008 1,991 15,12 15,58 2,56 2,79 0,83
SiC-Fe- Ni 1100 C 2,049 2,030 15,12 15,71 2,56 2,71 0,82
1200 C 2,042 2,014 15,12 15,65 2,56 2,80 0,81

Cizelge 3.15°de SiC-Fe-Ni kompozisyonuna ait konvansiyonel firinda sinterleme dncesi
ve sonrast agirlik, numune cap1 ve yiikseklik degisim degerleri verilmistir. Cizelgede
akimsiz kaplanmig ve kaplama yapilmaksizin iiretilen numunelerin aym sicakliklardaki
deneysel veriler bulunmaktadir. Cizelgeye gore sinterleme sonrast agirliklarda 0,001-
0,010 gr arasinda azalma tesbit edilmistir. Numune cap 6Olciilerinde ise 0,02 ila 0,66mm
arasinda artis olmustur. Sinterleme sicakligi artikga oksitlenmeye maruz kaldigi
diisiiniilmektedir. Ayrica, metal tozlarinin yliksek sicakliklarda ergiyerek seramik
tozlarin1 1slatmadigr goriilmiistiir. Mikrodalga sinterleme de sicakliklar diisiik

oldugundan 1slatma problemi ile karsilagilmamistir.
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Cizelge 3.16 SiC-Fe-Ni kompozisyonuna ait mikrodalga sinterleme verileri

Sinterleme Sinterleme | Sinterleme | Sinterleme

Komposizyon Sicaklik | Sinterleme | Sinterleme Oncesi Sonrasi Oncesi Sonrasi Direng
Oncesi Sonrasi Numune Numune Numune Numune Q
Agirhk(gr) | Agirhk(gr) capi (mm) Capi(mm) | Yiiksekligi | Yiiksekligi
(mm) (mm)

Akimsiz 500 C 1,996 1,994 15,12 15,09 2,59 2,42 0,82
kaplanmis 600 C 1,895 1,922 15,12 15,04 2,49 2,28 0,81
700 C 1,809 1,858 15,12 15,18 2,43 2,42 0,81
(SiC-Fe) Ni 800 C 2,024 2,071 15,12 15,31 2,62 2,66 0,79
900 C 1,990 1,989 15,12 15,39 2,56 2,60 0,78
Kaplanmams | 500 C 2,000 2,035 15,12 15,03 2,52 2,41 0,83
600 C 1,881 1,929 15,12 15,08 2,37 2,38 0,82
SiC-Fe- Ni 700 C 1,945 1,993 15,12 15,23 2,40 2,47 0,82
800 C 2,011 2,047 15,12 15,35 2,50 2,58 0,80
900 C 2,001 2,019 15,12 15,34 2,56 2,81 0,80

Cizelge 3.16 da SiC-Fe-Ni kompozisyonuna ait mikrodalga firinda sinterleme oncesi ve
sonrasi agirlik, numune cap1 ve yiikseklik degisim degerleri verilmistir. Cizelgeye gore
sinterleme sonras1 agirliklarda -0,002- 0,047 gr arasinda degisim tespit edilmistir.
Numune ¢ap Olciilerinde ise -0,08 ila 0,27mm arasinda degisim olmustur. Sinterleme
sicaklig1 artikca oksitlenmeye maruz kaldigi diisiiniilmektedir. Mikrodalga firinda
sinterleme sicakliklarinin diisiik olmasi malzemenin okside olmasin1 Onledigi

diistiniilmektedir.

3.5 Elektrik direnci

Elektrik akimim bir iletkenin icinde devamli olarak tutabilmek igin, iletkende bir
elektrik alami veya iletkenin uglar1 arasinda bir potansiyel farkin da devamli olarak
olmasi gerekir. iletken malzemelerde, bunlara uygulanan belli bir elektrik alam
tarafindan olusturulan akim yogunlugunun biiyiikliigii, iletken malzemenin cinsine
baglidir. iletkenden gecen akim I, iletkenin kesiti S ise iletkenin akim yogunlugu J =1/
S olacaktir. iletkenin kesitinden gegen elektrik alan siddeti E ise, akim yogunlugu

elektrik alanla dogru orantilidir. Buna gore,

J=s.E (3.3)
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Buradaki orant1 sabiti ¢ degerine, malzemenin 0z iletkenligi adi verilir. Akim
yogunlugu yonii, elektrik alanla yonii ile ayn1 olan vektorsel bir biiyiikliiktiir, ( 3.3 )

bagintisinin vektorsel sekli,
J=Eo 3.4

Sekil 3.7 'den, iletkenin iki noktasi arasindaki sabit potansiyel farki V olduguna gore,
iletken boyunca sabit olan elektrik alan siddeti E = V /1 olacaktir.

A —

::_;::3_\ L) =
==, J
Va - -V
-l
E
Sekil 3.7 Iletken kesiti
V=Vi-Vo= (p.L/ S)*1 (3.5)

Buna gore iletken parcasinin elektrik akimina kars1 gosterdigi direng,

R=p.L/S (3.6)

p =1/ o ya iletkenin dzdirenci denilmektedir. Ohm yasasinin sozel agiklamasi: " Sabit
sicakliktaki metal bir iletkenin iki noktas1 arasindaki potansiyel farkinin, bu iletkenden
gecen I akim siddetine oram sabittir. Bu sabite ele alinan iki nokta arsindaki par¢anin R
elektrik direnci ad1 verilir."

Uretilen kompozit malzemelerin direngleri ohmmetre ile oda sicakhiginda 6l¢iilmiistiir.
ohmmetre yiizde #0,5 hassasiyete sahiptir. Uretilen malzemenin direnci 6lgiildiikten

sonra numune boyutlarina bagli olarak 6zdirengleri 3.6 bagintisindan hesaplanmistir.
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Cizelge 3.17 TM Malzemelerin elektrik direngleri (German, 2007)

Malzeme Direnc(uQ-cm)
Aliimina (%99A1,053) >10°
Sertmetal(WC-%10Co) 16-28
Bakir(Cu) 2
Bakir-Aliimina(Cu- 0,3A1,03) 3
Kovar veya F15(Fe-29Ni-17Co) 47-55
Invar(Fe-36Ni) 75-85
Demir(Fe) 10-20
Demir-Kobalt(Fe-50Co) 15
Demir-Nikel(Fe-2Ni) 15-25
Demir-Nikel(Fe-8Ni) 55
Demir-Nikel(Fe-50Ni) 55-65
Demir-Fosfor(Fe-0,45P) 18
Demir-Silisyum(Fe-2,551) 46-53
Demir-Silisyum(Fe-6,5S51) 81
Magnezya(MgO) >10°
Silisyum Karbiir(SiC) >10°
Silisyum Nitriir(SisNi) >10"°
Paslanmaz 17-4PH(Fe-16Cr-4Ni-4Cu-0,3Nb-0,8S1) 80
Celik4600(Fe-2Ni-0,5Mo) 25-40
Tungusten-Bakir(W-10Cu) 5
Tungusten-Bakir(W-50Cu) 3
Tungusten agir alagim(W-7Ni-3Fe) 17
Zirkonya >10"

TM Malzemelerin elektrik direncgleri Cizelge 3.17°de verilmistir. TM malzemelerinin
elektrik ozellikleri yiiksek iletkenlikten yiiksek dirence kadar genis bir alami kapsar.
Elektrik uygulamalar: i¢in metal iiriinler, elektrik diren¢ 6zelliklerine gore karakterize
edilir. Bakir ve giimiis icerisine krom, polimer, tungsten ve kadmiyum oksit gibi degisik
fazlarin dagitilmasi ile elde edilen kompozitler elektrik temas malzemesi olarak {iretilir.
Yapida bulunan gozenek ve safsizliklar iletkenligi diisiiriir. Fakat sinterleme ile ilgili
yiiksek sicaklik islemleri bu safsizliklar1 giderir. Pek cok elektronik malzeme TM
teknikleri kullanilarak iiretilir. Bunlar Baryum Titanat gibi seramikler veya niyobyum
ve tantalyum gibi metallerden iiretilen piezoelektrik titanatlar ve kapasitorlere dayanan

elektriksel olarak aktif seramik cihazlar1 igerir.
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3.5.1 Elektrik direncinin sicaklikla degisimi

Saf madenlerin direncinin sicaklikla degisimi Sekil 3.8’de verilmistir. Saf madenlerde
direncin sicaklikla degisimi pozitif bir egri olarak kabul edildigi halde karbon ve sivi
iletkenler gibi, madensel olmayan iletkenlerin sicaklikla degisimi negatif egilimli bir
egridir. Oda sicakliginda yalitkan olan cam gibi malzemeler belirli bir sicaklig1 ge¢ince
iletken hale gecerler. Direncleri sicaklikla hizli degisir. Bu degisime diizensiz olup
egrilerle verilebilir. Elektrik firmlarinda oldugu gibi sicaklik 200°C’nin iizerinde

parabol seklinde yiikselir (Onal, 1967).

R, = Ry, *|l+ a0,y (6 - 20) + S,, (6 — 20)°] 3.7)

: ; 700 8 >¢
i - |'"
2737 234 = -6, 8, Oy e

Sekil 3.8 Iletkenin sicakliga bagli direng degisimi
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4. DENEYSEL SONUCLAR

Tezin bu bolimiinde deneysel calismalar ve deneysel calismalardan elde edilen
sonuglar verilmistir. Onceki boliimde belirtildigi iizere hazirlanan kompozisyonlar WC-
Ni, WC-AI-Ni, WC-Fe-Ni ve SiC-Fe-Ni sistemleri ele alinmis ve yapilan testlerin
sonuclar1 her bir sistem icerisinde ayr1 ayr1 verilmistir. Yukarida belirtilen sistemlerde
numune hazirlama yontemi olarak iki farkli yontem izlenmis ve sinterleme de tiip firin
ve mikrodalga firm kullamlmistir. Konvansiyonel sinterlemeler tiip firinda argon
atmosferi altinda 800, 900, 1000, 1100 ve 1200°C sicakliklarda 2 saat siiresince
sinterlenirken mikrodalga firinda argon atmosferi altinda 500, 600, 700, 800 ve 900°C

sicakliklarda bir saat siire ile sinterlenmistir.

4.1 WC-Ni sistemi

WC-Ni tozlar1 aguhikca %70WC+%30Ni kaplama yapilmaksizin geleneksel toz
metaliirjisi ile Uretilmis numunelerdir. Akimsiz Ni kaplama yapilmig tozlar
(%9TOWC)%30Ni bundan sonraki goOsterimlerinde parantez iginde gosterilecektir.
(%97T0WC)%30Ni olmak iizere iki farkli yontemle hazirlanmistir. WC tozlar1 akimsiz Ni
kaplamada %30 saf Ni elde edilecek sekilde Nikel Kloriir igeren kaplama banyosu
hazirlanarak kaplama gerceklestirilmistir. Kaplama yapilmamis WC-Ni tozlar1 homojen
sekilde karistirildiktan sonra 20MPa basing altinda sekillendirilmistir. Sekillendirme
sonrast elde edilen numunelerin deformasyona ugradigr gozlenmistir. Bu olumsuzlugun
giderilmesi i¢in numune tekrar toz haline getirilip tekrar presleme islemine tabi
tutulmustur. Tozlarin karigtirilmasi yontemi ile hazirlanan numunelerin firin igerisine

yerlestirilmesinde 6nemli derecede hassasiyet gosterilmistir.

Resim 4.1°’de (WC)Ni tozlarinin SEM resmi verilmistir. WC tozu akimsiz Ni kaplama
yapildiktan sonra preslenerek sinterleme oncesi SEM resimleri ¢ekilmistir. Akimsiz Ni
kaplama yapilmis tozlar sekillendirme sirasinda WC parcaciklar1 iizerine ¢okelen Ni,
preste sikistirlldigindan parcaciklarin presin yilikiine maruz kalan kisimlari koyu,

kenarlari ise acik renktedir. Parcaciklarin kenarlarinda kalan agik renkli kisim kaplama
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kalinlig1 hakkinda bir fikir vermektedir. Resimde WC parcaciklar tozlar1 Ni kaplanmis

oldugundan pargacik boyutu acisindan homojen bir yap1 goriilmektedir (Resim 4.1).

20um
500X St

Detector=SEf  HMag= 500X
IProbe= 119pA EHT=10.00kV AKU-TUAM

(@) (b)

Resim 4.1 Akimsiz Ni kaplanmigs WC tozlarinin SEM goriintiisii

WC tozlarinin akimsiz Ni kaplama isleminin sonug¢lar1 EDX analizi ile belirlenmistir.
EDX analizi noktasal olarak yapilmistir. EDX analizi ile + isaretinin bulundugu nokta
etrafinda bulunan elementler belirlenmistir. Analiz sonucunda W, Ni, C ve O

elementleri tespit edilmistir.

(a) (b)

Resim 4.2 Akimsiz Ni kaplanmis WC tozlarinin EDX analizi
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Agirlikca %70WC ile %30Ni tozlar1 homojen bir sekilde karisim elde edebilmek icin
devir ayarh karigtirma cihazinda 20dv/dk hizla 24 saat karistirilmigtir. Homojen
karistirilmig tozlar preslendikten sonra SEM ve EDX analizi Resim 4.3 (a,b,c.d) de
gosterilmistir. Noktasal analiz sonucunda kiiclik taneciklerin WC tozlari, biiyiik

taneciklerin ise Ni tozlar1 oldugu goriilmektedir.

Detector = SE1 fag= 5.00KX 24m Detector = SE1 ag= 5.00KX
IProbe= 119pA EHT=10.00kV AKU-TUAM = H IProbe= 119pA EHT=1000kV AKU-TUAM

w

(c) (d)

Resim 4.3 WC-Ni tozlarimin EDX analiz sonucu

Akimsiz kaplama yontemi ile Ni kaplanan WC tozlarinin XRD analiz sonuglar1 Sekil
4.1’de verilmigtir. Grafikte Ni pikinin bulunmasi WC’iin Ni ile kaplandigim
gostermektedir. XRD sonuglart karsilastirildiginda her iki durum i¢in elde edilen
grafiklerin pikleri siddet degerleri arasinda ¢ok kiigiik bir fark olmakla birlikte birbiri ile

tutarhilik gostermektedir. Seramik tozlarmin akimsiz Ni kaplanmasi sayesinde
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sinterleme sicakligi asagi cekildigi gibi, kolay sinterlenmesi de saglanmistir. Bu sayede

seramik tozlar1 daha diisiik sicaklikta islenebilirlik kazanmustir.

3000 - i e [Group::SONXRD, Data:505] 7
2000 -
W

] i
1000 WO WC

Z WG W

N Mi WC"

] WG ;

] Lﬁj& &l

0 T T T T T T T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 a0 70 30 S0

Theta-2Theta (deg)

Sekil 4.1 Akimsiz Ni kaplanmig WC tozlarinin XRD sonucu

Akimsiz kaplama yapilmaksizin 1200°C de tiip firinda sinterlenmis numuneler XRD
analizi ile incelenerek karakterize edilmistir. Kaplama islemi uygulanmadan WC
seramik tozlar1 icerisine Ni toz olarak ilave edilerek iiretilen kompozit numunenin XRD
analiz grafigi Sekil 4.2 de verilmistir. Analiz sonucuna gére WC ve Ni fazlarinin

bulundugu tespit edilmistir.

3000 -
s [Group:SO0NERD, Data:2958] WC-NL
W
] wC
zooo |
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] Hi
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] wC wC
] W n W
7] i wC
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Theta—2Theta (deq)

Sekil 4.2 Tiip firrnda 1200°C’de sinterlenen WC-Ni kompozitine ait XRD analiz
grafigi
Akimsiz Ni kaplama yapilarak 900°C de mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen
kompozitin X-ray analizine gore WC ve Ni fazlarimn bulundugu piklerden

anlasilmaktadir (Sekil 4.3).
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Sekil 4.3 Akimsiz Ni kaplanmig WC tozlar1 mikrodalga firinda 900°C de sinterlenmesi

ile tiretilen kompozitin XRD analiz grafigi

Akimsiz Ni kaplama yapilmis ve 1200 °C’ de sinterlenen WC tozlarindan elde edilen
seramik-metal kompozit numunesinin SEM analiz sonucu Resim 4.4a’da verilmistir.
Sinterleme isleminde tozlarin birbirine boyun olusturarak baglandigir goriilmektedir.
Akimsiz Ni kaplanarak sinterlenmis tozlarda gozeneklilik oranmmin, Ni tozunun
karistirilmasi ile sinterlenen kompozite gore daha diisiik oldugu goriilmektedir (Resim
4.4b). Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan iiretilen kompozit taneciklerinin digerine gore
daha homojen bir mikroyap1 sergiledigi SEM fotograflarinda goriilmektedir (Resim
4.4).

Mag= 5.00KX

Detector s
IProbe= 89pA EHT=10.00kV AKU-TUAM 5nA  EHT=20.00kV AKU-TUAM Mag= 5.50KX

(‘a) kaplanmis numune ('b) kaplanmamig numune
Resim 4.4 WC-Ni sisteminden tiip firinda 1200°C’de sinterlenerek iiretilen kompozit

numunelerin SEM goriintiisii
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Akimsiz Ni kaplama yapilmis ve 900 °C’de mikrodalga sinterlenen WC tozlarindan elde
edilen seramik-metal kompozit numunesinin SEM analiz sonucu Resim 4.5 de
verilmistir. Akimsiz Ni kaplama yapilarak iiretilen kompozitte gdzenekliligin digerine
gore daha az oldugu Resim 4.5 den anlagilmaktadir. Sinterleme isleminde taneciklerin

birbiri ile baglandig1 goriilmektedir.

(‘a)kaplanmis numune ('b) kaplanmamis numune

Resim 4.5 Mikrodalga firinda 900 °C’de sinterlenmis WC-Ni sistemine ait

kompozitlerin SEM goriintiisii

Sekil 4.4 Akimsiz Ni kaplanmis ve kaplanmamis tozlarin sonrasi yogunluk grafigi
verilmistir. Sinterleme sonrasi1 yogunlugun sicaklia bagli olarak degisim gosterdigi

goriilmektedir. Kompozisyonun teorik yogunlugu 13,48gr/cm’

olarak hesaplanmistir
Sinterleme &ncesi numunelerin yogunluklari sabit olup, 7,lgr/cm’ tiir. Kaplanmus
tozlardan {iretilen kompozitte en yiiksek yogunluk 1200°C de 7,9gr/cm3 olarak
hesaplanmistir. Uretilen kompozit malzeme %58 yogunluktadir. Olgiilen yogunluklarin
teorik yogunluga yakin olmasi istenien bir Ozelliktir. Ancak pratikte gozeneklerin
tamamen kapanmasini saglamak miimkiin olmamaktadir. Uretilen kompozitte ise teorik
yogunlugu %90-95’e cikarilmasi, kompozitin mekanik 6zelliklerini olumlu y&nde
gelistirecektir. Kaplanmamis numunede en yiiksek yogunluk 1200°C de 6,7gr/cm’
olarak gerceklesmistir. Yogunluklar sinterleme sonrast numune agirliklarinin hacmine
boliimiinden hesaplanan bulgulardir. Kaplanmamis tozlarda sinterlenebilen en diisiik

sicakhlk  1000°C  olmustur. 1000°C  den diisiik sicakliklarda — sinterleme

gerceklesmemistir.
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Sekil 4.4 Tiip firinda sinterlenmis WC-Ni sistemine ait kompozitlerin sicakliga bagl

yogunluk degisim grafigi

Sekil 4.5‘de Akimsiz Ni kaplanmis WC tozunun sinterleme sonras1 yogunluk grafikleri
verilmistir. Sinterleme sonrasi yogunlugun sicaklia bagli olarak degisim gosterdigi
goriilmektedir. Ni kaplanmig WC tozlarindan elde edilen kompozit malzemenin en
yiiksek yogunluk degeri olan 7,445 gr/cm®‘e 500°C’de gerceklesmesine ragmen,
kaplanmamis malzemede en yiiksek yogunluk 7,45gr/cm3’e 800°C’de gozlenmistir.
Akimsiz Ni kaplanmis tozlarla iiretilen kompozit malzemelerde diisiik sicaklikta dahi
yiiksek yogunluk elde edilebilecegi goriilmiistiir. Kaplanmamis tozlarda sinterlenebilen

en diisiik sicaklik 500°C olmustur (Sekil 4.5).
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Sekil 4.5 Mikrodalga firinda sinterlenmis WC-Ni sistemine ait kompozitlerin sicakliga
bagl yogunluk degisim grafigi
Sekil 4.6’da Akimsiz Ni kaplanmis ve kaplanmamis tozlardan iretilen kompozit
malzemelerin sinterleme sonrast hacim degisim grafikleri verilmistir. Hacim
hesaplamalarinda sinterleme 6ncesi numune ham iiriin iken, alinan dlgiiler sinterleme
oncesi hacim olarak alinmistir. Numune 6lg¢iileri hassasiyeti £%,05 elektronik gostergeli
kumpas ile dl¢iilmiistiir. Sinterleme sonrasi numune 6Slciileri sinterleme sonrast hacim
olarak almmustir. Sinterleme sonrast numune hacimlerinin sicaklifa bagli olarak
azaldig1 goriilmektedir. Akimsiz Ni kaplanmig ve kaplanmamis tozlardan {iretilen
kompozit malzemelerde en kiigiik hacim 1200°C de hesaplanmigtir. Akimsiz Ni
kaplanmis tozlardan iiretilen kompozit malzemelerin hacimlerinin belirgin bir sekilde
kiigtildiigi  goriilirken, kaplanmamis tozlardan iiretilen kompozit numunelerin
hacimlerinin kii¢clilmesi daha az olmustur. Toz metaliirjisi yontemi ile kompozit
tiretiminde ham yogunluk degerinin yiiksek olmasi, sinterleme sonrasi malzeme
boyutlarii ¢cok degistirmeyecektir. Sekillendirme sonrasi ham yogunluk diisiik kalirsa,
sinterleme sonrast kompozit boyutlar1 digerine gore daha fazla kiiciilecektir. Bu ise

hacimsel kii¢iilmenin daha fazla olacagin gosterir.
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Sekil 4.6 Tiip firinda sinterlenmis WC-Ni sistemine ait kompozitlerin sicakliga bagl

hacim degisim grafigi

Sekil 4.7°de Akimsiz Ni kaplanmig ve kaplanmamis tozlarla iiretilen numunelerin
sicakliga bagl ylizde agirhik degisim grafigi verilmistir. Sinterleme sicakhi arttikca
yizde agirlik kaybinin arttign goriilmektedir. En fazla yiizde agirlik kayb1 1200°C de
gerceklesmistir.

o

0.2 -
0.4 1
0.6 -
0.8 -

= =
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Agirhik degisimi (%)

1,8

+ (WC) Ni kaplanms
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Sekil 4.7 Tiip firmnda sinterlenmis WC-Ni sistemine ait kompozitlerin sicakliga bagl

agirlik degisim grafigi
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Mikrodalga firinda sinterleme sicakligr arttikga yiizde olarak agirlik kaybinin arttig
goriilmektedir (Sekil 4.8). Agirlik degisimleri yiizde olarak verilmistir ve binde 7-8 gibi
oldukga kii¢iik oldugu gézlenmistir. Akmmsiz Ni kaplanmis kompozitte en fazla agirlik
kaybi yiizde 0,68 ile 800°C de gerceklesmistir.
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Sekil 4.8 Mikrodalga firinda sinterlenmis WC-Ni sistemine ait kompozitlerin sicakliga

bagl agirlik degisim grafigi

Sekil 4.9’da Akimsiz Ni kaplanmis ve kaplanmamis tozlardan elde edilen kompozitin
sinterleme sicakliklarindaki maksimum basma mukavemeti degisim grafikleri
verilmistir. Kompozit malzemelerin sinterleme sicakligi arttikca basma mukavemetinin
arttigi goriilmektedir. En fazla basma mukavemeti 1200°C sicaklikta 72,6MPa olarak
Ol¢iilmiistiir. 1300°C sicaklikta ise 65.3MPa’a diismiistir. Kompozit numunelerde
1300°C de basma dayaniminin diismesinin sebebi olarak WC parcaciklari tizerindeki Ni

partikiilleri ergiyerek damlaciklar halinde yiizeyde toplanmasi oldugu diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.9 Tiip firinda sinterlenmis WC-Ni sistemine ait kompozitlerin sicakliga

bagli basma mukavemeti degisim grafigi

Akimsiz Ni kaplanmigs WC tozlar1 ile mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilmis
seramik-metal kompozitin sicakliga bagli basma dayanimi 900°C sicaklikta 27MPa
Olciiliirken kaplamaksizin iiretilen kompozitte ise 15MPa olarak oOlgtilmiistiir. Ni
kaplama yapilarak iiretilen seramik-metal kompozitin diger sinterleme sicakliklarinda
da kaplama yapilmaksizin iiretilen numunelere gore daha yiiksek mukavemet gosterdigi
tespit edilmistir (Sekil 4.10). Akimsiz Ni kaplama parcaciklar arasinda baglanmay1
kolaylagtirdigindan kaplama yapilmis numuneler daha iyi ozellikler sergilemektedir.
Kompozit iiretiminde kullanilan WC pargacik boyutlar1 da gézeneklerin kapanmasini
etkiler. Parcacik boyutu kiiciildiikce sikistirma sonrasi gozeneklilik azalacaktir. Bu
durum sinterleme sonras1 gozenekliligi daha da azaltacaktir. Gozenekliligin azalmasi

malzemenin mekanik 6zelliklerine de yansiyacaktir.
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Sekil 4.10 Mikrodalga firinda sinterlenmis WC-Ni sistemine ait kompozitlerin sicakliga

bagli basma mukavemeti degisim grafigi

Sekil 3.11°’de Akimsiz Ni kaplanmis tozlarla kaplanmamis tozlar ile {iretilen seramik-
metal kompozit numulerin sinterleme sicakliklarina gore ortalama sertlik degerleri
verilmistir. Sertlikler degisik bolgelerden alman 10 ayr1 degerin ortalamasi olarak
almmistir. Cizelgeye gore kaplanmis ve kaplanmamis tozlarla iiretilen kompozit
numuneler i¢inde en yiiksek sertlik degeri 1200°C’de kaplanmis tozlardan iretilen
kompozitte ortalama 267HB olarak Ol¢iilmiistiir. Kaplanmamis tozlardan iiretilen
kompozit numunenin sertligi ise ortalama 156HB olarak Ol¢iilmiistir. Bu kompozit
numunelerde 1200°C uygun sinterleme sicaklifi olarak belirlenmistir. Akimsiz Ni
kaplamanin gozenekliligin azaltilmasina katkis1 oldugu dolayisi ile akimsiz kaplama
yapilmis numunelerde sertlik ve dayamim gibi Ozelliklerin daha iyi oldugu tespit

edilmistir. Akimsiz Ni kaplama tekniginin seramik tozlarina da rahatlikla uygulanmistir.
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Sekil 4.11 Tiip firinda sinterlenmis WC-Ni sistemine ait kompozitlerin sicakliga bagh

sertlik degisim grafigi

Resim 4.6’da Akimsiz Ni kaplama uygulanmig WC tozlarinin 900°C’de mikrodalga
firnda sinterlenme ile elde edilmis seramik-metal kompozit numunenin 1kX optik
fotografi goriilmektedir. Acik renkli bolgelerin WC, daha koyu renkli bolgelerin ise Ni
ve koyu siyah renkli bolgelerin ise gozenek oldugu diistiniilmektedir.

Resim 4.6 Akimsiz Ni kaplanmig WC tozlarinin mikrodalga firinda 900°C de

sinterlenmesi sonrasi iiretilen kompozitin optik mikroskop goriintiisii

78



Sekil 4.12°de 500-900°C de sinterlenmis WC-Ni sistemine ait kompozit numunelerin
sinterleme sicakligina bagli Brinell sertlik degerleri Olciilmiistiir. Kompozit
numunelerde 10 ayr1 noktadan yapilan sertlik dl¢iimlerinin ortalamasi alinarak, ortalama
sertlik degeri elde edilmistir. Sertlik Slctimlerinde 642N yiik kullanilmistir. Akimsiz Ni
kaplama yapilmis tozlarla iiretilen kompozit numunelerde sicakliga baglh sertlik degeri,
sicakligin artmasiyla artiy gostermektedir. Akimsiz Ni kaplanmis tozlarla iiretilen
kompozit numunede en yiiksek sertlik degeri 900°C’de 432HB Oolgciiliirken,

kaplanmamus tozlarla iiretilen kompozit numunede ise 215,9HB olarak 6lciilmiistiir.
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Sekil 4.12 Mikrodalga firinda sinterlenmis WC-Ni sistemine ait kompozitlerin sicakliga

bagl sertlik degisim grafigi

Akimsiz Ni kaplanmig WC tozlarinin mikrodalga firmda 900°C’de 1 saat siire
sinterlenmesi ile iiretilen kompozitin EDX analizi Sekil 4.13’de verilmistir. Noktasal
analiz yapilmig olup, analiz sonucunda W, Ni, C ve O elementleri tespit edilmistir.
SEM fotografinda gézenekli yap:1 goriilmektedir. Parcaciklar arast boyun olusumu da

goriilmektedir.
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Sekil 4.13 Akimsiz Ni kaplanarak mikrodalga firinda 900°C’de sinterlenmis (WC)Ni

kompozitinin EDX analizi

4.2 WC-AI-Ni Sistemi

Bu kompozisyona ait caligmalarda, ilk olarak WC, Al ve Ni tozlar1 ile WC-AI tozlarinin
Ni kaplanmasi ile elde edilmis tozlar, soguk olarak 20MPa (6000kg) altinda preslenerek

her kompozisyondan 10’ar adet numune iiretilmistir.

Kompozisyonda agirlikca, %60WC ve %10 Al tozlarindan hazirlanan karigimina
akimsiz Ni kaplama iglemi gerceklestirilmistir. Kaplama sonras1 (WC-Al)-Ni tozlarinin
SEM fotografi goriilmektedir(Sekil 4.14). SEM analizinde goriildiigi gibi WC ve Al
tozlar1 iizerine Ni partikiilleri olmakla beraber “A” noktasinin EDX analizinde (Sekil
4.14) Al parcacigmin kaplanmadigr gozlemlenmistir. Noktasal analiz yapilmasina
ragmen cihazin gonderdigi 1s1n demeti SKX biiyiitmede kii¢iik bir daire oldugundan, bu
daire ¢evresindeki elementleri de tespit etmesi kagcinilmazdir. EDX analiz sonuclarina
bakildiginda kaplamada kullanilan WC, Al ve Ni elementleri tespit edilmistir. A
noktasinin analiz sonucunda Ni pikinin bulunmasi, kaplamanin gerceklestigini

gostermektedir.
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Sekil 4.14 Akimsiz Ni kaplanmig WC ve Al tozlarinin SEM goriintiisii ve EDX analizi

Akimsiz Ni kaplama yontemi ile yapilan kaplamalarin bir diger avantajli yant da toz
ylizeylerinin homojen ve esit kalinlikta kaplanmasina olanak tanimasidir. Bunun nedeni
ise kimyasal reaksiyon esnasinda isman bilesimin kaynama ile karistirma etkisi
yapmasidir. Bunun diginda kaplama islemi sonunda tozlarin boyutlarimn homojen
olmast ve en 6nemlisi ince boyutlu olmasi diger bir avantaji olusturmaktadir. WC-AI-Ni
tozlarinin 1000°C’de sinterleme sonrasinda iiretilen kompozit malzemenin EDX analiz
sonuclarina bakildiginda, kaplamada kullanilan WC, Al ve Ni elementleri tespit

edilmistir.
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Sekil 4.15 Tiip firinda 1000°C’ de sinterlenen WC-AI-Ni kompozitinin SEM goriintiisii
ve EDX analizi
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Kaplama yapilmamis ve 1000 °C’ de sinterlenen WC-AI-Ni tozlarindan elde edilen
seramik-metal kompozit numunesinin SEM goriintiisii Resim 4.7°de verilmistir.

Sinterleme isleminde tozlarin birbiri ile baglandig1 goriilmektedir.

"

Detector=SE1  Mag= 5.00KX
IProbe= 102pA EHT = 18.00kV AKU-TUAM

Resim 4.7 Tiip firinda 1000°C’de sinterlenen WC-AI-Ni kompozitinin SEM goriintiisii

Akimsiz Ni kaplama yapilmis ve 900 °C’de mikrodalga firinda sinterlenen (WC-Al)
tozlarindan elde edilen seramik-metal kompozit malzemenin SEM analiz sonuglar1
Resim 4.8’de verilmistir. Resim 4.8 a’daki SEM fotografina bakildiginda, mikroyap1
genel olarak kiigiikk ve biiylik olmak iizere iki tip gozenek igermektedir. Gozenekler
homojen bir dagilim gostermemektedir. Gozenekliligin homojen dagilmamasi kompozit

dayaniminin diismesine sebep olmustur.

(b)
Resim 4.8 Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan mikrodalga firinda 900 °C’de sinterlenerek

tiretilen (WC-AI)Ni kompozitinin SEM goriintiisii
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Resim 4.9a’daki SEM fotografina bakildiginda mikroyapi, gézenekler icermektedir.
Parcaciklar birbirine baglanarak tane biiylimesinin gerceklestigi goriilmektedir.
Kaplanmamis tozlardan aynmi sicaklikta sinterlenerek iiretilen kompozite ait SEM
fotografi ile karislastirildiginda, kaplanmamais tozlarla iiretilen kompozit taneciklerinin
farkli boyutlar da oldugu goriilmektedir. Ayrica parcaciklar arasinda kaplanmis tozlara
gore boyun olusumunun daha az oldugu goériilmektedir. WC tanecikleri daha iri ve
keskin koselere sahiptir. Ni taneciklerinin ise daha kiiciik boyutta oldugu goriilmektedir.
Parcaciklarin birbirine daha zayif bagla bagli oldugu gozlenmistir. Resim 4.9’da 3kX ve

5kX biiyiitme resimleri goriilmektedir.

Detector=SE1  Mag

IProbe= B0pA EHT=

(b)
Resim 4.9 Mikrodalga firinda 900 °C’de sinterlenmis WC-AI-Ni kompozit malzemenin
SEM goriintiisii

Akimsiz Ni kaplanmis WC-AI tozlardan tiip firinda 1000°C’de iiretilen kompozit
numuneler XRD analizi ile incelenerek karakterize edilmistir. Goriilecegi iizere iiretilen

seramik-metal kompozitte WC+AINi ve AINi3 fazlar1 olugsmaktadir.
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Sekil 4.16 Akimsiz Ni kaplanmig WC-Al tozlardan tiip firrnda 1000°C’de tiretilen

WC+AINi;+AINi kompozitinin XRD analizi

Akimsiz Ni kaplanmis tozlarin sinterleme oncesi yogunlugu 4,2 gr/cm3 olarak sabittir.
WC-AI-Ni sisteminin teorik yogunlugu 12,21 gr/cm3 hesaplanmistir. Sinterleme sonrasi
iretilen kompozit malzemelere ait yogunluk degisim grafigi verilmistir (Sekil 4.17).
Sinterleme sonrasi yogunlugun sicakliga bagh olarak degisim gosterdigi goriilmektedir.
Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan iiretilen kompozitte en yiiksek yogunluk 1200°C de
4,5gr/cm3 olarak elde edilmistir. Uretilen kompozit %37 yogunluktadir. Teorik
yogunluga gore gerceklesen yogunluk oldukga diisiiktiir. Bu durum gozenekliligin fazla
oldugunu ve sertlik degerinin diisiik oldugunu gosterir. Bunun sebebi kullanilan
kompozisyonda, tozlarin parcacik boyutunun biiyiik olmasidir. Parcacik boyutu biiyiik
toz kullanmamizin sebebi, ekonomik olmasindandir. Kaplanmamis tozlardan iiretilen
kompozit numunelerin sinterleme sonrasi yogunluk grafikleri de aym sekil iizerinde
gosterilmistir. Kaplanmamis tozlardan iiretilen kompozit numunede, en yiiksek

yogunluk 1100°C de 4,9gr/cm3 olarak bulunmustur.
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Sekil 4.17 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen WC-AI-Ni kompozitinin sicakliga bagh
yogunluk degisim grafigi

Sekil 4.18‘de Akimsiz Ni kaplanmug WC-Al tozlarmin ve kaplanmamis tozlarin
sinterleme sonrast yogunluk grafikleri verilmistir. Sinterleme sonrasi, yogunlugun
sicakliga bagli olarak degisim gosterdigi goriilmektedir. Kaplanmis tozlardan iiretilen
kompozitte, en yiiksek yogunluk 500°C sicaklikta 5,84 gr/cm3 hesaplanmistir.
Kaplanmamis tozlarda sinterlenen en diisiik sicaklik 500°C olmustur. Kaplanmamis
numunede en yiiksek yogunluk 700°C de 6.86gr/cm3 olarak hesaplanmustir. Uretilen
kompozit %56 yogunluktadir Mikrodalga sinterleme yapildiginda, teorik yogunluga
daha yakin bir deger bulunmustur. Konvansiyonel firina gore gozenekliligin daha
azaldigi, SEM ve optik fotograflarinda goriilmektedir. Bu kompozisyonda mikrodalga
sinterlemenin avantaji, yogunluk, basma ve sertlik degerlerinde goriilmektedir.
Mikrodalga firinda daha diisiik sinterleme sicakliklarinda ve kisa siirede, daha yiiksek
yogunluk degeri elde edilmistir.. Mikrodalga firinda sinterlenen kompozit malzemelerde
basma dayanmimi degerleri tiip firinda sinterlenerek iiretilen kompozit malzemelere gore

tic kat daha fazladur.
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Sekil 4.18 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen WC-AI-Ni kompozitinin sicakliga
bagl yogunluk degisim grafigi

WC-AI-Ni sisteminde iiretilen kompozitlerin, sinterleme sicakligi arttik¢a ylizde agirlik
kaybinin arttigi goriilmektedir. En fazla yiizde agirlik kaybir 1100 °C de akimsiz Ni
kaplanmis tozlarda gerceklesmistir. Akimsiz Ni kaplanmig tozlarla iiretilen kompozit
numunelerde, kaplanmamis tozlarla iiretilen numunelere gore daha fazla ylizde agirhik
kayb1 meydana geldigi goriilmektedir (Sekil 4.19).  WC-AI-Ni sistemine ait
kompozitlerin agirlik degisim grafigi incelendiginde, agirhiklarinda %0,1 ile %3

arasinda kii¢iik bir azalma oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.19 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen WC-AI-Ni kompozitinin sicakliga bagh
agirlik degisim grafigi
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Sekil 4.20’de mikrodalga firinda sinterlenmis WC-AI-Ni sistemine ait kompozitlerin
ylizde olarak agirlik kayb1 grafigi verilmistir. Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan iiretilen
kompozit numunede, agirlik kaybr olurken kaplamamis tozlarla iiretilen kompozitte
agirlik artis1 oldugu gozlenmistir. Akimsiz Ni kaplanmis tozlarla iiretilen kompozitte
900°C’de %3,2 agirlik kayb1 gbzlenmistir. Kaplanmamus tozlarla iiretilen kompozitte ise
900°C’de yiizde agirhik artis1 gozlenmistir. Bu durumun, kaplanmamis tozlarin
oksitlenmesinden kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Akimsiz Ni kaplama islemi WC-Al

tozlarinda, O’e kars1 bir bariyer gorevi yapmaktadir.

-2
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Sekil 4.20 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen WC-AI-Ni kompozitinin sicakliga
bagl agirlik degisim grafigi

Sekil 4.21’de WC-AI-Ni kompozisyonundan {iiretilen kompozitlere ait sicaklifa bagh
basma mukavemeti degisim grafigi goriilmektedir. Akimsiz Ni kaplanmig tozlarla
tiretilen kompozitte, en yiikksek basma dayanimi 1000°C’de 9,86MPa Olciilmiistiir.
Kaplanmamis tozlarla iiretilen kompozit numunelerde ise 1100°C’de 7,02MPa basma
mukavemeti elde edilmistir. Akimsiz Ni kaplanarak sekillendirilmis tozlarin sinterleme
oncesi ham mukavemeti, kaplanmadan preslenmis tozlara gore daha yiiksek oldugu

goriilmiistiir.
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Sekil 4.21 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen WC-AI-Ni kompozitinin sicakliga bagh

basma mukavemeti degisim grafigi

Sekil 4.22 de WC-AI-Ni sistemine ait mikrodalga firinda sinterlenmis kompozit
numunelerin sicakliga bagli basma mukavemeti degisim grafigi goriilmektedir.
Sicakliga bagli basma dayamimi grafiginden anlagilacagi lizere, en yiiksek basma
mukavemeti akimsiz Ni kaplanarak iiretilen kompozit numunede 900°C’de 33,2MPa
Olciilmiigtir. Tozlarin  karistirilmast  yontemiyle hazirlanip iiretilen kompozit

numunelerde ise en yliksek basma mukavemeti 700°C’de 13,2MPa olarak ol¢iilmiistiir.
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Sekil 4.22 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen WC-AI-Ni kompozitinin sicakliga

bagli basma mukavemeti degisim grafigi
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Sekil 4.23’de WC-AI-Ni sistemine ait liretilen seramik-metal kompozit numunelerin
sinterleme sicakliklarmma gore ortalama sertlik degerleri verilmistir. Grafige gore,
akimsiz Ni kaplanmis ve kaplanmamis tozlarla iiretilen kompozit numuneler i¢inde en
yiiksek sertlik degeri 1100°C’de kaplanmis tozlardan iretilen kompozitte, ortalama
90,7HB olarak ol¢iilmiistiir. Kaplanmamis tozlardan iiretilen kompozit numunenin
sertlik degeri ise ortalama 40,2HB olarak bulunmustur. Akimsiz Ni kaplanarak iiretilen
kompozitlerin sertlik degerleri, sinterleme sicakliklarinin tamaminda, kaplanmamis
tozlardan tiretilen kompozit numunelere gére daha yiiksektir. Kompozisyonda bulunan
Al elementi ¢ok cabuk oksitlendiginden, akimsiz Ni kaplama oksitlenmeye kars1 engel
teskil etmektedir. Kaplanmis tozlardan iiretilen kompozitte sertlik degerinin yiiksek

olusu akimsiz Ni kaplamanin avantajim gostermektedir.
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Sekil 4.23 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen WC-AI-Ni kompozitinin sicakliga bagh
sertlik degisim grafigi

Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen seramik-metal
kompozitte sertlik degeri 900°C’de 92,2HB o6lciiliirken, kaplanmamis tozlarla iiretilen
seramik-metal kompozitte aym sicaklikta 40,3HB ol¢iilmiistiir (Sekil 4.24).
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Sekil 4.24 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen WC-AI-Ni kompozitinin sicakliga
bagl sertlik degisim grafigi

Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen kompozit
numunelerin, optik mikroskop ile mikroyapilar1 incelenmistir (Resim 4.10). Akimsiz Ni
kaplama uygulanmis WC-AI tozlarinin 900°C’de sinterlenmesi ile elde edilmis seramik-
metal kompozit malzemenin mikroyapis1 goriilmektedir (Resim 4.10a). Acik renkli
bolgelerin Al, daha koyu gri renkli bolgelerin ise AlNi3, koyu siyah renkli bolgelerin ise
gozenek oldugu diisiiniilmektedir. 500°C’de sinterlenmis kompozit malzemeye gore
daha az siyah bolge icermesi, gozenekliligin daha az oldugunu gostermektedir. Resim
4.10b’de Akimsiz Ni kaplama uygulanmig WC-ALI tozlarinin 500°C’de sinterlenmesi ile
elde edilmis seramik-metal kompozit malzeme goriilmektedir. Ac¢ik renkli bolgelerin
Al, daha koyu gri renkli bolgelerin ise WC ve mavimsi olan bolgelerin ise Ni, koyu
siyah renkli bolgelerin ise gbzenek oldugu diisiiniilmektedir. Sekil 4.10 incelendiginde
900°C’de sinterlenmis kompozit malzemeye gore, 500°C’de sinterlenmis kompozit
malzemenin daha fazla siyah bolge icermesi gozenekliligin daha fazla oldugunu

gostermektedir.
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a) (WC-ADNi 900°C b) (WC-AI)Ni 500°C
Resim 4.10 Akimsiz Ni kaplanmig tozlardan mikrodalga firinda, farkli sicakliklarda

sinterlenerek iiretilen (WC-AI)Ni kompozitinin optik mikroskop goriintiisii

4.3 WC-Fe-Ni sistemi

Bu kompozisyona ait caligsmalarda, ilk olarak WC, Fe ve Ni tozlar1 ile WC-Fe tozlarinin
Ni kaplanmasi ile elde edilmis tozlar, soguk olarak 20MPa (6000kg) altinda preslenerek

her kompozisyondan 10’ar adet numune iiretilmistir.

Kompozisyonda agirlikca, %35WC ve %35 Fe tozlarindan hazirlanan karigimina
akimsiz Ni kaplama islemi gerceklestirilmistir. Kaplama sonrasi numunenin SEM
fotografi Resim 4.11°de goriilmektedir. Akimsiz Ni kaplama islemi sonrasinda, WC-Fe
tozlarinda kaplamanin gerceklesip gerceklesmedigi SEM analizi ile incelenmistir. SEM
analizinde, WC-Fe tozlar {izerinde Ni partikiilleri oldugu gozlenmistir. Resimde
goriilen koyu renkli bolgeler, akimsiz Ni kaplanmis tozlarin preste sikistirilmasindan
kaynaklanmaktadir. Resim 4.11b’de parcaciklarin kenar kisimlarinda, daha acik renkli
ince bir tabaka bulundugu goriilmektedir. Bu ince tabaka, kaplama kalinligr hakkinda

bilgi vermektedir.
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(a) (b)

Resim 4.11 Akimsiz Ni kaplanmig WC-Fe tozlarinin SEM goriintiisii

Sekil 4.25°de Akimsiz Ni kaplanmis WC-Fe tozlarindan, noktasal EDX analizi
yapilmistir. Analiz ‘+’ isaretinin bulundugu noktadan alinmistir. Analiz sonucuna gére
‘+’isaretinin bulundugu noktada Ni kaplanmis Fe parcaciginin bulundugu sdylenebilir.
EDX analizinde goriilen daha kiigiik parcaciklarin ise Ni kaplanmig WC parcaciklari

oldugu diisiiniilmektedir.

UL

AKU-TUAM 5 ° w

Sekil 4.25 Akimsiz Ni kaplanmig WC-Fe tozunun EDX analiz grafigi

Sekil 4.26’da %35WC-%35Fe-%30N:i toz karisimina ait XRD analiz sonucu verilmistir.
Grafikte WC, Fe ve Ni tozlarina ait piklerin oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.26 WC-Fe-Ni tozlarinin XRD analiz grafigi

WC-Fe-Ni sisteminde malzeme kompozisyonu agirlikca %35WC, %35Fe ve %30Ni

olacak sekilde toz karisimlar1 ve %30Ni kaplama yapilmis %35WC, %35Fe tozlarindan

kompozitler tiretilmistir. Akimsiz Ni kaplama yapilmig (WC-Fe) tozlarindan 800°C’ de

tip firinda sinterlenerek elde edilen seramik-metal kompozit numunesinin SEM analiz

sonucu Resim 4.12 de verilmistir. SEM fotografinda gézenekli bir yap1 goriilmektedir.

Parcaciklar birbiri ile biitiinleserek tane biiyiimesi olusmus, tane sinirlar1 fotograftan

goriilebilmektedir. Ayrica mikro yapida gozeneklerde bulunmaktadir. Sinterleme

sicakliginin  (800°C) diisiikk olmasi sebebiyle, sinterlemenin tam gerceklesmedigi

goriilmektedir.

Detector=SE1  HMag= 3.00KX
v

Detector=SE1  Hag= 5.00KX
IProbe= 162pA EHT=2000K AKU-TUAM Y

IProbe= 139pA EHT=2064K AKU-TUAM

(b)

Resim 4.12 Akimsiz Ni kaplanmig WC-Fe tozlariin tiip firinda 800°C’de sinterlenerek

tiretilen kompozitinin SEM goriintiisii
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Kaplama yapilmadan 800 °C’ de sinterlenen WC-Fe-Ni tozlarindan elde edilen seramik-
metal kompozit numunesinin SEM analiz sonucu Resim 4.13’de verilmistir. SEM
fotograflar1 incelendiginde tanelerin homojen olmadigi ve boyutlarmin farkli oldugu
goriilmektedir. Sinterleme sicakliinin diisiik oldugu bu fotograflarda taneciklerin

birbirine zayif baglandig: ve sinterlemenin tamamlanmadig goriilmektedir.

IProbe= 46pA EHT =21 AKU-TUAM

(b)
Resim 4.13 WC-Fe-Ni tozlarinin tiip firinda 800°C’de sinterlenerek iiretilen

kompozitinin SEM goriintiisii

Akimsiz Ni kaplanmig tozlarin 1200 °C’de sinterlenmesi ile iiretilen kompozit
numunenin SEM analiz sonucu Resim 4.14’de verilmistir. SEM fotograflarinda taneler
aras1 boyun olustugu taneciklerin birbirine daha siki baglandigi goriilmektedir (Sekil
4.14). Akimsiz Ni kaplanmig tozlarla iiretilen kompozit numune 1200°C’de en yiiksek
mukavemet olan 55,2MPa olarak oOlciilmiistir. Kaplanmamis tozlardan iiretilen
kompozit numunede ise aymi sicaklikta basma dayammmi 454MPa olarak

gerceklesmistir.
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(b)
Resim 4.14 Akimsiz Ni kaplanmig WC-Fe tozlarinin tiip firinda 1200°C’de

sinterlenerek iiretilen kompozitinin SEM goriintiisii

Akimsiz Ni kaplama yapilarak 900°C’de mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen
seramik-metal kompozit numunesinin SEM analiz sonucu Resim 4.15 de verilmistir.
Fotografta goriildiigii lizere taneciklerin bag olusturdugu goriilmektedir. G6zenekli bir

mikroyap1 goriilmektedir.

Detector = SE1 L

Detector = SE1

IProbe= 96pA El v AKU-TUAM |Probe

(b)
Resim 4.15 Akimsiz Ni kaplanmig WC-Fe tozlarinin mikrodalga firinda 900°C’de

sinterlenerek iiretilen kompozitinin SEM goriintiisii

Akimsiz Ni kaplanarak 1200°C’ de sinterlenerek iiretilen seramik-metal kompozit

numunesinin SEM analiz sonucu Resim 4.16’da verilmistir. SEM fotograflari
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incelendiginde tanelerin boyutlarinin 800°C’de sinterlenmis kompozit numuneye gore
daha biiyiik boyutta oldugu goriilmektedir. Fotograflarda taneciklerin birbirine daha
giiclii baglandigr ve sinterlemenin diisiik sicakliga gore daha iyi saglandigi

goriilmektedir.

AKU-TUAM

(b)
Resim 4.16 WC-Fe-Ni tozlari tiip firinda 1200°C’de sinterlenerek iiretilen kompozitinin
SEM goriintiisii

Kaplanmamis tozlardan 900°C’de mikrodalga sinterlenerek {iiretilen seramik-metal
kompozit numunesinin SEM analiz sonucu Resim 4.17’de verilmistir. SEM fotografina
bakildiginda mikrodalga sinterleme uygulanan kompozitin gézenekliliginin azaldigi

goriilmektedir.

AKU-TUAM AKU-TUAM

(@) (b)
Resim 4.17 WC-Fe-Ni tozlar1 mikrodalga firinda 900°C’de sinterlenerek iiretilen

kompozitinin SEM goriintiisii
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‘(WC-Fe)Ni kompozitinin EDX analiz sonuclarina bakildiginda kaplamada kullanilan
WC, Fe, O ve Ni elementleri tespit edilmistir. Fotografta tanecikler aras1 boyun olugsmus

ancak son agsamaya gelmedigi gozlenmektedir. Bu numune icin EDX sonuglar1 Sekil

4.27°de verilmistir.
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Sekil 4.27 Akimsiz Ni kaplanmis WC-Fe tozlar tiip firinda 1200°C’de sinterlenerek

tiretilen kompozitin EDX analizi

WC-Fe-Ni kompozitinin EDX analiz sonuglarina bakildiginda W, C, Fe O ve Ni

elementleri tespit edilmistir. Bu numune icin EDX sonuclar1 Sekil 4.28’de verilmistir.

<
“ ] c Fe|
@

AKU-TUAM

Sekil 4.28 WC-Fe-Ni tozlart tiip firinda 1200°C’de sinterlenerek iiretilen kompozitin
EDX analizi
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Akimsiz Ni kaplanmis (WC-Fe) tozlardan iiretilen kompozit malzemelerin yogunluk
degisim grafigi Sekil 4.29°da verilmistir. Tiip firinda sinterlenen numunelerin
yogunluklarinin sicakliga bagh olarak artig1 goriilmektedir. Hesaplanan teorik yogunluk
10.83gr/cm’ olarak bulunmustur. Kaplamaksizin iiretilen kompozit numunede ise en
yiiksek yogunluk 1200°C’de 6,92gr/cm’ elde edilmistir. Yogunluk artis1 ile kompozitin
basma mukavemetinin de arttigi goriilmektedir. Akimsiz Ni kaplanmig (WC-Fe)
tozlarindan iiretilen kompozit malzemelerin sinterleme 6ncesi 6,82gr/cm3 olan yogunluk
sinterleme sonras1 7,38 gr/cm3 olarak bulunmustur. Kaplanmamis tozlardan iiretilen
kompozitlerde en yiiksek yogunluk 1000°C’de elde edilmistir. Akimsiz Ni kaplanarak
tiretilen kompozit malzeme, %68 yogunlukta sinterlenmistir. Kati hal sinterlemesi

gerceklestiginde elde edilen kompozit yogunlugu torik yogunlugun altinda kalmistir.

7,4 .
7,2 /_’_/_;_(/——‘
7 . . [
E, 6,8 -
) - =
< 6.6 -
=2
% 6,4 -
3 g -
S 6.2 = (WC-Fe)Ni kaplanmis
¢ WC-Fe-Ni kaplanmamis
6 I I I I I I I
800 900 1000 1100 1200
Sicaklik (2C)

Sekil 4.29 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen WC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga bagh
yogunluk degisim grafigi

Akimsiz Ni kaplanmigs (WC-Fe) tozlarina ait sinterleme oncesi yogunluklari 6,42gr/cm3
olarak hesaplanmistir. Sekil 4.30’da sinterleme sonrast yogunluk-sicaklik degisim
grafigi verilmistir. Sinterleme sonrasi sicaklikla orantili olarak yogunluklarin arttigi
gozlenmistir. Akimsiz kaplama yapilmaksizin hazirlanan tozlarin sinterleme oncesi
yogunluklar 7.25gr/cm’ olarak sabittir. Kaplama yapilmaksizin iiretilen ve mikrodalga

firnda sinterlenen kompozit malzemelerin  yogunlugu 900°Cde  7,85gr/cm’
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hesaplanmistir. Bu kompozit malzeme ise %72 yogunlukta sinterlenmistir. Akimsi1z Ni
kaplanmis tozlardan iiretilen kompozit numunelerin yogunlugu ise 900°C de 7,54gr/cm3
hesaplanmistir. Bu kompozisyonda da Akimisiz Ni kaplanarak iiretilen kompozit
numunelerin yogunluk degerleri kaplama yapilmaksizin iiretilen numunelere gére daha
yiiksektir. Mikrodalga firinda sinterlenmis kompozit malzemeler daha kisa siirede ve
diisiik sicaklikta sinterlenmesine ragmen konvansiyonel tiip firinda sinterlenmis

numunelere gore daha yiiksek yogunlukta sinterlenmistir.
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Sekil 4.30 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen WC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga
bagl yogunluk degisim grafigi

WC-Fe-Ni kompozisyonuna ait yiizde agirlik kaybr grafigi Sekil 4.31°de verilmistir.
Yiizde agirlik kaybr sicaklikla artmistir. Kaplanmis tozlarla iiretilen kompozit
numunelerdeki agirlik kaybi kaplanmig tozlarla iiretilen numunelere gore her sicaklikta
daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Yiizde agirlik kaybindaki artig sinterlemenin daha

iyi gerceklestigini gdstermektedir.
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Sekil 4.31 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen WC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga bagh

agirlik degisim grafigi

Sekil 4.32’de yiizde agirlhik degisimi grafigi akimsiz kaplanmis ve kaplanmamis
numuneler i¢in verilmistir. Kaplanmig ve kaplanmamis numunelerde de yiizde agirhik

artist meydana gelmistir.
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Sekil 4.32 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen WC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga
bagh agirlik degisim grafigi
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Sekil 4.33’de Basma mukavemeti - sicaklik grafigi verilmistir. Kaplanmis numunede en
yiilksek basma dayanimi 1200°C’de 55,2MPa olarak Olcitilmiistiir. Kaplanmamis
numunede ise en yiiksek basma dayanimi ayni sicaklikta 45,4MPa olarak ol¢iilmiistiir.
Kaplamadan iiretilen kompozit numunemin kaplanarak iiretilen numuneye gore daha

diisiik g6zlenmistir.
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Sekil 4.33 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen WC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga bagh

basma mukavemeti degisim grafigi

Sekil 4.34’de Sicakhiga bagh olarak basma mukavemetinin degisim grafigi verilmistir.
Basma mukavemetinin sicaklikla arttigi gozlenmistir. Ozellikle 800°C ve 900°C’lerde
mukavemet hizli bir artiy gostermistir. Kompozite ait en yiiksek basma dayanimi
900°C’de 36,2MPa oldugu goriilmektedir. Grafikte kaplanmis kompozit numunenin
kaplanmamis numuneye gore daha yiiksek oldugu goriilmektedir (Sekil 4.34).
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Sekil 4.34 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen WC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga

bagli basma mukavemeti degisim grafigi

Sekil 4.35’de Akimsiz Ni kaplanmig WC-Fe tozlar1 ile WC-Fe-Ni tozlarinin karigimi ile
iretilen seramik-metal kompozit numulerin sinterleme sicakliklarina gore ortalama
sertlik degerleri verilmistir. Cizelgeye gore kaplanmis ve kaplanmamis tozlarla iiretilen
kompozit numuneler i¢inde en yiiksek sertlik degeri 1200°C’de kaplanmis tozlardan
tiretilen kompozitte ortalama 251HB olarak oOlgiilmiistiir. Kaplanmamis tozlardan

tiretilen kompozit numunenin ise ortalama degeri 150HB olarak bulunmustur.
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Sekil 4.35 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen WC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga bagh

sertlik degisim grafigi
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Sekil 4.36’da Mikrodalga sinterlenmis WC-Fe-Ni kompozit numunelerin sicakliga bagh
sertlik degisim grafigi goriilmektedir. Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan {iretilen
kompozit numunlerin sertlik degerleri kaplanmamis tozlarla {iretilmis numunelere gore
daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan iiretilen kompozit
numunelerde en yiiksek sertlik degerine 900°C’de 237,2HB sertlik degeri bulunmustur.

Kaplanmamis numunede ise 900°C’de 84HB sertlik degeri bulunmustur.
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Sekil 4.36 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen WC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga
bagl sertlik degisim grafigi

Akimsiz Ni kaplanmig(WC-Fe) tozlarinin 1200°C’de tiip firinda sinterlenmesi ile
tiretilen kompozite ait XRD sonucu Sekil 4.37°de verilmistir. Grafige gore, tiip firinda
sinterleme sonucunda WC+FeNi kompoziti olustugu goriilmektedir. WC-Fe-Ni tozlarin
karisimi ile ayn1 sicaklikta sinterlenerek elde edilen numunenin XRD analiz grafigi de

benzer pikler vermistir. Bu numunede de WC+FeNi kompoziti olustugu goriilmektedir

(Sekil 4.37).

103



] Fahi [Group:Standard, Data:564] Z05
1500
1000

Femi

so0 | W

] Femi

Wilinc
] W
J 5 WC
O ""I""|""I""|""I""|""I""|""I""|""I""|""I""|""I""
10 20 30 40 =] 1] 70 a0 an

Theta-2Theta (deg)
Sekil 4.37 Akimsiz kaplanmis WC-Fe tozlarindan tiip firrmda 1200°C’de sinterlenerek

iretilen kompozitin XRD analiz grafigi

WC-Fe-Ni kompozisyonundan 1200°C’de tiip firinda sinterlenerek iiretilen kompozite
ait XRD sonucu Sekil 4.38’de verilmistir. Akimsiz Ni kaplama yapilarak {iiretilen
numunenin XRD sonuglar1 ile karsilastirildiginda, pik siddetlerinde c¢ok kiigiik

farkliliklar bulundugu ve WC+FeNi fazlarinin olustugu goriilmektedir.
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Sekil 4.38 WC-Fe-Ni tozlarindan tiip firinda 1200°C’de sinterlenerek iiretilen
kompozitin XRD analiz grafigi
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Resim 4.18’de Akimsiz Ni kaplanmig (WC-Fe) tozlari ve WC-Fe-Ni tozlarinin
karistirilmas1  sonrast 1200°C’de tiip firinda sinterlenmis numunelerin resimleri
goriilmektedir. Resim 4.18 incelendiginde, akimsiz Ni kaplanmig ve kaplanmamig
tozlardan iretilen kompozit numunelerin sinterlendigi goriilmektedir. Sinterleme
sonrasi, metal tozlarimin seramik tozlarimi 1slatma problemi ve numunenin sismesi gibi

bir durumla karsilagilmamustir.

(a) (b)
Ni Kaplanmig Kaplanmamis

Resim 4.18 Tiip firinda 1200°C’de sinterlenerek iiretilen WC-Fe-Ni kompozitlerin
resmi

Sekil 4.39°’da Akimsiz Ni kaplanmig (%35WC -%35Fe) tozlarinin XRD analiz grafigi
verilmigtir. Grafikte WC ve Fe tozlarma ait piklerin yaminda Ni piklerinin de oldugu

goriilmektedir. Bu sonu¢ kaplamanin gerceklestigini gostermektedir.
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Sekil 4.39 Akimsiz Ni kaplanmigs WC-Fe tozunun XRD analiz grafigi

Sekil 4.40°da %35WC-%35Fe-%30Ni toz karisimina ait XRD analiz sonucu verilmistir.
Grafikte WC, Fe ve Ni tozlarma ait piklerin oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.40 WC-Fe- Ni tozunun XRD analiz grafigi
Sekil 4.41°de 900°C’de akimsiz Ni kaplanarak mikrodalga firinda sinterlenmis

(%035WC-%35Fe)-%30Ni kompozitinin XRD analiz sonucu goriilmektedir. Grafikte
WC piklerinin yaninda FeNi fazina ait pik de goriilmektedir.
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Sekil 4.41 Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan mikrodalga firinda 900°C’de sinterlenmis
(WC-Fe)Ni kompozitinin XRD analiz grafigi

Sekil 4.42°de %35WC-%35Fe-%30Ni tozlarimin karigtilmast ve mikrodalga firinda
500°C’de sinterlenme sonrasi tiretilen kompozite ait XRD analiz sonucu goriilmektedir.

WC piklerinin yam sira FeNi ve FesNi fazina ait piklerin de bulundugu gézlenmektedir.
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Sekil 4.42 Mikrodalga firinda 500°C’de sinterlenmis WC-Fe-Ni kompozitinin XRD

analiz grafigi

107



Resim 4.19°de Akimsiz Ni kaplama uygulanmis WC-Fe tozlarinin, 900°C’de
mikrodalga sinterlenmesi ile elde edilmis seramik-metal kompozit numunenin 1kX
optik fotografi goriilmektedir. Acik renkli bolgelerin Ni, gri renkli bolgelerin Fe ve
koyu gri olan bolgelerin WC, siyah renkli bdolgelerin ise gozenek oldugu
diisiiniilmektedir. 500°C’de mikrodalga firinda sinterlenmis kompozit numunenin,
Resim 4.20’de goriilen numunenin optik resmine gore daha az siyah bolge igermesi,
sinterlemenin daha iyi oldugunu ve gozenekliligin azaldigin1 gostermektedir (Resim

4.19).

Resim 4.19 Akimsiz Ni kaplanmis WC-Fe tozlarindan mikrodalga firinda 900°C’de

sinterlenmis kompozitin optik mikroskop goriintiisii

Resim 4.20’de Akimsiz Ni kaplama uygulanmig WC-Fe tozlariin 500°C’de mikrodalga
firnda sinterlenme ile elde edilmis seramik-metal kompozit numunenin 1kX optik
fotograf1 goriilmektedir. Acik renkli bolgelerin Ni, gri renkli bolgelerin Fe ve koyu gri
olan bolgelerin ise WC, siyah renkli bolgelerin ise bosluk oldugu diisiiniilmektedir.
500°C’de mikrodalga firinda sinterlenmis kompozit numunenin Resim 4.19°daki (WC-
Fe)Ni kompozitine gore daha fazla siyah bolge icermesi, gozenekliligin fazla oldugunu
gostermektedir.  Sinterleme  sicakliginin  diisik  olmasi  sinterlemenin  iyi

gerceklesmedigini gostermektedir.
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Resim 4.20 Akimsiz Ni kaplanmig WC-Fe tozlarindan mikrodalga firinda 500°C’de

sinterlenmis kompozitin optik mikroskop goriintiisii

4.4 SiC-Fe-Ni Sistemi

Akimsiz Ni kaplama sonrasi, SiC-Fe tozlarin SEM fotografi Resim 4.21°de verilmistir.
Akimsiz Ni kaplama islemi sonrasinda, SiC-Fe tozlarinda kaplamanin gerceklesip
gerceklesmedigi SEM analizi ile incelenmistir. SEM fotografinda goriildiigii tizere, SiC-
Fe pargaciklar1 iizerinde Ni partikiilleri oldugu ve tamamen Ni ile kaplanmadigi
goriilmektedir. SEM fotografindan SiC parcaciklarin {izerinde daha az Ni partikiilii
oldugu goriillmektedir. Fe parcaciklarinin daha fazla kaplanmasmin sebebi olarak

metaller lizerine kaplamanin daha kolay gerceklestigi diisiiniilmektedir.

(b)

Resim 4.21 Akimsiz yontem ile Ni kaplanan SiC-Fe tozlariin SEM goriintiisii
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Sekilde 4.43’de Akimsiz Ni kaplanmig SiC-Fe tozlarinin SEM goriintiisii ve EDX
analizi verilmistir. SEM fotografinda Fe tozlarin tam olarak Ni kaplandigi, SiC
tozlarinin ise ¢ok azinin Ni ile kaplandig1 goriilmektedir. EDX analizine gore Si, Fe, C,
O ve Ni elementlerinin bulundugu goriilmektedir. Ni pikinin bulunmasi, SiC ve Fe

tozlarinin Ni kaplandigim gostermektedir.

Si

3 KX P% LLWVJ[FE UN[IL T

Sekil 4.43 Akimsiz Ni kaplanmis SiC-Fe tozlarmin EDX analizi

Sekil 4.44°de SiC-Fe-Ni tozlarinin XRD analiz sonucu verilmistir. Grafikte SiC, Fe ve

Ni tozlarina ait piklerin oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.44 SiC-Fe-Ni tozlarimin XRD analiz grafigi
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Sekil 4.45°de Akimsiz Ni kaplanan SiC-Fe tozlarinin XRD analiz sonucu verilmistir.
Grafikte SiC ve Fe tozlarina ait piklerin yaninda, Ni piklerinin de oldugu goriilmektedir.

Ni piklerinin olmas1 SiC ve Fe tozlarinin Ni kaplandiginin gostermektedir.

Fe [Group:Standard, Data:582] [S1C-Fe) Ni

Sic

1000

500 _
J =ic|| Sic

| |
10 20 30 40 50 [=10] el 80 S0
Theta-2Theta [decg)

Sekil 4.45 Akimsiz Ni kaplanmig (SiC-Fe) tozlarinin XRD analiz grafigi

Akimsiz Ni kaplanmis (SiC-Fe) ve 1200 °C’ de tiip firinda sinterlenmis tozlardan elde
edilen seramik-metal kompozit numunin SEM analiz sonucu Resim 4.22°de verilmistir.
Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan iiretilen kompozit numune, daha homojen bir mikro
yapiya sahiptir. Ancak sicakligin artis1 ile ekzotermik reaksiyon sonucunda, Ni
taneciklerinin ergidigi ve Kkiiciik kiirecikler halinde kompozit numunenin yiizey

bolgesinde toplandig1 gézlenmistir.

Detector=SE1  HMag= Detector=SE1  Mag= 5.00KX

IProbe= 45pA EHT =21.80kV AKU-TUAM IProbe= 35pA EHT =22.00kV AKU-TUAM
p p

(b)
Resim 4.22 Akimsiz Ni kaplanmig SiC-Fe tozlarindan tiip firinda 1200°C’de

sinterlenerek iiretilen kompozitin SEM goriintiisii
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SiC-Fe tozlarmin akimsiz Ni kaplandiktan sonra, 600°C’de mikrodalga firinda
sinterlenmesi ile lretilen seramik-metal kompozit malzemenin, SEM analiz sonucu
Resim 4.23’de verilmistir. Kompozite ait SEM fotografinda, godzenekli mikroyap1
oldugu goriilmektedir. SiC taneciklerinin tam olarak Ni ile kaplanmadig fakat Fe
taneciklerinin Ni ile kaplandig1 goriilmektedir. Buna bagli olarak tanecikler arasinda
boyun olusmadigi ve mikro dalga sinterlemenin iyi gergeklesmedigi gozlenmektedir.
Basma dayaniminin diisiik olmast mikrodalga sinterlemenin iyi gergeklesmediginin

gostergesidir.

0KX
&y

07pA EHT=1800K AKU-TUAM

(@) (b)
Resim 4.23 Akimsiz Ni kaplanmig SiC-Fe tozlarindan mikrodalga firinda 600°C’de

AKU-TUAM

sinterlenerek iiretilen kompozitin SEM goriintiisii

Akimsiz Ni kaplanmig SiC-Fe tozlarinin, 1200°C’de tiip firinda sinterlenmis kompozit
malzemenin EDX analiz sonuglarina bakildiginda Si, C, Fe, O ve Ni elementleri tespit
edilmistir. Ni pikinin bulunmasi, kaplamamn gerceklestigini gostermektedir. Bu

numunenin EDX sonuclar1 Sekil 4.46’da verilmistir.

Pulses/ey.
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C

Si Fe Ni
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Sekil 4.46 Akimsiz Ni kaplanmis SiC-Fe tozlarindan tiip firinda 1200°C’de

sinterlenerek iiretilen kompozitin EDX analizi
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SiC-Fe-Ni tozlarmin karistirilmasi sonrast 1200°C’de tiip firinda sinterlenerek elde
edilen seramik-metal kompozit numunesinin, SEM analiz sonucu Resim 4.24’de
verilmistir. Resimde taneler arasinda boyun olusumunun gerceklestigi gozlemlenmekle
birlikte, homojen olmayan gozenekli bir mikroyapr da goriilmektedir. Kaplanmamis
tozlardan iiretilen kompozitin 1200°C’deki SEM fotografinda, Ni tozlarmnin ergidigi
gozlenmektedir. SiC-Fe-Ni kompozisyona ait sinterleme sicakligi daha da arttirilirsa

1slatma problemi ile karsilagilmaktadir

Detector = SE1

IProbe= 50pA EHT=2 v AKU-TUAM

(b)
Resim 4.24 SiC-Fe-Ni tozlarinin tiip firinda 1200°C’de sintelenerek tiretilen

kompozitinin SEM goriintiisii

SiC-Fe-Ni tozlarinin karistirilmasi sonrast 900 °C’de mikrodalga firinda sinterlenerek
elde edilen seramik-metal kompozit numunesinin SEM analiz sonuglari Resim 4.25’de
verilmistir. SEM resimlerinde, SiC tanecikleri keskin koseli iri tanecikler olarak
goriilmektedir. Fe-Ni tanecikleri ise SiC taneciklerini birbirine baglayan matris yapiy1
olusturmaktadir. Akimsiz Ni kaplama yapmanin, sinterlemeyi kolaylastirdigr ve

kompozit malzemenin basma mukavemetini arttirdig1 gézlenmistir.
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(b)
Resim 4.25 Mikrodalga firinda 900°C’de sinterlenmis SiC-Fe-Ni kompozitinin SEM

gorluntusi

SiC-Fe-Ni tozlarinin karistirtlmast sonrast 1000 °C’de tiip firinda sinterlenerek elde
edilen seramik-metal kompozit numunesinin, SEM analiz sonucu Resim 4.26’da
verilmigstir. SiC-Fe-Ni parcaciklari aras1 bag olustugu ve parcacik boyutlarinin bélgelere
gore degistigi goriilmektedir. Uretilen kompozit malzeme homojen olmayan bir
mikroyap1 icermektedir (Resim 4.26). Bu durum, iiretilen kompozit malzemenin diisiik

mekanik ozellikler sergilemesine sebep olmaktadir.

Detector=SE1  Hag
IProbe=_ 55pA EHT

Detector = SE1

AKU-TUAM

(b)
Resim 4.26 Tiip firinda 1000°C’de sinterlenen SiC-Fe-Ni kompozitinin SEM goriintiisi

Sekil 4.47°de SiC-Fe-Ni kompozisyonuna ait kompozit malzemelerin, yogunluk
degisim grafigi verilmistir. Kompozisyona ait teorik yogunluk 7,O7glr/cm3 olarak
hesaplanmistir. Akimsiz Ni kaplama yapilarak iiretilen kompozit numunenin yogunluk
artist 800°C’de 4,4 gr/cm’ olarak hesaplanmistir. Sicaklik artisina bagli olarak,

yogunlukta bir azalma goriilmektedir. Kaplama yapilmaksizin tozlarin karistirilmasi ile
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tiretilen SiC-Fe-Ni kompozitinin yogunluk degisim grafigine gore, yogunluk 800°C’de
4,43 gr/cm3 olarak hesaplanmustir. (SiC-Fe)Ni kompozitinin sicakliga bagli olarak
yogunlukta bir azalma godzlenmistir. Konvansiyonel tiip firinda sinterlenerek iiretilen
kompozit numuneler, bu kompozisyonda %62 yogunlukta sinterlenmistir.
Konvansiyonel firinda sinterlenmis numunelerde, metal tozlarinin SiC tozlarini 6zellikle
yiiksek sicakliklarda 1slatmadig goriilmiistiir. Fe-Ni faz diyagramina gore, 1137°C’nin
tizerindeki sicaklikta Fe-Ni tozlar1 eridigi i¢in, SiC tozlarini 1slatma problemi olusturur.
Fe-Ni alagimi, kompozit numunenin yiizeyinde damlacik olusturmaktadir (Resim 4.27).
Literatiirde yapilmis c¢aligmalar bakildigin,da SiC 1slatma problemime karsi Cu
tozlarinin kullamildig goriilmiistiir (Rado ve ark., 2000)

3,4 = (SiC-Fe)Ni kaplanmis

Yogunluk (gr/cm?)

¢ SiC-Fe-Ni kaplanmamig

800 900 1000 1100 1200
Sicaklik (2C)

Sekil 4.47 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen SiC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga bagh
yogunluk degisim grafigi

Sekil 4.48’de Mikrodalga sinterlenmis malzemelerin, yogunluk-sicaklik degisim grafigi

verilmistir. Kaplanmamis kompozit numunede sinterleme sonrasi en yiiksek yogunluk

900°C’de 4,6gr/cm3 hesaplanmistir. Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan iiretilen numune
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yogunluklari, kaplanmamis tozlardan {iiretilen numune yogunluklarina gore daha
yiiksektir. Akimsiz Ni kaplanmis SiC-Fe tozlariin 900°C’de sinterlenmesi ile iiretilen
numunede en yiiksek yogunluk 4,9gr/cm3 olarak hesaplanmigtir. Mikrodalga firinda
iretilen kompozit numuneler, bu kompozisyonda %69 yogunlukta sinterlenmistir.
Mikrodalga sinterleme ile 1slatma problemi ortadan kaldirilmis aynm1 zamanda tiip firina
gore diisiik sicaklikta ve kisa sinterleme siiresinde, daha yiiksek yogunlukta sinterleme
gerceklesmistir.. Bu kompozisyonda da mikrodalga sinterlemenin avantaji yogunluk,

basma dayanimi ve sertlik degerlerinde goriilmektedir.
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Sekil 4.48 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen SiC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga
bagli yogunluk degisim grafigi

SiC-Fe-Ni kompozitinin sicaklia bagl agirlik degisim grafigi Sekil 4.49°da verilmistir.
Sicaklik artik¢a, ylizde agirlik kaybi artmaktadir. Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan
tiretilen kompozit numunede 1100°C’de en yiiksek ylizde agirlik kaybi yiizde -0,99
olarak hesaplanmistir. Kaplanmamis tozlardan iretilen kompozit numunede ise

1200°C’de agirlik kaybi yiizde -0,44 olarak hesaplanmistir.
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Sekil 4.49 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen SiC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga bagh
agirlik degisim grafigi
Sekil 4.50’de SiC-Fe-Ni kompozitinin ylizde agilik kaybr grafigi kaplanmis ve
kaplanmamis numuneler icin verilmistir. Kaplanmis numunede yiizde agirlik kayb,
sicaklikla dogru orantili olarak artmaktadir. Kaplanmamis numunede ise yiizde agirlik

kaybi, kaplanmig numuneye gore daha diisiik oranda meydana gelmistir.
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Sekil 4.50 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen SiC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga
bagh agirlik degisim grafigi
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Sekil 4.51°de SiC-Fe-Ni sistemine ait kompozitlerin basma mukavemeti-sicaklik grafigi
verilmistir. Akimsiz Ni kaplanmig ve kaplanmamis tozlardan iiretilen kompozit
numunelerde en yiiksek basma mukavemeti, 1200°C’de gozlenmistir. Kaplanmig
tozlarla {iiretilmis kompozit numunenin maksimum basma dayanimi, 18,8MPa ve
kaplanmamis tozlarla iiretilen numunede ise basma dayanimi 13,84MPa ol¢iilmiistiir.

Kaplamanin basma dayanimindaki avantaji bu kompozisyonda da goriilmektedir.
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Sekil 4.51 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen SiC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga bagh

basma mukavemeti degisim grafigi

Sekil 4.52’de Mikrodalga sinterlenmis SiC-Fe-Ni sistemine ait kompozitlerin, sicakliga
bagli basma mukavemetinin degisimi goriilmektedir. Kaplanmis tozlarla {iretilen
kompozit malzemenin basma dayanim 14,48MPa Olciilmiistiir. Kaplanmamis tozlarla
iretilen numunede ise 4,8MPa olarak oOlciilmiistiir. Kaplanmig tozlardan iiretilen
kompozit numunlerin basma dayanimimin kaplanmamis tozlarla iiretilen kompozit

numuneye gore daha yiiksek oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.52 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen SiC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga
bagli basma mukavemetinin degisimi

Sekil 4.53’de SiC-Fe-Ni kompozisyonunda akimsiz Ni kaplanmis ve kaplanmamis
tozlardan sinterlenerek iiretilen kompozit numunelerin sertlik degerleri goriilmektedir.
Akimsiz Ni kaplanmis tozlardan iiretilen numunelerin sertlik degerlerinin, kaplanmamais
tozlarla iiretilen kompozit numunelere gore daha yiiksek oldugu gozlenmistir. En
yiiksek sertlik degeri, kaplanmig tozlarla iiretilen kompozit numunede 1200°C’de
350,6HB olarak elde edilmistir. Geleneksel yolla iiretilmis kompozit numunede ise
sertlik degeri 275,3HB olarak elde edilmistir.
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Sekil 4.53 Tiip firinda sinterlenerek iiretilen SiC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga bagh
sertlik degisim grafigi
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Sekil 4.54’de Akimsiz Ni kaplanan SiC-Fe tozlar1 ile SiC-Fe-Ni tozlarinin karigimindan
iretilen seramik-metal kompozit numunelerin, sinterleme sicakliklarina goére ortalama
sertlik-sicaklik degisim grafigi verilmistir. Grafikte Ni kaplanmis tozlarla {iiretilen
kompozit numuneler icinde en yiiksek sertlik degeri 700°C’de ortalama 235HB
Olciiliirken, kaplanmamis tozlardan {iretilen kompozit malzemenin ise 700°C’de
ortalama 149HB olarak Olclilmiistiir. SiC-Fe tozlarinin Ni kaplanmasi sertlik

degerlerinde de belirgin bir artig saglamistir.

250
.
.
200 -
e .
—~ 150 - .ﬂ_”’_'_’_’_._?_,_,_'d—'—f—'-—__‘
)
z
=
£ 100
[
(0]
50 - : :
¢ (SiC-Fe)Ni Kaplanmis
m  SiC-Fe-Ni Kaplanmamisg
0
500 600 700 800 900
Sicaklhk ¢C

Sekil 4.54 Mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen SiC-Fe-Ni kompozitlerin sicakliga
bagl sertlik degisim grafigi

Sekil 4.55’de Akimsiz Ni kaplanmig (%20 SiC -%50Fe)%30Ni kompozisyonundan
1200°C’de sinterlenerek iiretilen kompozite ait XRD sonucu verilmistir. Grafige gore
sinterleme sonucunda, FeNi kompoziti olustugu goriilmektedir. Kaplama yapilmaksizin
tozlarin karisimi ile aym sicaklikta sinterlenerek elde edilen kompozit numunenin XRD
analiz grafigi de birbirine benzemektedir. Bu numunede de FeNi kompoziti olustugu

goriilmektedir (Sekil 4.55).
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Sekil 4.55 Akimsiz Ni kaplanmis (SiC-Fe) tozlarinin tiip firinda 1200°C’de elde edilen

kompozitin XRD analiz grafigi

Sekil 4.56 da Akimsiz kaplanmis tozlarmm 900°C’de mikrodalga firinda sinterleme

sonrast liretilen kompozitin XRD analiz sonucu verilmistir. Sekilde SiC pikleri olustugu

goriilmektedir. Fe ve Ni tozlarinin olusturdugu piklerin, sinterleme sonras1 FeNis; fazina

ait piklere doniistiigii gozlenmektedir. Mikrodalga firinda sinterleme sonras1 SiC+FeNis;

kompoziti tiretilmistir.
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Sekil 4.56 Mikrodalga firinda 900°C’de sinterlenerek iiretilen kompozitin XRD analiz

yapilmig  agirlikca

%20S1C-%50Fe

kompozisyonundan, 1200°C’de sinterlenerek iiretilen kompozite ait XRD analiz sonucu
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verilmistir. Grafige gore, sinterleme sonucunda SiC+FeNi kompozitinin olustugu

goriilmektedir.
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Sekil 4.57 Tiip firinda 1200°C’de sinterlenerek iiretilen kompozitin XRD analiz grafigi
Resim 4.27°de Akimsiz Ni kaplama yapilmig SiC-Fe tozlarinin 1200°C ve 1300°C de

tip firinda sinterlenmesi ile iiretilen numunelerin fotografi goriilmektedir. Seramik-

metal kompozit iiretiminde, sik¢ca rastlanan bir problem olarak ortaya c¢ikan islatma

problemi bu numunede goriilmektedir. Metal elementlerin kendi arasinda bilesik

olusturarak, seramik tozlar1 arasinda baglayici rol oynamasi beklenir. Zaman zaman da

Resim 4.27°‘de goriildiigli gibi metal eriyigin ylizeyde toplanmasiyla sinterleme

gerceklestirilemez.

a)1200°C Kaplanmig

2

(SIC-Fe)Ni
1300C

b)1300°C Kaplanmis

Resim 4.27 Akimsiz Ni kaplanarak tiip firinda sinterlenen (SiC-Fe)Ni kompozitinin

fotografi
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Akimsiz Ni kaplanmig tozlarin 1200°C’de sinterlenmesi ile iiretilen malzemenin EDX
analiz sonuclar1 Sekil 4.58°de verilmistir. Analiz sonuglar1 bakildiginda, kaplamada

kullanilan Si, C, Fe ve Ni elementleri bulundugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.58 SiC-Fe-Ni tozlarindan tiip firinda 1200°C’de sinterlenerek iiretilen
kompozitin EDX analizi
Fe-Ni eriyigi icin EDX sonuglar1 Sekil 4.59’da verilmistir. Yiizeyde toplanan Fe-Ni
metal eriyigin EDX analiz sonuclarina bakildiginda C, Fe O ve Ni elementleri tespit
edilmistir. Si elementine metal eriyik bolgede rastlanmamistir. SEM fotografinda yiizey

gozenekliginin olmamasinin sebebi Fe ve Ni tozlarimin erimesi ve intermetalik

olusturmalaridir.
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Sekil 4.59 Akimsiz Ni kaplanmis SiC-Fe tozlarindan tiip firinda 1200°Cde sinterlenmis

numunede metal eriyik bolgesinin EDX analizi
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Resim 4.28’de Akimsiz Ni kaplanmis (SiC-Fe)Ni ve kaplanmamis SiC-Fe-Ni tozlarinin
1200°C sinterlenmis resimleri goriilmektedir. Resim 4.28-a‘da Ni kaplanmis tozlardan
iretilen kompozit numune goriilmektedir. Numunenin iist kdsesinde, goriilen bir eriyik
kisim metal tozlarinin, seramik tozlarini 1slatmamasindan kaynaklanmaktadir. Islatma
problemini gidermek icin Co veya Cu kullanilabilir. Resim 4.28-b‘de ise ayni
kompozisyona ait kaplama yapilmaksizin SiC-Fe-Ni tozlarmin karisimi yapilarak
sinterlenme sonrasi resmi verilmistir. Bu kompozisyonda numune boyutunda artig
oldugundan sinterleme iyi gerceklesmemistir. Numunenin mukavemetinin de diisiik

oldugu gozlenmistir.

(a) (b)
Kaplanmis Kaplanmamis

Resim 4.28 Tiip firinda 1200°C’de sinterlenerek iiretilen SiC-Fe-Ni kompozit

numunelerin resmi

Resim 4.29°da Akimsiz Ni kaplama uygulanmig SiC-Fe tozlarinin 900°C’de
sinterlenmesi ile elde edilmis seramik-metal kompozit malzemenin mikroyap1 resmi
goriilmektedir. Acik renkli bolgelerin Ni, gri renkli bolgelerin SiC tanecikleri, koyu gri
renkli bolgelerin ise Fe, siyah renkli bolgelerin ise gozenek oldugu diisiiniilmektedir.
SiC taneciklerinin Ni ile tam kaplanmadigi, Fe taneciklerinin ise daha iyi kaplandigi

SEM fotografindan da gozlenmektedir.
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Resim 4.29 Akimsiz Ni kaplanmig SiC-Fe tozlarindan mikrodalga firinda 900°C’de

sinterlenmis kompozitin optik mikroskop goriintiisii

Resim 4.30’da Akimsiz Ni kaplama uygulanmig SiC-Fe tozlarinin 600°C’de
sinterlenmesi ile elde edilmis seramik-metal kompozit malzemenin mikroyapisi
goriilmektedir. Acik renkli bolgelerin Ni, gri renkli bolgelerin ise SiC tanecikleri, koyu
gri renkli bolgelerin ise Fe, siyah renkli bolgelerin ise gozenek oldugu diisiiniilmektedir

(Resim 4.30).

Resim 4.30 Akimsiz Ni kaplanmig SiC-Fe tozlarindan mikrodalga firinda 600°C’de

sinterlenmis kompozitin optik mikroskop goriintiisii
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4.5 Asinma testi

Urettigimiz kompozit malzemelerden bazilarna ASTM G99’a uygun olarak tasarlanan
bilye-disk cihazinda asinma testi uygulanmistir. Asinma testinde, 8mm c¢apinda AISI
52100 celik bilye kullanilmistir. Deney 5N yiik altinda, 0,3m/s kayma hizinda, 500m
yol boyunca Ni kaplanmig WC tozlarinin 1200°C’de tiip firinda sinterlenmis kompozite
uygulanmigtir. Asinma hacmi 1,92mm’ olarak hesaplanmigtir. Deney, kaplanmamais
WC-Ni tozlarinin homojen karisimindan iiretilen kompozit numuneye de uygulanmis ve

asinma hacmi 3,33mm’ olarak hesaplanmistir.

Resim 4.31 (WC)Ni kompozitinin aginma testinde kullanilan bilyenin asinma fotografi

Aginma testi, akimsiz Ni kaplanmig WC-Fe tozlarinin 1200°C’de tiip firinda
sinterlenmesi ile elde edilen kompozite uygulanarak, asginma hacmi 9,63mm’ olarak
hesaplanmigtir. WC-Fe-Ni tozlarinin homojen karigimindan iiretilen kompozitte ise
asinma hacmil2,43mm’ olarak hesaplanmistir. Asinma testi sonuglarina gére Akimsiz
Ni kaplama yapilmis numunelerin, kaplama yapilmadan iiretilen kompozit numunelere
gore asinma acgisindan daha direngli olduklar1 asinma testi yapilan her iki

kompozisyonda da tespit edilmistir.
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Resim 4.32 (WC-Fe)Ni kompozitinin aginma testinde kullanilan bilyenin aginma

fotografi
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S. GENEL SONUCLAR VE TARTISMA

Calismanin bu boliimiinde yapilmis olan deneysel calismalar ve bu deneysel
calismalardan elde edilen bulgular, literatiirdeki benzer calismalarla kiyaslanmistir.
Calismada {Uretilen kompozit malzemelerin, yine literatiirden referans alarak
endiistrinin degisik uygulama alanlarima uygunlugu tartisilmistir. Bu tartisma yapilirken
iretilmis olan kompozitlerin mekanik 6zellikleri, mikro yapilar1 ve fiziksel 6zellikleri

g6z 6niinde bulundurulmustur.

Deneysel caligmada kullanilan kompozisyonlar tezin 4. boliimiinde belirtildigi lizere
WC-Ni, WC-AI-Ni, WC-Fe-Ni, ve SiC-Fe-Ni olarak ele alinmustir. Uretim teknikleri

kullanilan metotlar ve diger detaylar yine ad1 gecen boliimde verilmistir.

Yukarida belirtilen tiim kompozisyonlar iki farkli sekilde sinterlemeye hazir hale
getirilmislerdir. Kompozisyonlar akimsiz Ni kaplanarak ve kaplama yapilmadan,
dogrudan tozlarin karigtiritlmasi ile hazirlanmistir. Calismada akimsiz Ni kaplamada,
kaplama banyosu olarak hidrazin hidrat banyosu; elde edilen Nikel’in saf olmasi

nedeniyle tercih edilmistir.

Literatiire bakildiginda bircok kaplama banyosu oldugu goriilmektedir. Ornegin;
Sharma ve arkadaglar1 ¢aligmalarinda Ni kaplama banyosunda sodyum hipofosfat
kullanarak WC’ii, Ni ile kaplamislar ancak kaplama sonrasi banyodan gelen fosforun
etkisi ile NizP bilesiginin WC tozlar1 iizerinde tabaka olusturdugunu gormiislerdir
(Sharma et all. 1998).

Chan ve arkadaslarmnin caligmalarinda Fe tozlarmin akimsiz Ni kaplamasi goze
carpmaktadir. Calismalarinda Nikel kloriir yerine Nikel siilfat (NiSO4.6H,0)
kullanmiglar ve kaplama banyosu olarak sodyum hipofosfati se¢cmislerdir. Kaplama
sonrast banyodan gelen fosfor 1100°C sinterleme sicakhiginda demir ve nikel ile bilesik

olusturarak (Fe,Ni);P yeni bir faz elde etmiglerdir.
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Literatiirde karsilastigimiz bu calismalarin sonuglarina bakildiginda, kaplama banyosu
seciminin sinterleme sonrasi elde edilecek kompozitler lizerinde onemli bir etkisinin
oldugu anlagilmaktadir. Bu ve benzeri birgok calisma hidrazin hidrat banyosunu tercih

etmemizde etkili olmustur

Yaptigimiz calismada kullanilan akimsiz Ni kaplama banyosunun kimyasal oranlari
Cizelge 3.5 de verilmistir. Cizelgede goriildiigii iizere kaplamada Nikel kloriir
(NiCL.6H,0) kullanilmis ve bu kimyasal banyodan sonra yaklasik 4gr NiCL,.6H.O’den 1
gr saf Ni elde edilmistir.

Kaplama tekniklerinden elektroliz yoluyla Ni kaplama endiistride sik kullanilan bir
teknik olup saf Ni c¢okelmesi gerceklesebilmektedir. Surender ve arkadaslarinin
elektroliz yoluyla yapmis olduklar1 nikel kaplama teknigi ile WC toz tanecikleri
iizerinde 0,2A/cm” akim kullanarak saf Ni cokelmesi saglamiglardir. Teorik olarak
hesaplama sonras1 %99 Ni ¢cokelmesi elde etmislerdir (Surender et all. 2004). Akimsiz
Ni kaplama banyosu, basit ve kontrollu olup endiistride de rahatlikla uygulanabilen
masrafsiz bir yontemdir. Elektroliz yoluyla kaplama ise biiyiik yatirimlar ve diizenekler

gerektiren maliyeti yiiksek bir yontemdir.

Kaplama yapildiktan sonraki asamada toz metaliirjisinde en ©6nemli asama olan
sinterleme gelmektedir. Calismada sinterleme, iki ayr1 firm kullanilarak yapilmistir.
Boliim 3’te detaylar1 verildigi iizere tiip firin ve mikrodalga firin tercih edilmistir.
Sinterleme sicaklig literatiir goz Oniinde bulundurularak tiip firinda 800°C, 900°C,
1000°C, 1100°C, ve 1200°C sicakliklar, mikrodalga firmda ise 500°C, 600°C, 700°C,
800°C, ve 900°C sicakliklar tercih edilmistir. Sinterleme esnasinda argon atmosferi
kullanilmis olup oksidasyon olusmasina engel olunmustur. Numune tiip firinda
belirlenen sinterleme sicakliginda iki saat tutulurken, mikrodalga firinda bir saat
tutulmast uygun goriilmiistiir. Sinterlemede mikrodalga firin tercih edilmesinin sebebi
kompozit iiretiminin kisa siirede ve diisiik enerji kullanilarak gerceklesmesidir. Bu bize
zaman tasarrufu saglamistir; tiip firrnda 1200°C’ ye 2 saatte ulasirken mikrodalga firinda

45 dakikada ulasilmistir (Sekil 3.5 ve Sekil 3.6). Arastirmacilar son zamanlarda
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mikrodalga sinterleme teknigini yukaridaki sebeplerden dolay: tercih etmektedirler (Luo

ve ark., 2008).

Sinterleme sonrasinda elde edilen numunelere uygulanan testlerin sonuglar1 Boliim 4’te

ayrintili bir sekilde verilmistir. Yapilan analizler sonrasinda deneysel caligmalardan elde

edilen bulgulardan en cok goze carpan degerler Cizelge 5.1 ve Cizelge 5.2 de

verilmigstir. Bu degerler her bir kompozisyonun kendi sistemi icerisinde irdelenmistir.

Cizelge 5.1 Tip firinda sinterleme sonuglari

Kaplama yapilmaksizin tiip firinda sinterleme

Kompozisyonlar Ozdireng Basma dayanim Sertlik (HB) Yogunluk (gr/cm’)
Q.mm?%m 10° (MPa)

WC-Ni 35,44 25,85 156 6,71
WC-AI-Ni 37,65 7,02 40,3 4,92
WC-Fe-Ni 38,24 454 150 6,92
SiC-Fe-Ni 39,18 13,84 275,3 4,43

Kaplanms tozlarin tiip firinda sinterleme
Kompozisyonlar Ozdireng Basma dayanim Sertlik (HB) Yogunluk (gr/cm’)
Q.mm?%m 10° (MPa)

(WO)Ni 28,44 72,55 267 7,92
(WC-ADNi 32,65 9,86 92,2 4,51
(WC-Fe)Ni 30,24 55,2 251 7,38
(SiC-Fe)Ni 32,18 18,8 350,6 4,44

Cizelge 5.2 Mikrodalga firinda sinterleme sonuglari

Kaplama yapilmaksizin mikrodalga firinda sinterlenen malzemeler

Kompzisyonlar Ozdireng Basma Mikrosertlik (HB) Yogunluk (gr/cm”)
Q.mm?*m 10° dayanimi (MPa)

WC-Ni 33,44 15,4 2159 7,45
WC-AI-Ni 33,65 13,2 40,2 6,86
WC-Fe-Ni 34,24 26,5 84 7,85
SiC-Fe-Ni 36,18 4,8 149 4,62

Kaplama yapilmms mikrodalga firinda sinterlenen malzemeler
Kompzisyonlar Ozdireng Basma dayanim Mikrosertlik (HB) Yogunluk (gr/cm’)
Q.mm?%m 10° (MPa)

(WO)Ni 24,57 27,0 432 7,44
(WC-ADNi 26,65 33,2 90,7 5,84
(WC-Fe)Ni 28,24 36,46 2372 7,54
(SiC-Fe)Ni 32,18 14,48 235 4,78

Cizelge 5.1 ve 5.2 de basma dayanimi, sertlik, yogunluk degerlerinin yani sira iiretilen

kompozit numunelerin ortalama Ozdirenc degerleri de hesaplanarak verilmistir.

Kompozit iiretiminde kullandigimiz metal malzemeler ile seramik toz malzemelerin
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karistinlip sinterlenmesi sonrasinda olusan kompozitlerin direng 6zelligi sergilemesi
beklenmistir. Uretilen malzemelerin yiiksek sicaklik firmlarinda kullanilacag:
diisiiniildiigiinde 200°C sicakliga kadar diren¢ dogrusal degismektedir. Bu sicakliktan
itibaren direnc degisimi parabol seklinde yiikselmektedir ( Onal, 1967).

5.1 WC-Ni sistemi

Cizelge 5.1 de goriildiigii gibi bu sistemde akimsiz Ni kaplama yoluyla iiretilen
kompozitlerin iyi dzellikler sergiledigi goriilmektedir. Tip firinda sinterleme sonrasi en
yiiksek basma dayanimi 1200°C’de 72,55MPa 6l¢iilmiis yogunluk ise 7.91gr/cm3 olarak
hesaplanmistir. Sinterleme sonras1 %58 yogunluk elde edilmistir. Buna karsilik Laptev
ve arkadaglari (2003) calismalarinda WC-%24Ni-C tozlarim1 sicak izostatik
sekillendirerek 1000-1300°C de sinterlemislerdir. 1000°C de sinterledikleri numunede
8.5gr/cm’® yogunluk elde etmislerdir. Yiiksek yogunluk elde etmelerinin sebebi
sinterleme ©ncesi kullandiklar1 sicak izostatik preslemede 200MPa kullanmalaridir.
Diger bir faktor ise kullandiklar1 WC parcacik boyutunun 1pum olmasidir. Laptev ve ark.
ayni zamanda kompozit malzemenin elektrik diren¢ degisimini arastirmislardir. En
yiikksek diren¢ degerlerini sicak izostatik preslenmis numunelerde gozlemislerdir.
Sinterlenmis numunelerde ise sinterleme sicakligi arttikca direng degerinin azaldigini
belirtmislerdir. 1150-1350°C derecelerde sinterlenen numunelerin diren¢ degerlerini
0,0033-0,0025Q-m olarak odlgmiislerdir. Yaptiimiz ¢alismada akimsiz Ni kaplanarak
tiretilen kompozit numunede 0,0001059Q-m degeri hesaplanmistir. Akimsiz Ni
kaplanarak sinterlenmis numuneler Ni tozlar1 karistirilarak sinterlenen numunelere gore

iyi sinterlendiginden elektrik diren¢ degerlerinde azalma goriilmiistiir

Mikrodalga firinda 900°C’de {iretilmis olan NiuyWC kompozitte basma dayanimi
27MPa, sertlik degeri 432HB olarak olciilmiistiir. Aym sicaklikta tiip firinda ise basma
dayanimi 29MPa, sertlik degeri 160HB olarak ol¢iilmiistiir. Mikrodalga sinterlemede
900°C’de bekleme siiresi tiip firindaki bekleme siiresinin yarisidir. Buradan da
anlagilacag tizere mikrodalga sinterlemenin tiip firinda sinterlemeye gore daha avantajli

oldugu goriilmektedir.
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Farkli iki teknikle hazirlanmis numuneler 1200°C’de tiip firinda sinterlendikten sonra
uygulanan asmma testi sonucu Ni kaplanmig WC tozlarindan iiretilmis kompozitte
asinma hacmi 1,92mm’ hesaplanarak bulunmustur. WC-Ni tozlarmin karisimindan
iiretilen kompozitte ise asinma hacmi 3,33mm’ olarak hesaplanmustir. Akimsiz Ni
kaplanarak iiretilmis kompozitin taramali elektron mikroskobunda cekilmis fotografi
incelendiginde taneler aras1 boyun olusarak birbirine baglandig goriilmektedir (Resim
4.5a). Bu sebepten dolayr kaplanmis kompozitin aginma direnci yiiksek ¢cikmistir. Chen
ve arkadaglar1 yaptiklar1 caligmada seramik ve metal tozlarimin sinterleme sonrasi
tanelerin siki bag olusturdugunu belirmislerdir (Chen, 2003). Ni kaplanmis
numunelerden iiretilen kompozitte asitnmanin kaplanmamis tozlarla iiretilen kompozite

gore daha az olmasi Chen’in goriisiinii kanitlamaktadir.

5.2 WC-AI-Ni Sistemi

WC-AI-Ni sisteminde mekaniksel 6zelliklere bakildiginda akimsiz kaplanmis kompozit
numunede 900°C’de 33,2MPa basma dayanimi elde edilmistir. Ayn1 kompozisyona ait
aynmi sicakliktaki tiip firin sinterlemede ise elde edilen en yiiksek basma dayanimi
9,14MPa olmustur. Bu kompozisyonda mikrodalga sinterleme siiresi digerinin yarisi
olmasina kargin basma dayanmmi yaklasik {ic kat artmistir. Burada da mikrodalga
sinterlemenin  avantaji  a¢ik  olarak  goOriilmektedir.  Yogunluk  degerleri
karsilastirildiginda mikrodalga sinterlemede 6.86gr/cm3 iken, tiip firin sinterlemede

3.97gr/cm’ dir.

Mikrodalga firinda 900 °C’de sinterlenen kaplanmis tozlardan {iiretilmis kompozit
numunenin sertlik degeri 90,7HB iken, kaplanmamis kompozit numunenin sertlik
degeri 40,3HB dir (Sekil 4.23ve 24). Akimsiz Ni kaplama yontemi kullanilarak iiretilen
kompozit numunelerde sertlik degerinin daha yiiksek oldugu belirlenmistir. Ahmadian
ve ark. (2004) irettikleri WC-NizAl-B  kompozitinin mekanik ozelliklerini
arastirmislardir. ~ WC-%40Ni3Al-B  kompozitinin sertlik degerini 154HB olarak
Olcmiislerdir. Sonuclar karsilastirildiginda Ahmadian ve ark. elde ettikleri sertlik
degerinin yiiksek olmasi sebebinin, kompozisyonlarinda kullandiklar1 bor elementi

oldugu diistiniilmektedir.
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900°C’de tiretilmis kompozitlerin XRD grafigi incelendiginde WC, AINi ve AINi3
fazlariin olustugu gozlenmistir (Sekil 4.16). Boylelikle calismanin basinda hedeflenen

WC- NizAl kompozitinin tiretimi saglanmstir.

5.3 WC-Fe-Ni sistemi

WC-Fe-Ni kompozitinin tiip firin sinterleme sonrasi yogunluk 900°C’de 6,63gr/cm3
olarak hesaplanmistir. Mikrodalga sinterlemede ise 900°C’de 7,82gr/cm3 olarak

hesaplanmistir.

Mekanik ozelliklere bakildiginda, kaplanmis tozlarla mikrodalga firinda sinterlenerek
tiretilen kompozit malzemenin basma dayanimi 900°C’de 36,2MPa oOlciiliirken ayni1
sicaklikta tiip firin sinterlemede 47,8MPa Ol¢iilmiistiir. Farkli iki firinda yapilan
sinterleme sonrasi (900°C) basma dayaniminin tiip firindaki degerinin mikrodalga
firnina gore biraz yiiksek oldugu goriilmektedir. WC-Fe-Ni sisteminde sivi faz
olusmadig i¢in kat1 hal sinterlemesi gerceklesmistir. Basma dayanimlar1 yaklasik deger

vermistir. Mikrodalga sinterleme siire bakimindan bir avantaj saglamistir.

Ayn1 numune icin sertlik degerlerine bakildiginda mikrodalga kompozit numunelerin
sertlik degeri 900°C’de 237,2HB olarak olciiliirken tiip firin sinterlemede 235,4HB
olarak Olciilmiistiir. Aralarinda cok fazla bir fark olmadigr goriilmektedir. Chakthin ve
ark. Fe tozu ile 20-32um boyutunda %5SWC ilave edilerek olusturulan kompozisyonu
1200°C de sinterleyerek iiretikleri kompozitin mekanik 6zelliklerini arastirmiglar, sertlik
degerini 21HB olarak 6l¢gmiislerdir. Ayn1 Fe tozu ile <20pm boyutunda %5WC ilave
edilerek olusturulan kompozisyonu 1200°C de sinterleyerek, sertlik degerini 33HB
olarak dlgmiislerdir(Chakthin ve ark, 2000). Calismamizda sinterleme sicakligi diisiik
olmasina karsin sertlik degeri yiiksek kompozit iiretilmistir. Bunun sebebi,
kompozisyonda kullanilan WC oranimnin Chakthin ve arkadaglarimin kullandiklar1 WC
oranmna gore agirlikca daha fazla olmasi ve WC tozlarin tane boyutunun kiigiik

olmasidir.
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Akimsiz Ni kaplanmis WC-Fe kompozisyonundan 1200°C de sinterlenerek iiretilen
kompozite ait XRD sonucuna gore FeNi kompoziti olustugu goriilmektedir (Sekil 4.37).
WC-Fe-Ni tozlarin karigimi ile aym sicaklikta sinterlenen numunenin XRD analiz

sonucunda FeNi kompoziti olustugu goriilmektedir (Sekil 4.38).

WC-Fe tozlar1 Ni kaplama isleminden sonra elde edilen tozun XRD analiz sonucuna
gore Ni pikinin bulunmas1 WC-Fe tozlarinin Ni ile kaplandigimt gostermektedir. WC-
Fe-Ni tozlarimin karisimindan 500°C’de mikrodalga firinda sinterlenen seramik-metal
kompozitinin XRD sonucuna gore WC, FeNi ve Fe;Ni fazina ait pikleri elde dilmistir

(Sekil 4.42).
Ayni kompozisyona ait 900°C’de tiip ve mikrodalga firinda sinterlenmis kompozitlere

ait SEM fotograflar1 incelendiginde mikrodalga firinda sinterlemenin daha iyi oldugu

Resim 5.1°de goriilmektedir.

etector=SE1  Mag= 300KX

AKU-TUAM

D
IProbe= 162pA EHT=20.00 kv AKU-TUAM

a)Tip firin b)Mikrodalga firin
Resim 5.1 WC-Fe-Ni kompozitinin SEM fotografi 900°C

5.4 SiC-Fe-Ni sistemi

Bu sistemde 900°C’de mikrodalga ve tiip firinda iiretilen kompozitlerin basma
dayanimlar1 14,48MPa ve 13,2MPa olarak olciilmiistiir ( Sekil 4.51, Sekil 4.52).
Akimsiz Ni kaplanarak 900°C’de tiip firinda sinterlenen kompozit numunenin sertlik

degeri 181HB, mikrodalga firinda sinterlenen numunenin sertlik degeri 228 HB olarak
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Olciilmiistiir. Akimsiz Ni kaplanmis tozlarla mikrodalga sinterlenerek iiretilen kompozit
numunelerin yogunlugu 900°C’de 4,61 gr/cm3, tip firinda sinterlenerek {iretilen
kompozit numunelerde yogunlugu 900°C’de 4,31gr/cm3 olarak hesaplanmigtir.
Mikrodalga firinda sinterleme sonrasi elde edilen kompozit malzemelerin diger

sistemlerde oldugu gibi bu sistemde de avantajli oldugu gozlenmistir.

Yapilan deneysel calismada (%35SiC-%35Fe)%30Ni kaplama yapilarak iiretilmeye
calisilan kompozitte, metal alasimin seramik tozlarim 1slatmadigr gozlenmistir (Resim
4.27). Bu nedenle sinterleme tam gerceklesmemistir. Kaplama yapilmaksizin
konvansiyonel yolla elde edilen karistm %35SiC-%35Fe-%30Ni tozlarinin ayni
sinterleme parametrelerinde ele alinmis, sinterlemesi yapilmaya ¢alisilmistir. Burada da
numunenin sinterlenemedigi tespit edilmis numune Olgiilerinde biiyiime ve
mukavemetinin diisiik oldugu gozlenmistir (Resim 4.28). SiC-Fe-Ni kompozisyonunda
1200 ve 1300°C sicaklikta matris fazin seramik malzemeyi i1slatma problemi ile
karsilagiimistir. SiC malzemenin 1slatma problemine karsi Rado ve arkadaslarinin
(2000) Cu tozlarnt kullandiklart1 ve basarili olduklari literatiirden anlasilmaktadir.
Kompozisyona Cu tozlarmin ilave edilmesi veya kompozisyonun mikrodalga firinda

daha diisiik sicakliklarda sinterlenmesi ile bu sorunun giderilebilecegi diisiiniilmektedir.

Chan ve Lin FeC tozunu akimsiz Ni kaplamiglar ve 1000-1200°C sicakliklarda
sinterlemislerdir. Urettikleri kompozitin 1200°C de diger sicakliklara gore daha iyi
ozellikler sergiledigini belirtmislerdir (Chan ve Lin, 1997).

Kretz ve arkadaglar1 (2004) calismasinda agirlikca %35 oraninda SiC tozlarm akimsiz Ni
kaplayarak asinmaya karsi dayanimini arttigini belirtmislerdir (Kretz ve ark., 2004).
Kiligc yaptigi caligmada sabit kayma hizinda ve degisik yiikler altinda yapilan
deneylerde matrise gore SiC ile takviyelendirilmis kompozitin aginma direncinin attigini
belirtmistir.(Kili¢, 2007). Yaptigimiz ¢caligmada akimsiz Ni kaplanmis tozlardan iiretilen
kompozitlerin, tozlarin karistirilarak sinterlenmesi ile iiretilen kompozitlere gore yiiksek

asimnma direnci gostermisglerdir.
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Akimsiz Ni kaplanmis tozlarla mikrodalga firinda sinterlenerek iiretilen seramik-metal
kompozitinin 900°C’de XRD sonucuna gore SiC piklerinin yani sira Fe;Ni fazina ait pik

bulundugu gozlenmistir (Sekil 3.56).
Bu calismanin sonucunda 6zetle sunlar soylenebilir;

1. Numune hazirlama yonteminde Akimsiz Ni kaplama yapilarak iiretilen kompozitler,
geleneksek toz metalurjisi yontemi ile iiretilen kompozitlere gore daha iyi ozellikler
sergilemistir. Ni kaplanmis tozlarda parcaciklarin birbirine baglanmast daha iyi

olmaktadir.

2. Akimsiz Ni kaplama yontemi ile hazirlanan numunelerin sinterleme oncesi ham
mukavemetinin yiiksek oldugu gozlenmistir. Kaplama yOntemi sinterleme Oncesi

numune hazirlamada da bir avantaj saglamustir.
3. Akimsiz Ni kaplama banyosunda kullanilan Hidrazin Hidrat saf Ni vermistir.

4. Mikrodalga firinda sinterleme ile istenilen sonuca daha kisa siirede daha az enerji
kullanilarak ulagildigi bu nedenle mikrodalga firinda sinterleme yonteminin geleneksel

sinterleme yontemine gore daha avantajli oldugu tespit edilmistir.

5. WC-Ni sisteminde; en yiiksek yogunluk tiip firin i¢in %58, mikrodalga firin icin
%355 olarak tespit edilmistir.
WC- AI-Ni sisteminde; en yiiksek yogunluk tiip firin icin %37, mikrodalga firin i¢in
%56 olarak tespit edilmistir.
WC-Fe-Ni sisteminde; en yiiksek yogunluk tiip firin i¢in %69, mikrodalga firin i¢in
%72 olarak tespit edilmistir.
SiC-Fe-Ni sisteminde; en yiiksek yogunluk tiip firin i¢in %64, mikrodalga firin icin
%69 olarak tespit edilmistir.

6. WC-Ni sisteminde; en iyi sinterleme, tiip firin i¢in 1200°C, mikrodalga firin igin
900°C de gergeklesmistir.

WC-Ni-Al sisteminde; en iyi sinterleme, tiip ve mikrodalga firm igin 900°C de
gerceklesmistir.
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WC-Fe-Ni sisteminde; en iyi sinterleme, tiip firin i¢cin 1200°C, mikrodalga firin i¢in
900°C de gergeklesmistir.
SiC-Fe-Ni sisteminde; en iyi sinterleme, tiip firin i¢in 1200°C, mikrodalga firin igin
900°C de gergeklesmistir.

7. WC-Ni sisteminde sinterleme sonrasi; en yiiksek basma dayammi tiip firinda
1200°C’de 72,55MPa, mikrodalga firinda 900°C’de 27MPa olarak elde edilmistir.
WC-AI-Ni sisteminde sinterleme sonrasi; en yiliksek basma dayanmimi tiip firinda
900°C’de 9,86MPa, mikrodalga firimda 900°C’de 33,2MPa olarak elde edilmistir.
WC-Fe-Ni sisteminde sinterleme sonrasi; en yiliksek basma dayanmimi tiip firinda
1200°C’de 55,2MPa, mikrodalga firinda 900°C’de 36,46MPa olarak elde edilmistir.
SiC-Fe-Ni sisteminde sinterleme sonrasi; en Yyiiksek basma dayamimi tiip firinda

1200°C’de 18,8MPa, mikrodalga firinda 900°C’de 14,48 MPa olarak elde edilmistir.

8. WC-Ni sisteminde sinterleme sonrasi; en yiiksek sertlik degeri tiip firinda 1200°C’de
267HB, mikrodalga firinda 900°C’de 432HB olarak ol¢iilmiistiir.

WC-AI-Ni sisteminde sinterleme sonrasi; en yiiksek sertlik degeri tiip firinda 900°C’de
92,2HB, mikrodalga firinda 900°C’de 90,7HB olarak 6l¢iilmiistiir.

WC-Fe-Ni sisteminde sinterleme sonrast; en yiiksek sertlik degeri tiip firrnda 1200°C’de
251HB, mikrodalga firinda 900°C’de 237,2HB olarak 6lgiilmiistiir.

SiC-Fe-Ni sisteminde sinterleme sonrasi; en yiiksek sertlik degeri tiip firinda 1200°C’de
350HB, mikrodalga firinda 900°C’de 235HB olarak 6l¢iilmiistiir.

5.5 Oneriler

o Uretilen kompozitler iizerinde ileri ¢alismalar yapildiginda endiistride direng
cubuklar1 olarak kullanilabilecegi diistiniilmektedir.

e Toprak sanayinde vakum agizliklarinda kullanilan cizici kalemler iilkemize
Rusya ve Almanya’dan ithal edilmektedir. Bu ¢izici kalemlerin ozellikleri
aragtirllmis sertlik degerleri bu ¢alismada iirettigimiz (WC)Ni kompozitinin
degerlerine yakin oldugu gozlemlenmistir. Uretilmis olan kompozitin

mekaniksel Ozellikleri ileride yapilacak calismalarda gelistirilerek toprak

137



sanayinde kullanim1 saglanarak iilke ekonomisine katki saglayacagi
diistiniilmektedir.

Akimsiz Ni kaplanmis WC tozlarimin sinterleme sonrast elde edilen NiyWC
komporziti torna  kalemlerinde kesici u¢ olarak  kullamlabilecegi
diistiniilmektedir.

Calismada iiretilen kompozitler, ileriki ¢aligmalarda difiizyon ile birlestirilmede
kullanmilabilir.

Toz metaliirjisi teknigi ile kompozit iiretiminde sinterleme firim olarak
mikrodalga sinterleme firim1 sonucglarda belirtilen avantajlar1 nedeniyle

arastirmacilara tavsiye edilir.
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