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OZET

Anahtar kelimeler: Bakir Kompozit Malzemeler, MAX Fazi, ECAS Yontemiyle
Sinterleme, Bakir Kompozitlerin Asinmasi

Bu calismada bakir esasli kompozit malzemelerinin mekanik 6zelliklerinin
tyilestirilmesi amaci ile MAX fazi1 ve saf bakir karigtirilip sinterlenerek elde edilen
kompozit malzemenin saf bakira oranla mekanik 0Ozelliklerindeki degisimler
gozlemlenmistir. Ticari olarak kullanilan MAX fazinin yapisinda bulunan
empliritelerin uzaklastirilmast i¢in asit banyosuna konulan toz kisa bir bekleme
stiresi sonrasi yikanip, kurutulup karigtirilma iglemine hazir hale getirildi. Saf bakir
ile belirli oranlarda gezegensel degirmen yardimi ile karistirilan MAX fazi1 daha
sonra kaliplara alinarak ECAS yoOntemi ile sinterlendi ve deneysel numuneler
hazirlandi. Numunelerden oOncelikle ylizey goriintiisii alindi daha sonra XRD
analizini yapildi ve bilesenleri incelendi. Bu islemlerden sonra numunelere lineer
asinma testleri uygulandi ve grafikler elde edildi. Asinma testlerine tabi tutulan
numunelerin agimma ylizeylerinden analiz amaci ile SEM goriintiileri alindi. Bu
asama sonrast numunelerin mikro sertlik testine tabii tutuldu ve sertlik degerleri
analiz edildi. Daha sonra numuneler kesilerek kesit goriintiisii almak amaci ile
kesilen parcalar bakalite alindi. Bakalite alinan parcalarin yiizeyleri zimparalanip
parlatildi ve SEM goériintiileri alindi. Numunelere uygulanan bu testlerden elde edilen
veriler, goriintiiler analiz edildi.



INVESTIGATION OF WEAR PROPERTIES AND PRODUCTION
OF COPPER-BASED TI;AIC, REINFORCED COMPOSITES

SUMMARY

Keywords: Copper Composite Materials, MAX Phase, Sintering Processing with
ECAS, Wear of Copper Composite

In this study, in order to improve the mechanical properties of copper-based
electrical contact materials, the changes in the mechanical properties of the
composite material obtained by mixing MAX phase and pure copper and sintering
were observed compared to pure copper. The powder, which was put into the acid
bath to remove the impurities in the structure of the commercially used MAX phase,
was washed, dried and made ready for mixing after a short waiting period. The MAX
phase, which was mixed with pure copper in certain proportions with the help of a
planetary ball mill, was then taken into molds and sintered by ECAS method and
experimental samples were prepared. First of all, surface images were taken from the
samples, then XRD analysis was performed and its components were examined.
After these processes, linear wear tests were applied to the samples and graphs were
obtained. SEM images were taken from the wear surfaces of the samples, which were
subjected to wear tests, for analysis. After this step, the samples were subjected to
microhardness test and their hardness values were analyzed. Afterwards, the samples
were cut and the cut pieces were mounted in order to get a cross-sectional image.
The surfaces of the mounted parts were sanded and polished and SEM images were
taken. The data and images obtained from these tests applied to the samples were
analyzed.
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BOLUM 1. GIRiS

Yeni nesil malzemeler iizerine yapilan ¢alismalarin hiz kazandig1r son dénemlerde
ileri malzemeler arastirmalar1 sonucunda metalik malzemelerin 6zelliklerine sahip
ayni zamanda seramik malzemelerin 6zelliklerini tagiyan MAX faz1 adiyla yeni
malzemeler kesfedilmistir. Michel W. Barsoum 2000 yilinda Mn+1AXn faz terimini
ilk olarak kullanmistir. Sonralar1 adi MAX olarak kisaltilan fazlarda Mn+1AXn
seklindeki formiil lizerindeki terimler n=1-3 arasi1 degerlik, M: gecis metalleri, A:
genellikle 3A ve 4A gurubu elementleri ve X ise karbon veya azotu temsil
etmektedir. Formiil {izerinde isaret edilen gecis metalleri Sc, Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo,
Hf ve Ta iken, A grubu elementleri Al, Si, P, S, Ga, Ge, As, In, Sn, Tl ve Pb
seklindedir. n sayisinin degerine bagl olarak, M2AX, M3AX2 ve M4AX3 seklindeki
MAX fazlari, sirasiyla 211, 312 ve 413 olarak temsil edilirler [1]. Ayrica literatiir
arastirmalar1 sonucu M5AX4, M6AXS ve M7AX6 seklindeki MAX fazlar1 da rapor
edilmis olup, bu fazlar sirasiyla 514, 615 ve 716 olarak temsil edilirler [2, 3].
Stiokiyometrik yapilar seklinde dizilen bu rakamlarin ifade ettigi konu molekiilsel
birlesimdir. Ornek vermek gerekirse, 312 yapisinda (M3AX2) A katmani 3 adet
oktahedral M katman ile ayrilmaktadir [4]. Basta elektrik kontak ve yataklar1 olmak
lizere 1sitma elemanlar1, 1s1 esanjorleri, kalip endiistrisinden takimlar ve nozullar
milkemmel o6zellikli bu malzemelerin baslica uygulama alanlaridir ve uygulama
alanlarinin birgogunda test asamasindadir. Deneysel ve teorik calismalari siirmekte
olan yaklasik olarak 240 MAX fazinin fiziksel 6zellikleri tamamen anlagilamamuistir.
Bircok tiretim yontemi ile iiretimi denenen MAX fazlar1 genellikle; kimyasal buhar
¢coktiirme, mekanik alasimlama, soguk presleme ve sinterleme, sicak izostatik
presleme, sicak presleme, termal sprey, yanma reaksiyon yontemi, manyetik alanda
sactirma ve kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sinterlemesi yontemleri ile
tiretilmektedir. Kullanilan yontemler sonucunda toz ince film kaplama ve toz kiitle

halinde MAX fazlar elde edilmistir.



Elektrik akimi destekli sinterleme yontemi; geleneksel toz metalurjisi yontemine
alternatif bir teknik olup, arzu edilen yogunlukta spesifik iiriinlerin sentezlenmesi
i¢in, soguk sekillendirilmis veya 6n sekillendirilme yapilmamis toz karisiminin kalip
icine yerlestirilerek, mekanik basing ile beraber elektrik akiminin uygulanmasi ve
sonug olarak elektrik akiminin meydana getirdigi 1s1 ile birlikte tozlarin sinterlenmesi
prensibine dayanmaktadir. Geleneksel sinterleme yontemlerine kiyasla bu yontem,
daha hizli 1sitma hizi, daha disiik sinterleme sicakligi, daha kisa islem siiresi,
yardimer sinterleme ekipmaninin olmamasi, kontrollii bir atmosfer ve soguk
presleme gerektirmemesi gibi avantajlar saglar. Ozellikle diisiik sicaklik ve daha kisa
islem siiresi nedeniyle teorik yogunluga yakin kiiciik tane boyutlarina sahip
malzemelerin iiretilmesi ve nano boyuttaki yar1 kararli tozlarin sinterlenmesi
miimkiindiir. Nispeten kisa faz donlisim siiresi, baslangic malzemelerinde
istenmeyen reaksiyonlarin ve istenmeyen faz doniisiimlerinin olugsmasini engeller ve
malzemelerin tamamen homojen bir sekilde sinterlenmesini saglar. Ayrica ilk yatirim
maliyetinin diisiik olmast ve yardimci ekipman gereksinimlerinin olmamasi

nedeniyle malzeme kaybinin azalmasi nedeniyle ekonomik bir yontemdir [5-6].



BOLUM 2. KAYNAK ARASTIRMASI

2.1. Toz Metalurjisi

En eski teknolojilerden biri olan toz metalurjisi (PM), toleranslarin yakindan
kontroliine, diisiik hurda kayiplarina, karmasik sekil tasarimlarma ve iyi
tekrarlanabilirlige izin veren artan bir uygulama olarak bulunmustur. Toz
metaliirjisinde homojen olan bir bilesim eldesi i¢in ilk olarak metal tozu, yaglayict ve
alasim elementi ile karistirilir. Yaglayict kullanmanin amaci ise, tozlarin kendi
aralarinda uygun sekilde yerlestirilmesini saglamak, tozlarin kalipla olan
siirtiinmesini azaltmak ve {retilen parcayr kalibindan kolay c¢ikarmaktir. Metal
tozlarin sekillendirilmesi i¢in tek tarafli veya ¢ift tarafli pres, soguk veya sicak
izostatik pres, sicak pres, toz enjeksiyon kaliplama ekstriizyon yontemleri kullanilir.
Preslenmis metal tozlari, erime noktasinin yaklasik yarisina kadar isitildiginda
aralarinda siki bir bag olusturur. Bu olay sinterleme olarak tanimlanir. Ancak, sicak
presleme veya sicak ekstriizyon gibi sekillendirme yontemleri igin ikincil bir
sinterleme islemi gerekli olmayabilir. G6zenek miktarinin azaltilmasi, sinterleme
boyun olusumu, boyun gelisimi, gozeneklerin etrafina sarilmasi, toz partikiilleri
arasinda yogusma veya asirt sinterleme yapilirsa gdzenek yapisinda bozulma
gozenek daralmasi olusur. Sinterleme kat1 ve sivi hal sinterlemesi olarak iki baslikta
incelenir. Toz metalurjisi teknigi ile iiretim yapilan malzemelere 6rnek vermek
gerekirse; ara¢ motor bilesenleri ve yatak malzemeleri verilebilir (Sekil 2.1.). Toz
metalurjisinin avantajlari; kaybin ¢ok daha az hurda olmasi, seri tiretime uygunluk,
talaglt imalata ihtiya¢ duyulmamasi, kimyasal bilesim kontrolii, iiretilecek gozenekli
pargalar ve bu yontemle iiretilen metal matrisli kompozitlerin dokiim yontemi ile
tiretilememesi  seklinde siralanabilir. Yontemin dezavantajlart  ise; yatirim

maliyetlerinin yiiksek olmasi, kalip maliyetlerinin yiiksek olmasi, mekanik



ozelliklerinin diigiik olmas1 ve tiretimi yapilacak malzemelerin boyutsal ve sekilsel

olarak sinirli olmasidir [6].

Sekil 2.1. Toz metalurjisi parcalara 6rnek [123].

Toz metalurjisi tiretim asamalari; imal edilecek parcanin karmasikligi, dayaniklilik
ozellikleri ve icermesini istedigimi alasim elementlerine bagli olarak degisir.
Karmasik ve mukavemet Ozellikleri agisindan en iyi Ozellikleri elde etmek igin
uygulanmas1 gereken esas toz metalurjisi pargalart iiretim asamalari; tozlarin
karistirilmasi veya ogiitiilmesi, karisik tozlarin kaliplara konmasi, soguk presleme ve

sinterleme seklinde siralanabilir (Sekil 2.2.) [7].
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Sekil 2.2. Geleneksel toz metalurjisi islemi asamalari [20].



2.1.1. Toz iiretimi

Toz metaliirjisinde ilk basamak metal tozlarinin iiretilmesi ve tozlarin 6zelliklerinin
belirlenmesidir. Toz metalurjisinin ana unsurlar1 parcaciklardir. Bir toz igin,
maksimum boyutu 1 mm'nin altinda olan ¢ok ince ve parcalanmis bir kati madde
olarak tanimlanmaktadir. Tanecik boyu i¢in uygun olan, 10-6 pm olan
mikrometrelerdir (um), ancak bugilin nanopartikiillerin (10-9 pm) kullanimi 6ne
cikmaktadir. Toz metalurjisi isleminde kullanilan partikiil boyutlar1 incelendiginde
seramik partikiillerinin ¢ok kii¢iikk boyutlarda, polimer partikiillerinin biiyiik
boyutlarda ve metal toz partikiillerinin her ikisi arasinda bir noktada oldugu
goriilmektedir. Belirtilen boyut araligi 1-500 pm olarak tanimlanir. Karistirma
tozlari, bircok miihendislik uygulamasinda istenen 6zellikleri elde etmek i¢in farkl
malzemelerin belirli oranlarda karistirilmasiyla elde edilir. Elde edilen bu tozlara
baslangi¢ tozlar1 adi verilir. Ornegin, metal matris kompozitleri, metal matris
tozunun seramik takviye tozlari ile karistirilmasiyla iiretilir. Ote yandan, alagiml
malzemeler, alasimin bilesimindeki elementlerin agirliklarina gore karistirilmasiyla
tiretilir. Metal tozlarinin iiretiminde 4 temel yontem kullanilmaktadir. Bunlar
mekanik 6glitme veya alasimlama, kimyasal indirgeme, elektrolitik ¢cokeltme ve sivi
metal atomizasyonudur. Bu yOntemler arasinda yiiksek oranda (%70-80)

denilebilecek oranlarda tercih edilen yontem atomizasyon teknigidir.

Metal tozlarinin sekilleri, iiretim yontemine bagli olarak kiireselden komplekse kadar
degisebilir. Taneciklerin toz yiizeyi, tozun akiskanlik 6zelligini, yiizey alanimi ve
uygulanan presin ardindan yogunlugu yiiksek miktarda etkileyen bir ozelliktir.
Atomizasyon, bir sivi demetinin farkli yontemler ve farkli boyutlar ile g¢oklu
damlaciklara ayrilmasi olarak tanimlanir. Stvi atomizasyon yonteminde, erimis metal
akarken, kiiciik parcaciklar bir siv1 veya su piiskiirtiillerek aninda sogutma ile elde
edilir (Sekil 2.3. (a)). Su atomizasyonu metali ¢cok hizli bir sekilde sogutur, bu
nedenle sekil olarak diizensiz pargalar meydana gelir. Daha uygun bir yontem, erimis
metale inert bir gazin piiskiirtiilmesidir (Sekil 2.3. (b)). Gaz atomizasyonu teknigi ile
malzemede daha yavas soguma olur bunun sonucunda daha diizenli yuvarlak sekilde

tozlar olusur. Diger bir teknik, erimis metali donen bir diske dokmektir. Bu sekilde,



malzeme donen diskten atilir ve icinde bulundugu kabin ¢eperine carpar ve toz
meydan gelir. Digerlerinden farkli olarak kullanilan kimyasal indirgeme teknigide
metal tozu tliretimi i¢in kullanilan bir tekniktir. Farkli kimyasal reaksiyonlar1 igeren
bu yontem, metalin element tozuna indirgenmesidir. Elektroliz yontemi ise diger bir
toz liretimi yontemidir. (Sekil 2.3. (c)). Bu yontem, metali elektrik kullanarak ¢ok
ince bir toz elde etme islemidir. Bu teknik ile yiiksek saflikta tozlar elde edilir.
Elektroliz ile malzeme anottan katota transfer edilir ve kolaylikla yikanmis filme

yapisir. Bu filmler istenen tozu elde etmek i¢in temizlenir ve kurutulur [8].
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Sekil 2.3. Toz iiretim yontemleri a) Su atomizasyonu yontemi, b) Gaz atomizasyonu yontemi, c) Elektroliz
yontemi [8].

2.1.2. Toz ozellikleri ve karakterizasyonu

Uretim yontemine baglh olarak toz morfolojisi (pargacik sekli) degisebilir. Genel
olarak, kiiresel morfoloji gaz atomizasyonu tekniginden elde edilirken, diizensiz veya

cubuga benzer morfolojiler sivi atomizasyon teknigi ile elde edilir. Buradaki kritik



parametre katilagsma oranidir. Sogutmanin su ile yapildigi sistemde hizli katilasma
olmasi sebebiyle eriyik kiiresel bir sekle donlismeden dnce katilasma meydana gelir
ve morfoloji ¢ubuk benzeri halde kalir. Gaz atomizasyon yonteminde, kiiresel
morfoloji elde edilebilir, ¢linkii damlaciklara ayrilan eriyik kiiresel bir forma
dontismek icin yeterli zaman alabilir. Bu durumda dikkat edilmesi gereken onemli
nokta eriyik haldeki metalin akiskanligidir. Zayif akis 6zelliklerine sahip metallerden
toz tlretimi sirasinda katilasma diizensiz olur ve toz liretimi tamamui ile olmaz, bu
nedenle tozdan ziyade serit tipi olusumlar goriilebilir. (Sekil 2.4.) cesitli toz

morfolojilerini gdstermektedir [8].
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Sekil 2.4. Toz morfolojileri [8].

Toz pargalan tek taneden meydana gelir.(Sekil 2.5.). Taneler diizenli kristal veya
amorf formda olabilir. Ek olarak, taneler tek kristalli yapiya sahip olabilir veya
polikrista tane yapisina sahip olabilirler. Baz1 durumlarda toz taneleri ikincil taneler
meydana getirebilirler. Bu olusuma aglomerasyon adi verilir ve kontrolsiiz toz iiretim
stireglerinde istemeden olusur. Aglomerasyon, kat1 formda tek bir yapida birden fazla

pargacigin bir arada bulunmasidir [1].
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Sekil 2.5. Toz metalurjisi kapsamu icerisinde toz bilesenleri [123].

Tozlarin karakterizasyonundaki bir bagka o6zellik de toz boyutudur. Ek olarak,
partikiil biiyiikligliniin incelenmesi toz metaliirjisine 6nemli katkilar saglar Farkli toz
boyutu analiz yontemleri vardir. Bunlara elek analizi, sedimantasyon, mikroskobik
inceleme, 151k sagilmasi ve kirinimi, 151k engelleme, elektrik alan algilama ve X-1s1m
teknikleri denir. Bu yOntemler arasinda, elek analizi tane boyunu belirlemede
kullanilan en temel ve en eski yontemdir. Geligsen teknoloji ile birlikte yaygin olarak
151k sacilmast ve kirmim teknikleri glinlimiizde kullanilmaktadir. Bu teknikte dikkat
edilmesi gereken en onemli husus Ol¢lim yapilan parametrelerdeki farkliliklardan
dolay1 farkli pargacik boyutu analiz teknikleriyle elde edilen sonuglarda farkliliklar
olabilecegidir. (Sekil 2.6.) Bir elek sistemi gosterilmektedir.
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Sekil 2.6. Elek diizenegi [1].



Elek analizi ile bir birinden farkli boyutlardaki taneciklerden meydana gelen tozlarin
tane boyutlarindaki dagilim belirlenir. Boyut dagilimi, bir numunedeki tanelerin
boyutlar1 ve miktarlar1 arasindaki iligkiyi ifade eder. Bir toz kiitlesinin boyut
dagilimi, Ornekte ka¢ tane pargacik oldugunu gosterir. Elek analizi, elek
acikliklarinin azalarak istiflenmesi ile baslar. En kiigclik diyafram boyutu alt elek
icindedir. Toz en iistte bulunan elek i¢ine doldurulur ve eleme islemi 10 ila 20 dakika
siresince calistirilir. Eleme islemi tamamlandiktan sonra, her bir elek araligina diisen
toz miktar1 tartilir ve toplam toz miktarinin yiizde {izerinden kag¢inin bu elege
diistiigii belirlenir. Bir elekten gegen toz - isareti ile gosterilirken, lizerinde kalan toz
+ igareti ile gosterilir. Cok kisa bir eleme islemi, kiigiik pargaciklarin eleklerden
geemesi icin yetersiz kalirken, ¢ok uzun bir elek islemi, parcaciklarin aginmasi veya
kirilmas1 etkisine sahip olacagindan kiigiik boyutlarda parcaciklar elde edilebilir.
Parcacik boyutu dagilimi, Sekil 2.7°de 6rnek gibi, boyutsal artistaki tanecik miktarini

gosteren bir histogram olarak ifade edilebilir [1].
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Sekil 2.7. (a) Logaritmik esasli histogram, (b) Kiimiilatif par¢acik boyut dagilimi [1].

Toz pargaciklarinin bir baska 6zelligi de goriiniir yogunluktur. Gevsek toz kiitlesinin
yogunluguna gorliniir yogunluk denir. Goriiniir yogunluk sayesinde toz akisi,
paketlenmesi ve yogunlasma ozellikleri hakkinda 6nemli 6n bilgiler alinir. Goriiniir
yogunlugu yiiksek tozlarin paketlenmesi ile ham yogunlugu ve sinter yogunlugu
yiiksek malzemeler elde edilir. Sekil 2.8. goriiniir yogunlugu 6l¢mek icin kullanilan

Hall debimetresinin teknik ¢izimini gostermektedir. Burada, akis haznesine
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doldurulmus toz pargaciklari, asagida bulunan ve 25 cm® hacme sahip olan yogunluk
Olciim kabma serbestce akar. Daha sonra 6l¢iim kabindaki toz taneleri bir plaka
yardimi ile siyrilir ve kapta bulunan toz tartilir ve miktar1 belirlenir. Bir sonraki
adimda, goriiniir yogunluk, bu agirligin hacme béliinmesiyle belirlenir. Tane boyutu,

tane sekli ve i¢indeki katki maddelerinin tiirli ve miktar1 tozun akigkanligini etkiler.
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Sekil 2.8. Goriiniir yogunluk 6l¢tim cihazi, Hall akis 6lger [123].

2.1.3. Tozlarin preslenmesi

Presleme asamasinda, iiretilecek malzemenin sekline gore hazirlanan kaliba tozlar
dokiiliir ve eger Pres tek etkili ise, sadece iist zzmba uygulanir ve eger Pres ¢ift etkili
ise, hem tist hem de alt zimba ile uygulanir. Uygulanan basincin bir sonucu olarak,
taneler arasinda soguk kaynakli temas alanlar1 olusur ve toz parcaciklari birbirine
kenetlenir. Sikistirma basinci, malzemenin fiziksel 6zelliklerini ve sinterleme islemi
aninda meydana gelecek biiziisme veya genlesmeyi kontrol eder. Artan presleme
basinci ile preslenmis parcanin mukavemeti de artar (Sekil 2.9.). Sikistirma
isleminde kullanilacak farkli tip ve kapasitelerde presler vardir. Tozun 6zelliklerine
bagli olarak, sikistirilmis malzemeden beklenen ozellikler, malzeme geometrisi,
kapasite, hiz, zzmba boyu, hareket sayis1 degisebilen presler kullanilir. Mekanik ve
hidrolik presler en yogun tercih edilen preslerdir. Tek yonlii preslemede, alt zimba

sabittir kaliba {ist zzmba ile baski uygulanir. Istenilen yogunluk dagilimi tek yonlii
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sikigtirma ile saglanmadigindan, parcanin iist ve alt kisimlarinin ¢ift etkili bir zimba
ile esit sekilde sikigtirilmasini saglamak miimkiindiir. Cift tarafli preste ise kaliba
hem alt hem iist zimbadan ayn1 anda basing uygulanir. Cift tarafli presin avantaji
kaliba her yonde ve ister esit ister farkli giiclerde sikistirma yapilabilir. Bu yontemle,

kaliptaki toz kiitlesi boyunca dengeli bir sikistirma uygulanabilir [9].

Toz Presleme Basamaklan

F

Kahp yerlestirme Toz doldurma Presleme baslangici

. T m
¥

Presleme sonu  Parcanin cikarilmasi Diger cevrim

Sekil 2.9. Toz preslemede basamaklar1 [123].

Sikistirma yontemi ii¢ adimda incelenir:

- Taneciklerin yer degistirmesi ve yeni yerlerini belirlemeleri ilk sikistirma
baskis1 ile gerceklesir. Bu adimda plastik sekil degisimi gerceklesmez.
Tanecik boyutu, toz boyut dagilimi, tanecik sekli ve ylizey ozellikleri ile
tanecikler arasi siirtinme onemlidir.

- Ikinci adimda plastik ve elastik deformasyon mekanizmalar1 6n plandadir.
Soguk sekillendirme ile iliskili taneler arasi1 baglar goriilebilir. Taneler arasi

etkilesim ve mekanik baglanma bu adimda 6nemli olusumlardir.
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- Son adimda sikistirma basincinin artmasi ile pargaciklar kirilir ve olusan
plastik deformasyon sonucu bosluklar kapanir. Taneler aras1 soguk kaynak

goriilebilir [1].

Diger bir toz yogunlastirma yontemi sicak preslemedir. Bu yontemle, uygun bir kalip
ve firm kullanildiginda, yiiksek yogunluklu pargalar liretmek ve islem siiresinden ve
maliyetinden tasarruf etmek ic¢in sinterleme islemi ve presleme islemi ayni anda
gergeklestirilebilir. (Sekil 2.10.) Sicak preslemede dikkat edilmesi gereken nokta,
kalip olarak kullanilan malzemenin yiiksek sicakliga dayanabilme kabiliyetinin

yliksek olmasidir [10].
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Sekil 2.10. Sicak presleme iglemi [123].

Diger bir toz konsantrasyon teknigi ekstriizyon islemidir. Bu yontemde, toz
parcaciklar1 ince duvarh bir tiipe (Al veya bakir) yerlestirilir ve ekstriizyon odasina
yerlestirilir. (Sekil 2.11.). Bir sonraki adimda, yogunlastirma kabiliyetini arttirmak
i¢in 1s1tma yapilir. Ayrica malzemede istenen 6zellikleri elde etmek i¢in ekstriizyon
islemi soguk olarak da yapilabilir. Son islem basamaginda basing ile yogunlastirma
ve sekillendirme islemleri uygulanir. Ekstriizyon islemi sirasinda, kalipta konsantre
edilen tozlar ikinci bir kesit degisikligine tabi tutulur ve ikincil bir plastik

deformasyona tabi tutulur. Ikincil deformasyon, yogunlugu yiiksek pargalarim iiretimi
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icin onem arzetmektedir. Ek olarak, ikinci deformasyon, parcaciklarin matris

icindeki kompozit tozlardaki dagilimi agisindan olumlu bir etkiye sahip olabilir [11].

Isitma —

{11

000000000 00000
00000 000000000

(-]

LX)

c00 1kt C00 O [ Taeis
Kuvvets==ss | |252 Partikiiller?o? © Uriin J
00000 00000000000

00000 00000000000

IR

Isitma

Sekil 2.11. Extriizyon islemi [11].

Toz enjeksiyon kaliplama teknigi bir diger toz konsantrasyon yontemidir. Bu yontem
seramiklerin ve metallerin farkli boyut segeneklerinde iiretimi yapilabilen bir
yontemdir. Tercih edilme nedenleri arasinda sayica yiiksek {iiriin eldesi ve diisiik
maliyetli olmast vardir. Karmasik sekillere sahip parcalarin {iretiminde net
boyutlarda {iriin eldesi miimkiindiir. Bu teknik yiiksek performansa sahip metalik ve
seramik pargalarin seri liretim prosesine uygundur. Kiigiik, karmasik sekiller, yiiksek
yiizey kalitesi, hassas toleranslar ve daha ¢ok islem yapilmasina ihtiya¢ duyulan
tirtinlerin {iretimi i¢in toz enjeksiyon kaliplama teknigi uygundur. Toz enjeksiyon
kaliplama yonteminin en onemli 6zelligi toz metalurjisi teknikleriyle tiretilemeyen
karmasik sekilli parcalar iiretme kabiliyetidir. Ilk olarak, 1920’lerde, 6nemli roket
atesleme malzemelerinin iiretimi seramik bazli malzemeler toz enjeksiyon kaliplama
teknigi ile iiretilerek gerceklestirilmistir. Nikel bazli tozlar kullanarak bazi uranyum
zenginlestirme ekipmanlar1 II. Diinya Savasi doneminde toz enjeksiyon kaliplama
teknigi ile iretilmistir. Sonraki yillarda seramik bazli tozlara g¢esitli mum kaliplar
kullanilarak sekil verilmistir. Karbiir ve seramik tozlarindan yapilmis pargalarin
tiretiminde balmumu, epoksi ve seliillozik bazli baglayicilar kullanilir. Bununla
birlikte, liretilen parga sayis1 ¢cok azdir. 1979°da toz enjeksiyon kaliplama ile iiretilen
iki parca en iyi tasarim Odiiliinii aldi. Bu toz enjeksiyon kaliplama i¢in kilometre tas1
oldu. Uretilen parcalardan biri niyobyum bazli bir roket motoru, digeri ise bir jet

motoru parcasidir. Sekil 2.12.°te goriildiigli gibi, toz enjeksiyon kaliplama iglemi



14

farkli asamalart icerir. Bunlar toz ve baglayici se¢imi, toz ve baglayici karigtirma
(karistirma), toz ve baglayici karigimlariin graniilasyonu (graniilasyon), karigimin
kaliplanmas1 (kaliplama), kaliplanmis pargalarin baglayici ¢ikarilmasi (baglayici

Yakma), sinterleme ve ikincil islemlerdir [12].
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Sekil 2.12. Toz enjeksiyon kaliplama is akis semas1 [12].

[zostatik presleme ydntemi, toz konsantrasyonunda kullanilan ydntemlerden biridir.
Tozlar iki farkli uygulama yontemi ile konsantre edilmektedir. Bunlar soguk ve sicak
izostatik presleme yontemleridir. Bu yontemde, toz kiitlesi her taraftan esit basingta
sikistirildig1 icin homojen bir konsantrasyon elde edilir. Bu yontem, geometrinin
karmasik oldugu durumlarda avantajlidir. Bununla birlikte, pahali ve yavas bir
tretim yontemidir. Ham mukavemeti yiiksek parcalar elde edilmek istendiginde
yaglayict eklenmemektedir. Soguk izostatik presleme yonteminde yag pompasi
yardimi ile basing uygulanan yag, kafes icerisinde bulunan kaliplardaki (kauguk veya
polimer) tozu sikistirip yogunlasmasini saglar. Bu ¢aligmada dikkat edilmesi gereken
noktalardan biri kullanilan kalip malzemesinin igerisinde bulunan tozu

sekillendirecek kadar esnek olmasi, diger yandan uygulanan basinca dayanacak
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kadar giiclii olmasidir. Aksi takdirde, kalip deforme olur ve yogunlastirma yapilamaz
[13].
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Sekil 2.13. Soguk izostatik presleme [13].

[zostatik presleme yontemlerinden biride sicak izostatik preslemedir. Yontemin
gelistirilmesi  1950°li  yillara dayanmaktadir. Battle Institute (USA) ‘de
gelistirilmistir. Bu metot asagidaki uygulama adimlarini icerir; malzemenin deforme
olabilen bir kaba yerlestirilmesi, vakuma alinmasi, yerlestirilen kabin kapatilmasi,

belirlenen sicaklik ve basincin uygulanmasi.(Sekil 2.14.) [14].
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Sekil 2.14. Sicak izostatik presleme [123].



16

2.2. Sinterleme

Sinter prosesi yiikaltinda sikistirilmis malzemelere uygulanan bir termal islem ve
presleme sirasinda sekillendirilmis parcaya uygulanan bir asama olarak
tanimlanabilir. Sinterlemenin amaci; diflizyon, basing ve 1s1 etkisi ile malzemedeki
boslugun ortadan kaldirilmasidir. Sinterlenmis malzemenin {istiin 6zelliklere sahip
olmasi i¢in, icindeki alan miimkiin oldugunca sifira yaklasmalidir. Sinter prosesi
tamamu ile sicaklik ve agirlik konveksiyonuna dayanir. Yapinin istenilen degerlere
ulagsmasimi  kolaylastirmak i¢in miimkiin oldugunca yiiksek sicakliklarda
calisilmalidir. Sinterleme olusumuna neden olan itis giicli; yiiksek 1silarda yiizey
saglayan itici giig; yliksek sicakliklarda yiizey enerjisindeki azalmadir. Yiizey
enerjisi azaldike¢a, difiizyon tam tersi yonde isler ve birbiri ile temas eden karsilikli
tozlar arasinda bir bolge meydana gelir ve tozlar birbiri ile etkilesime girer. (Sekil
2.15.) [1]. Sinterleme isleminin verimliligini ve sinterlemeden sonra toz malzemenin
mikro yapisim1 belirleyen bir¢ok faktér vardir. Sinterleme sirasinda difilizyon
katsayisi, yiizey gerilimi, partikiil biiyiikliigii, baslangi¢c gbzeneklilik hacmine benzer
birden fazla kriter icerir. Bu kriterler i¢ yap1 ve dis yap1 kriterleri olarak iki baslikta
incelemek miimkiindiir. Yiizey gerilimi, difiizyon katsayisi, buhar basinci, Viskozite
ve benzeri gibi i¢ yapimin Ozellikleri gosterilebilir. Bu 6zellikler, kimyasal bilesim,
proses atmosferi veya sicaklik degistiginde degisenler olarak bilinir. Sinter prosesi
toz metalurjisi alaniin en kompleks konusudur ve yar1 mamiil bir malzemeyi ytliksek
verimli bir malzemeye doniistiirdiigii i¢in toz prosesinde yiiksek 6neme sahip bir kilit
asamadir. Sinterleme esnasinda yakma, molekiiller arasi baglanma, ebatlarinda
meydana gelen degisim ve onemli mikroyapr biiylimesi gibi bircok 6nemli olay
meydana gelir. Sinterlenmis parcalarin istenen Ozelliklere sahip olmasi ve ayni

zamanda parganin istenen boyutlara sahip olmasi ¢ok 6énemlidir [15].
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Artan zaman

Toz partikiilleri i¢in D: Kiiresel partikiil
sinterleme modeli cap

Kiirelerin tamamen

birlestigi
son kade"me Son kademe ilk kademe Baslang
(sonsuz siire) boyun biiyiimesi boyun biiyiimesi Nosktasgaf
(uzun siireli) (kisa siireli) Temas

Sekil 2.15. Mikroskobik Olg¢ekte sinterleme (1) noktasal temas; (2) boyun biiylimesi baslangici; (3) boyun
biiyiimesi sonu;(4) birlesme [15].

Sinterleme iglemi genellikle hammaddeye mutlak erime noktasinin (T>0.5Te)
yarisindan daha fazla sicakliklarda tatbik edilen bir 1sil prosestir. Tatbik edilen
1silarda plazma kontrollii toplu tasima gergeklesmelidir. Toz {iretim prosesi sirasinda
malzemede meydana gelen yiiksek enerji, sinterleme aninda atomlarin yiiksek
sicaklikta salinmasi ve minimal boyuttaki parcaciklarin azalan yiizey enerjileri ile
giderilir. Sinterleme mekanizmalart genellikle ylizeyde, tane sinirinda veya kristal
kafeste meydana gelen yaymn siirecleridir. Sinterleme sirasinda meydana gelen
geometrik degisiklikler, atomlarin hareketini saglayan 1sitmadan kaynaklanmaktadir.
Sinterlemedeki itici gii¢, kati-buhar arayiiz alanin1 (¢evreleyen buharla temas eden
tiim alanlar) en alt seviyeye diisiirmek temas noktalarinda keskin alanlari ortadan
kaldirmaktir. Sinterlemenin ilk asamalarinda, atomik ayrisma ile temas eden
partikiiller arasinda kiitle aktarimi ile kiiciik boyun olusumlar1 ve biliylime goriiliir.
Kiigiik partikiiller itici giicli arttirir ¢linkii birim alana diisen yliksek ylizey alani
toplam kati-buhar arayiliz enerjisini arttirir. Sinterleme sicaklii erime noktasina
yaklastikca hareketli atom miktarinda meydana gelen artis ile dogru oranda sinter
hizida ilerler. Birden fazla ham par¢ada sinter esnasinda boyut, yogunluk,
mukavemet, sertlik, elektriksel veya termal iletkenlik, elastik modiil gibi 6zelliklerde
degisimler gdzlemlenir. Sinterleme sirasinda malzemede olusturulmak istenen
Ozelliklerin yan1 sira istenmeyen bazi 6zellikler de olusabilmektedir. Elektriksel ve

termal 1iletkenlik, kirilma toklugu, mukavemet, elastik modil, sivi ve gaz
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gecirgenligi, sertlik, yaklagik tohum sayisi, boyut ve sekil, tane sinirlar1 ve dagilim
bicimleri, ortalama g6zenek boyutu ve sekil dagilimi, kimyasal bilesim gibi en biiyiik
degisiklikler ve kristal yap1 olusur. Sinterleme kinetigi, ham yogunluk, malzeme tipi,
parcacik boyutu, sinter sicaklifi ve atmosferi benzeri degiskenler ile tespit
edilir.Sekil 2.16. ‘da sinterleme sicakliginin i¢ yapidaki gézenek miktari iizerindeki
etkisi agikca goriilmektedir [16]. Artan sinterleme sicakligl ile camlarin ebatlar1 ve

dagilim yogunlugunda 6nemli 6lgiide diislis gdzlemlenmistir.

Sekil 2.16. Farkli sinterleme sicakliklarinin gézenek miktarma etkisi; (a) 1150 °C, (b) 1200 °C, (c) 1250 °C, (d)
1300 °C, (e) 1350 °C [16].

Sivi ve kat1 faz olarak iki baglik altinda sinterlemeyi inceleyebiliriz. Metal veya
alagimin erime noktasinin altindaki bir sicaklikta gergeklestirilen sinterleme islemi
kati hal sinterlemesidir (Sekil 2.17.). S1v1 hal sinterlemesi esnasinda sivi faz meydana
gelmesi sinterleme hizini biiyiik oranda yiikseltir. Siv1 faz sinterleme i¢in 6n kosul
1slatmadir. 11k 1s1tma asamasinda, taneler kat1 hal sinterleme ile birbirine baglanir ve
daha sonra tanelerin sivi olusumu ile yeniden diizenlenmesiyle yogunlukta hizli bir
artis elde edilir. Bu agsamada, katinin 1slatilmasiyla olusan sivi, kat1 baglar1 ¢ozer ve

yeniden diizenleme saglar (Sekil 2.18.).
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Y

I. Asama II. Asama III. Asama IV. Asama
Sinterleme 6ncesi Boyun olusumu  Boyun ve tane simir1 gelisimi  Gozeneklerin kapanmasi
gozeneklerin azalmasi

Sekil 2.17. Kat1 faz sinterleme [17].

Artan sinterleme siiresi

kati iskelet (;C')z_elti
tekrar ¢cbkelme yayilimi

ana metal

Sekil 2.18. Siv1 faz sinterleme [18].

2.2.1. Elektrik akimi destekli sinterleme

Bu yontem iiretimi kolay olmayan geleneksel yontemler ile uzun siiren yiiksek
sicaklik islemleri gereken malzemelerin hizli {iretimine olanak saglayan bir toz
metalurjisi yontemidir. Bu yeni sentez yaklasimi, kalipta onceden sekillendirilmis
veya aralik seklinde sekillendirilmis toz formundaki malzemelerden belirli basing
uygulanan ve belirli zaman araliginda elektrik akimi gecirerek {irtin elde etmenizi
saglayan yeni bir liretim yontemidir. Bu islemde iiretilecek malzemelerin iletken
veya yalitkan oldugu goz Oniine alindiginda, toz veya kaliplardan elektrik akimi
gecirilerek olusturulan etki sayesinde 1s1 saglanir. Uretimi yapilacak malzemelerin
icerdigi elementlerin cinsi, elementler arasindaki sicaklik ve ekzotermik proses ve
darbeli elektrik akimi sinterleme proses parametreleri (PECS), sintilant akim
sinterleme (SPS) plazma sinterleme aktivasyonu (PAS) esas alinarak
siiflandirilir.Sinter sicakliginin  diigiik, 1sitma hizinin yiiksek ve uygulanan
islemlerin siiresinin kisa olmasi ile yar1 kararli nano 6lcekli tozlar, metaller arasi
bilesikler, progresif fonksiyonel malzemeler (FGM), metal matris kompozitler
(MMCl'ler) ve fiber takviyeli geleneksel yontemler sayesinde kolayca elde edilemez.

Seramikler (FRC) sinterlemede yaygin olarak kullanilmaktadir. Toz metalurjisi
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teknigi bilinen ECAS yontemlerine kiyasla yiiksek 1sitma hizi, sinterleme
sicakliginin  daha diisiik olmasi, 6n sekillendirme ve koruyucu atmosfer
gerektirmemesi, yardimci ekipman eksikligi nedeniyle minimuma indirilmesi, diisiikk

maliyetli ve kisa islem siiresi ile 6ne ¢ikan ekonomik bir prosestir [19].

ECAS yontemi sayesinde sinterleme sicakligi diisiik ve islem siiresi kisa nano
boyutlardaki yar1 kararli tozlar ve kiiclik tane boyutlarinda malzemeler teorik
yogunluguna yakin bir sekilde elde edilebilinir. islem siiresinin kisa olmasi,
istenmeyen reaksiyonlarin meydana gelmesini engellemekte, arzu edilmeyen faz
doniligimlerinin engellenmesi ve homojen bir yap1 elde edilmesine olanak

saglamaktadir. [20].

Yiiksek yatirim maliyeti gerektirmeyen bu teknik olanaklar dahilinde yardimci
ekipmanada ihtiyag duymamaktadir ve iiretim sirasinda malzeme kaybi
olusturmamasi nedeniyle ekonomik bir tekniktir. Bu yOntemin enerji tasarrufu

yoniinden diger teknikler ile karsilastirilmas: Sekil 2.19.’da verilmistir.
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10000 + n Presleme
2 1000] § ECAS
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Sekil 2.19. ECAS tekniginin diger yontemlerle enerji tasarrufu agisindan karsilastirtimasi [20].

ECAS prosesinde belirli iiriinlerin istenilen yogunlukta sinterlenmesi mekanik basing
ile birlikte elektrik akimi uygulanarak saglanir. Uygulanan akim ve uygulanan
basing, otomatik sistem {initeleri ile kontrol edilebilir. ECAS siirecinin sematik

goriiniimii Sekil 2.20.'de verilmistir.
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Sekil 2.20. ECAS prosesinin sematik goriiniimii [19].

Uretilecek malzemenin elektriksel &zelliklerine gére kalip malzemesi iletken veya
yalitkan olabilir. Baslangic malzemesi olarak kullanilacak tozlar yalitkan ozellige

sahipse iletken kalip kullanilmas1 akim geg¢isi saglamak i¢in sarttir.

Kullanilan toz iletken o6zellige sahip ise kullanilan kalip iletken veya yalitkan

durumda olmasi elde edilecek irtin kalitesine katkisi olmaz.

Uretilecek malzeme iletken ise toz partikiilleri Joule etkisiyle ve kalip ile problar
arasindaki sicaklikla 1sinir, yalitkan toz kullaniliyorsa 1s1 transferi ile yavaglama
saglanir. ECAS yonteminde basincin diisiik oldugu durumlarda kalip olarak grafit
esaslt kaliplar kullanilmaktadir. Yontemin diger bir elemani olan problar, gii¢
kaynagindan ¢ikis yapan akimin kalip yiizeyine iletilmesini saglar. Uretim sirasinda
bolgedeki en yiiksek sicaklik olan problar, ergime noktasi yiiksek olmasi ve iletilen
akim kaybinin minimum olmasimni saglamak i¢in elektrik direnci diisiik
malzemelerden yapilir. Bu malzemelerin iiretiminde genellikle bakir ve alagimlari
kullanilsa da, 1s1 derecesinin ve basincin yiiksek olmasi gereken durumlarda 100
MPa basinca kadar paslanmaz ¢elik ve grafit esasli malzemeler kullanilmaktadir. Bu
yontemde, gilic kaynagi olarak secilen akim tipine (dogrudan, alternatif veya

kombinasyonlar), akim yogunluguna ve akimin uygulama sekline gore belirlenir.
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Yo6ntemin uygulanmasi sirasinda basincin ve akimin ayni anda uygulanabilmesi igin
problari sabit tutan ve basing uygulayan konvansiyonel presler veya teorik deneyler

i¢in izostatik presler kullanilmaktadir [20].

ECAS yontemi 6teki toz metalurji yontemleri ile mukayese edildiginde, geleneksel
teknikte numuneler ¢cogu zaman gaz koruyuculu bir ortamda disaridan 1siticilar
yardimu ile firin iginde 1sitilmakta bu teknik ile numuneler dis ¢epherden i¢ yiizeye
dogru 1s1 iletimi saglanmaktadir. Bu sebeple diisiik 1sinma hiz1 ve yiiksek islem siiresi
vardir. Ayrica numune sinterlenme sicakligina ¢ikarmak igin firin i¢i 6n 1sitmaya
tabii tutulur. Bu sirada numune dolayli yoldan 1sindigindan biiyiik 1s1 kaybina neden
olmaktadir. Bu yontemde enerji kaybinin minimum derecede oldugu sdylenebilir.
ECAS benzeri diger bir yontem olan sicak preslemede basing ve 1s1 ayni anda
uygulanmaktadir. Fakat bu yontemde enerji harcamasi yliksek ve islem siiresi

uzundur [19].

ECAS yonteminde, uygulanan akim ¢esidine bagli olarak Direncle Sinterleme (RS)
ve Elektrik Desarj Sinterlemesi (EDS) yontemleri olarak 2 grup olarak siniflandirilir.
Direngle Sinterleme tekniginde yiiksek amper, diisikk voltaj ile {iretimi yapilacak
numunelerde tercih edilir ve DC, AC, pulsed DC veya bu akimlarin kombinasyonlari
kullanilir. ECAS prosesi, uygulanan akim karakteristigine bagli olarak Direncle
Sinterleme (RS) ve Elektrik Desarj Sinterlemesi (EDS) olarak 2 ana baslik altinda
siniflandirilmaktadir. RS yiliksek amper, diisiik voltaj degerinde {iretilecek
numunelerin sentezlenmesinde tercih edilmekte ve akim tipi olarak DC, AC, pulsed
DC veya bunlarin kombinasyonlar1 kullanilmaktadir. EDS yonteminde kapasitorde
depolanan enerji saniyeler igerisinde numune iizerine niifuz etmesi seklinde iiretim
gerceklesir. Bu yontemde elektrik enerjisi olarak daha yiiksek amper ve voltaja sahip
pulsed akim kullamilir. ki yontem arasindaki bir diger 6nemli fark islem siiresidir.
EDS’de islem stiresi 10,5 — 10,2 s araliginda iken, RS’de bu siire 100-103 s
degerlerindedir [19].
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2.2.1.1. Elektrik desarj sinterlemesi

Elektrik Desarj Sinterleme (EDS), kondansatérde biriken elektrik enerjisinin
izolasyon tiiplerinde bulunan tozlar i¢ine aninda desarj edilerek {iretilmesi prensibine
baghdir. Stirekliligi olmadan uygulanan yiiksek degerlikli bir elektrik akimi, partikiil
seklindeki malzemenin 1sinmasina ve kendiliginden sinterlenmesine sebep olur. Ayni
anda uygulanan bu akim, onunla birlikte kuvvetli manyetik bir ortam olusturur. Bu
da sekillendirilen numunenin kalip i¢inde rahat hareket etmesini ve islem sonrasinda
numunelerin kaliptan kolayca ¢ikmasmi saglar. EDS isleminde, toplam kapasitor
alan1 genelde 25 mF ve sarj voltajt 30 kV’dir. ve birka¢ kapasitorden olusur.
Kondansatdr, bir transformator, dogrultma ve yumusatma {initesi kullanilarak sarj
edilir. Uygulanan akim yogunlugu ve yogunlugu sirasiyla 2800 MA/m2 ve 90 KA'E
mertebesine kadar olabilir. Cubuk ve serit haldeki birden ¢ok metalik malzemeler bu
yontemle sentezlense de, ferro malzemelerin liretiminde bazi sinirlamalar vardir.
Parcacik boyutu ve akim yonii, istenilen mekanik 6zelliklerin elde edilmesinde ana
faktorlerdir. Tiiketilen enerji miktar, elektriksel degiskenler ve hammadde 6zellikleri
ile kalip tasarimi ve geometrisinden etkilenir. Yogunlugu etkileyen en onemli

parametre basingtir ve uygulanmazsa bagil yogunluk 6nemli 6l¢iide azalir [19].

2.2.1.2. Direngle sinterleme (RS)

RS yontemi bir asra yakin bir siiredir bilimsel arastirma konusu olarak kabul
edilmekte ve bir¢ok ticari uygulamada kullanilmaktadir. EDS yontemine kiyasla RS
isleminde EDS'den Nispeten daha uzun bir islem siiresine sahip olmasina ragmen,
stireci kontrol etmesi daha kolay bir tiretim yontemidir. RS islemi, akimin tiirline ve

kullanilan ekipmana bagl olarak farkl isimlerle anilir.

2.3. Mekanik alasimlama / 6giitme

Mekanik alasim veya Ogiitme prosesin gee¢misine bakildiginda, ihtiyaclar

dogrultusunda gelistigi soylenebilir. John Benjamin ve ark. 1966 yilinda tarafindan

gelistirilen bir yontemdir. Yiksek sicakliga dayanikli oksit pargaciklart ile
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giiclendirilmis Ni bazli siiper alasimlar mekanik alagim ydntemi kullanilarak
iiretilmistir. Istenilen 6zelliklerin saglanmasi amaciyla gaz tiirbinleri ve elde edilen
malzemelere uygulanmistir. Ayni ekip, 1970’lerde yapilan farkli denemeler
sonucunda bilyal1 6giitme teknigini kullanarak en iyi sonuglari elde etmistir. Cilinkii
bu yontem sayesinde, yiiksek deformasyon ve soguk kaynak islemi yardimi ile
pargaciklarin art arda kirilmasi sonucu ince pargaciklar olusturmus ve islemi
gergeklestirmistir. 1977 yilinda bir motorda bu teknikle iiretilen nikel esasl alagim
kullanilmistir. Kullanim alanlar1 her gecen giin yayginlasmistir. Bu gelismelerden en
cok havacilik sanayi ve otomobil sanayi etkilenmistir. Mekanik alagimlama islemi

normalde kuru ve yiiksek enerjili bir bilyali 6giitme teknigidir [21].

Ince ve miikemmel dagilima sahip mikroyapilar iiretmek toz malzemelerin soy bir
ortamda yogun bir sekilde ogiitiilmesi ile siirekli kirilma, soguk kaynak ve yeniden
kirilma ve yeniden soguk kaynaga tabi tutulan diisiik sicaklikta alagim sentezi veya
oglitme yontemidir. Baska bir deyisle, mekanik alasimlama, toz Ogiitiicii tungsten
karbiir veya sertlestirilmis celik bilyeler ve paslanmaz celik bilyeler ve tungstenin
kat1 hal alasimlama islemi ile karistirilmasiyla yapilan kaplarda gerekli 6giitme stiresi
(sekil 2.21.). Bu yontem, bilimsel ve ticari olarak kullanilabilecek malzemelerin
tiretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir. Burada belirtmek gerekir ki, farkli iki
metalden faydalanilarak gergek bir alagimlama islemi yapiliyorsa bu islem mekanik
bir alagimlama islemine sahip degildir, metal matrisli kompozit iiretmek igin
kompozit toz iiretim islemi yapiliyorsa buna mekanik taslama da denilmektedir.
Klasik alasimlama islemlerinde karsilagilan ergime sorunlari, heterojenlik, tiretim
sirasinda meydana gelmesi istenmeyen reaksiyonlar mekanik alagimlama ile ortadan
kaldirilabilmektedir. Ayn1 zamanda ekonomik ve pratik alanin ¢ok olmasi bu
yontemin yaygin olarak kullanilmasim1 saglamaktadir. Bunlardan ilki birbiriyle
karistirllamayan ~ elementlerin  geleneksel ~dokiim  yontemleri  kullanilarak

karistirtlabilmesidir. Bunu diger tekniklerle yapmak miimkiin degildir [21].
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Sekil 2.21. Mekanik alagimlama esnasinda bilye-toz etkilesimi [22].

Mekanik olarak alasimlama prosesi, ¢coklu sistemlerde rahat¢ca kullanilabilmektedir.
Bu sebeple MA yoOntemi ticari ve iiretim olmak {izere bir¢ok avantaj saglar [22].

Bunlardan bazilar1 su sekildedir;

- Mekanik alasimlama prosesi, ergitme teknikleri kullanilarak {iretilmesi zor
veya miimkiin olmayan kompozit malzemeleri iiretilir kilmasi,

-  Karstinldiginda sivi  veya kati fazda ¢oziinmenin gerceklesmedigi
elementlerin alagimlanmasinda,

- Ergime sicakliklar1 birbirinden farkli metaller arasinda intermetaliklerin
olusturulmasinda,

- Kati-sivi-gaz halinde yapilan alasimlama esnasinda karbiir, nitriir ve
oksitlerin takviye olarak kullanilabilmesinde,

- Toz yapisinin diizenli olarak dagilmasinin saglanabilmesinde,

- Asmma ve korozyona kars1 direnci yiliksek malzemelerin tlretilebilmesinde,

- Toz miktarlarinin ihtiyaca gore iiretiminin saglanabilmesinde,

- Nano kristalin yapilarin elde edilmesinde,

- Yiksek yogunlukta malzemeler iiretilebilmesinde,

Mekanik alasim isleminde, kullanilan bilesime ve tiretilmek istenen bilesime bagh
olarak ii¢ tip Ogiitme sistemi vardir. Bunlar, her iki veya daha fazla baslangi¢

malzemesinin hepsinin siinek malzeme oldugu Siinek-Siinek sistem, bilesimdeki en
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az bir malzemenin kirilgan seramik pargaciklarindan olustugu Sitinek-Gevrek sistem
ve tiim baslangic malzemelerinin kirilgan malzemelerden yapildigi Gevrek-Gevrek

sistemdir.

Mekanik alagimlamanin 6nemli bir boliimiinii olusturan 6giitme islemi, tane boyutu
kiigiiltme, harmanlama ve alagimlama gibi asamalari igerir. Bu asamalarda ¢ok cesitli
amaca yonelik ogiitiiciiler kullanilmaktadir. Ogiitiiciiler ve/veya ogiitiiciiler
kapasiteleri, 6glitme verimleri, ekim ayma gore sogutma ve 1sitma gibi ek tiniteler
bakimindan farklilik gosterir. Mekanik alasimlama i¢in kullanilan 6giitiicti
tiirlerinden biri de planet (planet) tip bilyali dgiitiiciilerdir. Bu dgiitiiciilerin kaplar1 da
gezegenler gibi hareket ettikleri i¢cin adin1 buradan almistir. Bu kaplar, dénen bir
tasiyict disk iizerinde bulunur ve 6zel bir mekanizma ile dondiiriilen bu disk iizerinde
ve merkezinde doner (Sekil 2.22.). Hem tasiyict diskin hem de merkezindeki donen
ogitiicli haznesinin olusturdugu merkezka¢ kuvveti nedeniyle ana malzeme ve

oglitme haznesindeki 6gilitme bilyeleri hareket etmektedir [22].

Merkezkacg
kuvveti

Degirmen

Disk hareketi

' Deg'irmen
hareketi
|

Sekil 2.22. Gezegen tip bilyeli 6giitiiciilerde bilye-toz etkilesimi [22].

SPEX tipi ogiitliciiler tek seferde 10-20 gr arasinda toz Ogiitebilir ve laboratuvar
caligmalarinda biiyiik kolayliklar saglar. Sekil 2.23.’de SPEX tipi bir ogiitlicii

gorilmektedir.
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Sekil 2.23. SPEX tipi bilyeli degirmen [22].

Atritorler diger 6giitlicii tiplerinden farkli olarak 0.5 kg’dan 40 kg’a kadar ¢ikan toz
hazneleri ile mekanik alagimlama da kullanilan alternatif bir 6giitiicii tiiriidiir. Tipik
bir atritor odas1 yariya kadar kiiciik toplarla doldurulur, kollar kendi etrafinda donen
bir yapiya sahiptir ve haznesinde atmosferik kontrol saglanabilir (Sekil 2.24.).
Karstirier kollarinin mevcut olarak bulundugu konum mil hareket ettik¢e bilyeler

metal tozlarina ve alasimlama odasinin i¢ duvarina garpar [22].
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Sekil 2.24. Atritor i¢in sematik resim [22].
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2.4. Max Fazlan

Jeitschko ve ark [23] ilk olarak 1967°de TIsSIC, sentezlediginde tam olarak saf
olmayan 6rneklerde yapisini belirledi. Ti3SiC; i¢in ilk 6neri 1972 yilinda geldi, Nickl
ve ark [24], CVD yontemi ile TisSiC, sentezi lizerine yaptigi caligmalarda tipik bir
karbiir olmadigin1 ve anormal derecede yumusak oldugunu bildirmislerdir. Bununla
birlikte tek fazli bulk numunelerin liretimi zor olmasi nedeni ile; 1989 yilinda
Pampuch [25] hacimsel olarak yaklasik yiizde 85'1 saf olan numuneler iiretmistir. Bu
numuneleri kullanarak, Pampuch Ti3SiC,’lin titanyum metalinden (ayn1 yogunlukta)

neredeyse 3 kat daha sert oldugunu gostermistir [26, 27].

Barsoum ve ark [26] ¢ok sert, hafif, islenebilir, nispeten pahali olmayan ham
maddelerden yapilmis, oksidasyona ve termal soka dayamkli ve havada 1300 °C‘yi
asan sicakliklara kadar dayanikli kalabilen Ti3SiC;’yi sentezlediklerini bildirdi [26].
Buna ek olarak ayn1 zamanda 50’ye yakin iligkili bilesikleri tespit etti [26]. Sekil
2.24. 'de gosterildigi ilizere Mn +1AXn ya da ‘““MAX” fazlann olarak
adlandirmislardir [37]. MAX fazlan essiz karbiir ve nitriir i¢li seramiklerinin genel

formiilii Mn+1AXn ile sunlardir:

- M-gecis metallerini temsil etmekte (Sekil 2.25.'deki periyodik tablodaki
kirmizi1 bolge)

- A-A grubu elementlerini temsil etmekte, genellikle 3A ve 4A (Sekil 2.25.
'deki periyodik tablodaki koyu mavi renkli bolge)

- X-C yada N’u temsil etmekte (Sekil 2.25.'deki periyodik tabloda siyah
bolge).

Bu malzemeler gegtigimiz yillarda farkli arastirmacilar tarafindan sentezlenen dogal
olarak M, A ve X elementlerinin atom oranlarina gore 2:1:1, 3:1:2 ve 4:1:3 olarak ii¢

grupta siniflandirilir [28].
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Sekil 2.25. Periyodik tabloda max fazli elementler [37].

Barsoum ve ark [26] bu malzemelerin genel sertligini, hafifligini, islenebilirligini,
oksidasyon direnci ve termal sok direncini ¢calismiglardir. Ornegin TizSiC, deforme
olabilen bir metaldir ve islenebilir, termal, elektriksel olarak iletken, yiiksek
sicakliklarda termal soka ve plastiklige dayaniklidir. Seramikler gibi (ayrisma
sicakligi 2000 C’den fazla) oksidasyona direnglidir (santimetre kiip basina 4.5 gram)
oldukg¢a sert ve nispeten hafif refrakterdir. Termal genlesmeleri geleneksel

seramikler gibi nispeten diigiiktiir [26].

2.4.1. Yap1 ve baglar

MAX fazlarinin kristal yapisi hegzagonaldir. Siki paket M tabakalar1 A grubu
elementi tabakalar1 arasina sokulmustur. X atomlar1 M ve A tabakalar1 arasindaki
oktahedral bosluklara yerlesmistir. A grubu elementleri biraz daha biiyiikk olan
trigonal prizmalarin merkezlerinde yer almakta ve bdylece oktahedral arayerler daha
biiyilk A atomlarmi barindirabilmektedir. A grubu atomlar1 211 bilesiklerin her
ticlincli katmaninda, 312 bilesiklerde her dordiincli katmaninda ve 413 bilesiklerde

her besinci katmaninda bulunur (Sekil 2.26.) [26].
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Sekil 2.26. MAX fazlarin ii¢ sinifinin kristal yapisi. M grubu atomlari kirmizi; A Grubu atomlar mavi ve X grubu
atomlar1 siyahtir [26].

MAX ve MX fazlarmin yakin kimyasal ve yapisal benzerlikleri gbz Oniine
alindiginda Ti2AIN ve TiN yapisini agiklayan benzer bir yaklagim yaygin olarak
kullanilir. MAX fazlarinda MX fazlar1 gibi M atomlar1 arasindaki arayer bosluklarini
A ve X atomlar1 doldurur arayer atomlu bilesiklerinden ti¢lii MAX fazlarin1 dikkate
almak faydalidir [26]. Boyle bir semada birim hiicre basina dért M-katmani igeren
2:1:1 fazin c-parametresi (Sekil 2.26.), gozlemlendigi gibi, ~4'liik bir ¢ / a orani i¢in
a- parametresinin 4 katina kadar olmalidir. Birim hiicre basina alti M-katmani ile
3:1:2 faz1 benzer parametler i¢in, c/a oraninin ~6 ve 4:1:3 fazinin c/a oraninin ~8
olacag1 ongortiliir. Gergek c/a interstisyel bilesiklerin kavramini destekleyen oranlari

sirastyla ~ 5,8, 6 ve 7.8 dir.

2.4.2. Mikroyapi

Max fazlarimin mikro yapisi kink smirlarinda karsi yonli stres altinda kaldiginda
dislokasyon formu ile birbirleri lizerinden kayarak katmanli yap1 ortaya c¢ikarirlar.
Kink bantlari, katmanli malzemelerin katmanlarina paralel yiiklerin yiiklendiginde
olusur. Katmanlar1 ayirmaya baslayan tiim ¢atlaklar kink sinirlari tarafindan
durdurulur. Catlaklar Sekil 2.27.'de gosterildigi gibi sadece kink sinirlar1 tarafindan
tanimlanan alanin Otesine gegemez [26]. Barsoum yaptigi bir benzetme ile kink

bantlarinin olusumunu su sekilde aciklar [26]. Kink bandini olusturmak igin bir deste
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kagidi ucundan tutun ve dikkatlice lizerine agirlik ekleyin. Kiigiik ytikler i¢in kart
elastik biikiilecektir (yiik kaldirilirsa kart orijinal sekline geri donecektir). Ancak
maksimum yiikte kartlar geri doniisiimsiiz biikiilecektir. Bir veya daha fazla kink
bantlar1 olusturuldugunda tabakalar keskin biikiiliir ve bikiilmeler kalir. Bir kink
bandi olusmasi i¢in, olusmakta olan kristalin bir kismi kink bandi goéreceli olarak

kaymayan parcaya kayabilir olmalidir dahasi tabakalar birbirinden ayrilmalidir [26].

Metallerin aksine MAX fazlar1 plastik deformasyon ile deforme olmazlar daha
ziyade ylizeyden mikroskobik pullarin koparilmasi ile olusur. Hatta hasar bagladiktan
sonra MAX fazlar1 hala 6nemli yiikleri tasiyabilir ¢linkii atomik diizeyde yapiya
yerlesik olan hasar1 tolerans edebilir. Seramik malzemelerin iginde hasar
basladiginda hasar noktas1 zayifliyor daha fazla hasar ve daha fazla zayiflik
sonucunda kopma ortaya ¢ikiyor [26].

Sekil 2.27. MAX fazlarinda gériilen mikro kink bantlariin gosterimi [28].

Ti3SIC, calismalart gegirimli elektron mikroskobu (TEM) [29, 30] ve yiiksek
¢Oziiniirliiklii gecirimli elektron mikroskobu (HRTEM) [29, 31] ile burgers vektorii b
uzunlugu =1/3<1120> ya da 1.54 A bazal diizlemlerde yatan sadece miikemmel

dislokasyon varligini ortaya ¢ikarmistir.

Her dislokasyon bir kenar ve vida bileseni ile karisik bir yapiya sahiptir [32, 33, 34].

Barsoum ve ark [35], MAX fazlarinin mekanik 6zelliklerini anlamak igin sadece
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bazal diizlemsel dislokasyonlarin var oldugu da anlasilmalidir. -196°C gibi diisiik
sicakliklarda bile bu dislokasyonlar hareketli ve ¢cogalicidir. Ciinkii bazal diizlemlerle
sinirlandirilmistir.  Dislokasyonlar ayni bazal diizlemler {izerinde her iki diziler
(y1igilmalar) icinde (Sekil 2.28. (a)), ya da bazal diizlemlerin normal duvarlarinda
(dusiik ve yiiksek acili tane sinirlari) kendilerini diizenlerler. Duvarlarin egilme ve

biikiilme bilesenleri vardir [31 ,35, 36].

Sekil 2.28. (a)’da hem dislokasyon duvari ve yigilmalar bazal diizlemle sinirhidir. +
ve - isaretler duvarda vida dislokasyonlarinin yonlerini ifade etmektedir. Dislokasyon
etkilesimlerinin ortogonal haricinde olusma olasiligi vardir fakat bugiine kadar
bildirilmemistir. Bu gercek klasik anlamda is sertlesmeden biiyiik bir deformasyon
meydana gelebilecegi icin c¢ok genis kapsamli etkilere sahiptir. Bazal olmayan
dislaksyonlarin burger vektorleri > ¢ (yani 11-23 A ) olacag1 g6z 6niine alindiginda
varlig1 son derece diisiiktiir. Dahas1 yiiksek c/a oranlarinda bir sonug olarak elestiri

yapmak olas1 degildir [35].
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Sekil 2.28. MAX fazlarinda (a) dislokasyon duvarlari (dikey) ve yigilmalarin (yatay) sematik goriiniimii, (b)
elastik biikiilme ve karsilik gelen kayma semasi, (c¢) baslangig ciftlerinin maksimum kesme
alanlarinda dislokasyonu, (d) KB ve kink sinirlarinda soba borusu

Farber ve ark [29] ve Barsoum ve ark [35] MAX fazli seramiklerin dislokasyon ek
yigilma hatalarin1 gézlemledi. Yigilma hatalar tipik olarak bir Si diizleminin eksik
oldugu biiylime kusurlaridir ve yigin ikiz simetri kirilarak, Mn+1Xn kimyasina sahip
ince katmanlar, kaya tuzu yapisinda [111] ile ayn istifleme ile kalirlar [35, 36, 37].
Tiim y181lma hatalar1 ve bunlar1 sinirlayici dislokasyonlarin yer degistirme vektorleri

[0001]’e paralel olarak bazal diizlemlerde bulunur [29, 35, 37]. Tane smirlar
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polikristal orneklerinde bulunan baska diizlemsel kusurdur ancak yapilar1 biiyiik

Olclide hala acgik bir sorundur [35].

2.4.3. MAX fazlarmin mekanik ozellikleri

Mekanik olarak MAX fazi nispeten yumusaktir (1-5 GPa’lik sertlik) kolayca
islenebilir, termal darbelere dayanikli ve hasar toleranslidir. Ayrica bazt MAX fazlar
yorulma, siirinme ve oksidasyona karsi dayamiklidir. Bazi yiiksek sicakliklarda
MAX fazlar siinek-kirilgan gegisi gecirirler. Oda sicakliginda 1 GPa gibi yiiksek
gerilmelerle sikistirilabilir ve mekanik enerjinin %25’ini dagitirken tiim yiik

kaldirildiginda eski haline geri gelirler [24, 36].

Katmanh katilardaki aginmalar kritik durumlarda felaket derecesinde basarisizliga
neden olabilir. Bu nedenle kink sinirlart (KB) MAX fazlarinda asinmalart bastirmak
icin oynadiklar1 rol 6nemlidir. Bunun nedeni kink sinirlar1 olan katmanl yapilarda
asinmalar yalnizca duvar veya biikiilme siniriin hareket etmesi halinde ilerleyebilir.
Bu enerjik olarak ¢ok masraflidir ve asinma agis1 daha dik olursa daha ¢ok masrafli

olur [30, 35, 38, 39].

Tartisitlan  MAX fazlarmin  hasar tolerans1 atom seviyesindeki deformasyon
mekanizmalarindan kaynaklanmaktadir. Bir sonraki bdliimde, ¢ogunlukla ince taneli
(3-5 pm) ve iri taneli (plaka benzeri taneler, 50-200 pm c¢apinda ve 5-20 pm
kalinliktaki iki farkli mikro yapiya atifta bulunulacaktir [35].

2.4.3.1. MAX fazlarimin oda sicakhi@inda strese tepkisi

2.4.3.1.1. Yarni-tek kristallerin ve cok kristalli sikistirma davramslari

Yiiksek ol¢iide yonlendirilmis oldugunda, Ti3SiC, (-2 mm ¢apinda) yari-tek kristalli

makro taneli numunelerin sikistirma testi sonucunda anizotropik oldugu bildirilmistir

[38]. Bazal diizlemler kayma (Sekil 2.29.'daki ekteki x yOnii) saglayan bir sekilde
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yonlendirildiginde numuneler -200 MPa'da akmaya baglar ve deformasyon kayma

bantlarinin olusturulmasiyla ortaya ¢ikar [35].

Buna karsin, kayma diizlemleri uygulanan yiike paralel oldugunda ve deformasyon
tarafindan normal kayma dislokasyonu imkansiz oldugunda, yumusama sonunda geri
kazanim giicii tarafindan gerilme- uzama egrileri 230 MPa ve 290 MPa arasinda
gerilimlere net maximayi géstermektedir [35]. Bu durumda deformasyon test edilmis
kiiplerin koselerindeki KB olusumunun bireysel taneler igerisindeki asinmalarin
birlesimi ve sonug olarak Sekil 2.29.'da gosterildigi gibi kayma bandi olusumu ile
olusur. Kiip Sekil 2.29.'un sol alt kdsesinde goriinen KB'nin baglatildigi en distaki
bliylimenin toplam asinmasiyla sonu¢lanmadigina dikkat edilmelidir. Bu gdzlem
MAX fazlarindaki KB'lerin aginmasinin giiclii bastiricilart oldugunun ilk mikro

yapisal kanit1 olarak alindi [35, 38].
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Sekil 2.29. TisSiC, yiiksek derecede yonlerdiriimis numunelerin 2 mm kiiplerin miihendislik gerilme-uzama
egrileri. Kiip ve bazal diizlem yonelimleri semasini gostermektedir [35].

Ti3SiCo'nin polikristalin numuneleri yiikleme eksenine yaklagik 45°lik kesme ile
basinglt yiik ve yaklasik 900°C'ye kadar sicakliklara maruz birakildiginda yari-
kirilgan bir sekilde basarisiz olur [35]. Tiim MAX fazlar1 aniden basarisiz degil; cogu
stres gerilme egrilerinin maksimum gerilmede keskin bir diisiis yerine tersine s1g bir
V sergilemesi bakimindan kademeli hata karakteristikleri sergilemektedir [35, 40,

41]. Ariza modu bir diizlemin kesme arizasi olarak kalir; Barsoum, yeterli
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dayanikliligin yiik tasima kapasitesinde daha az ani bir kayip ile sonuglanacak
sekilde diizlem boyunca ilerledigini One siiriiyor. Bu egilim tane boyutunun

artmasiyla ve yliklenme oranlarinin diismesiyle birlikte artar [35].

2.4.3.1.2. Sertlik ve hasar toleransi

Polikristalin MAX fazlarinin sertlik degerleri 1-5 GPa'lik nispeten dar aralikta
kalmaktadir. Cogu yapisal seramige gore daha yumusak ancak ¢ogu metalden daha
serttirler [35, 42]. En azindan Ti3SiC,’de -196°C kadar diisiik sicakliklarda bile
diisiik sertlik devam etmektedir [35, 43]. CVD tek kristalleriyle ¢alisan Nickl ve ark
[24] Ti3SiCy'nin sertliginin anizotropik oldugunu ve c-yoniinde yiiklendiginde daha
yikksek oldugunu belirtti. Bu durum daha sonra sertligin c¢entik yiikiiniin bir
fonksiyonu oldugunu ilk gosteren Goto ve ark [44] tarafindan teyit edildi. Her iki
gozlem MAX fazlarinin karakteristik 6zelligidir [35, 42]. Azalan yiik ile sertlik artar
(Sekil 2.30.’da iist egri) ve belli bir yiikiin altinda Olciilebilir degildir ¢linkii

girintilerin hi¢bir izi bulunmamaktadir [35].
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Sekil 2.30. CVD tekli TisSiC, kristalinin iz birakma yiikiine kars1 vickers sertligi (iist egri): dort nokta egilme
mukavemeti karsi yiikleme izleri i¢in iyi ve kaba taneli TizSiC, ve TisAlIC,, a =25 mikron tane
boyutlu [40].
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Plastik anizotropi goz Oniine alindiginda MAX fazlarinin nano girintilere karsi
cevabi anizotropiktir. Bazal diizlem ylizeyle paralel oldugunda plastik deformasyon
derecesi bazal diizlemlerin kenarindan yiiklenmesine gore daha fazladir [35]. Birinci
durumda KB'leri olusturmak daha kolaydir ¢linkii st yiizey sinirlandirilmaz [35, 36,
45]. TisSIiC, [46, 47] ve TizAlIC; [40] 'in hasar tolerans degerleri, Sekil 2.30.'da (alt 3
egri) gosterilmektedir. Burada son ¢entik biikkme mukavemetleri Vickers centik
yiiklerine karsi ¢izilmistir. Bu {i¢lii pargalarin g¢entik sonrasi egilme dayanimlari
centikli yiklere tipik kirillgan seramiklerden oldukca daha az bagimhidir (Sekil
2.30.'daki kesikli ¢izgi). Bununla birlikte seramiklere benzer sekilde kaba taneli

mikro yapilarin hasar toleransi daha ince taneli 6rneklere gore daha tistiindiir [35].

Tipik olarak, kirilgan katilardaki Vickers centikleri g¢entiklerilerin kodselerinden
uzanan keskin catlaklara neden olur ve bu da kuvvette keskin bir azalmaya neden
olur. Ik énce Pampuch ve ark [25] TisSiC,'deki Vickers gentiklerinin kdselerinden
catlaklara neden olmanin zor oldugunu bildirdi. Catlaklarin olusmasi yerine
deliklerin etrafindaki bdlgede delaminasyonlar, bireysel tane kinklenmesi ve tane
cikintilart goriilmektedir [40, 46, 48]. Kisacasi, hasar toleransinin baglica nedeni
MAX fazlarinin ¢entik etrafindaki kiiglik bir alana hasarin kapsamini sinirlama
kabiliyetidir. Yiiksek hasar tolerans1t MAX fazlarinin genel olarak kirilgan katilarin
mekanik Ozelliklerine zararli olan isleme ve servis kusurlarina toleransli oldugu
anlamina gelir. Bu sebeple, tam yogunluk saglandiginda, imalat verimi biiyiik dlciide

artmasi bekleniyor [35].

2.4.3.1.3. Termal sok dayanimi

Barsoum ve ark [49] MAX fazlarinin karakteristik bir 6zelliginin milkemmel termal
sok direnci oldugunu bildirmistir. Ti3SiCy'nin termal soka cevabi tane boyutuna
baglidir [47]. Kaba taneli numunelerin tavlama sonrasi egilme mukavemetleri,
tavlama sicakligia bagl degildir ve 1400°C'den (Sekil 2.31.) tavlandiginda aslinda
biraz daha kuvvetlidir. ince taneli TizSiC, &rneklerin tepkisi, kaba tanelilere kiyasla

tavlama sonrasi mukavemetler icin 500°C aralifinda asamali olarak diismektedir



37

(Sekil 2.31.), kritik bir sogutma sicakligr gostermek yerine, dayanimin seramik i¢in

tipik olarak biiyiik 6l¢iide azaldigini gosterir [35].

Ti3(SixGel.x)C,'nin kati soliisyonlar1 benzer sekilde termal darbeye duyarli degildir
[35, 50]. Kaba taneli bir Ti3(Si0.5Ge0.5)C, numunesinin tavlama sonrasi egilme
mukavemetlerinin, sinterlenmis Orneklere kiyasla %20 daha yiiksek oldugu
bildirilmistir. Bu tavlama sertlestirmesinin nedenleri tamamen net degildir; Barsoum
ve ark. muhtemelen termal kalinti gerilmeler sonucunda daha kii¢lik tanelerin

olusumu ile iligkili olduklarini sdyliiyorlar [35].
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Sekil 2.31. ki farkli tane boyutu olan Ti;SiC, numunelerinin termal darbe tepkisi [35].

2.4.4. Elastik 6zellikler

MAX fazlar, elastik olarak oldukca serttir. Bu 6zellikle 3:1:2 ve 4:1:3 grup fazlan
icin gecerlidir. Bu katilarin bazilarmin yogunlugunun nispeten diisiik oldugu goz
Online alindiginda, yaklagik olarak 4.5 g/cm o6zgiil rijitlik degerleri Onemlidir.
Ornegin, Ti3SiC, nin spesifik sertligi SizNy ile karsilastirilabilir ve Ti'nin kabaca ii¢
katina esittir, bu 6zellik i¢in aranan bir metaldir. Tiim bilesikler i¢in Poisson oranlari,
Ti (0.3) 'ten daha diisiik olan 0.2 civarindadir ve stoikiyometrik TiC'ye (~ 0.19) gore
daha fazladir [35, 51].
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2:1:1 (Ti2AIC gibi) grup fazlarina kiyasla, 3:1:2 (TizAlIC, gibi) ve 4:1:3 (Ti,AlC;
gibi) grup fazlarindaki M-X baglarinin daha biiyiikk bir fraksiyonu g6z Oniine
alindiginda, bu gruplarin daha az kat1 olduklar sasirtic1 degildir. Ornegin, 161 GPa
olan Ti;AIN'min bulk modilii 216 GPa olan TisAINs'ten onemli ol¢iide daha
diisiiktiir. A-grubu elementlerinin atom numarasin1 arttirmak kafes yapisinin
yumusamasia neden olur. Ornegin, 178 GPa, 216 GPa ve 237 GPa'da sirasiyla
Zr,SnC, Nb,SnC ve Hf;SnC'nin young modiilleri Al igeren {iiglii bilesiklerden
herhangi birinden daha diisiiktiir [35, 51].

Grafit, bor, nitriir ve mika gibi katmanli katilarin aksine ve biiylik plastik
anizotropilerine ragmen, MAX fazlarinin elastik 6zelliklerinde anizotropi oldukga
azdir. Omegin, ¢33 ve cll, TisSiC, ve baz1t MpAIC fazlari igin neredeyse esittir
[40,51]. Benzer sekilde, a ve ¢ yonleri boyunca sikismalar bugiine kadar ol¢iilen
cogu MAX fazi icin karsilastirilabilir durumdadir. Al igeren MAX fazlart ve
Ti3SiCy'nin bir bagka kullanigh 6zelligi vardir: sertlikleri sicakliga bagli olarak giiglii
bir fonksiyon degildir. Ornegin, 1000°C'de TizAlC,'nin kesme modiilii, oda sicaklig
degerinin yaklagik % 88'idir. Bu baglamda, MX ikilileriyle olan benzerlikleri dikkat
¢ekicidir [35, 51].

2.4.5. Termal ozellikler

2.45.1. Termal iletkenlik

Termal iltekenlik Kth su sekilde verilir:

Kth = Ke + Kph (2.1)

Ke ve Kph sirasiyla elektronik ve fononun katkilariyla Kth olusur. Bir metalik

iletken i¢in Ke Wiedemann-Franz yasasindan tahmin edilebilir:

Ke= LoT/p (2.2)
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Lo degeri olan Lorenz sayisi, burada 2.45*%10" WK . Elektrik diren¢ degerleri ve
sicaklik degerleri deneyler ile tespit edilmis hazir tablolardan yararlanilarak denklem

2.2. kullanilarak Ke ve denklem 2.1 kullanilarak Kth hesaplanabilir [35, 51].

Yiiksek darbe sicakliklarina sahip kati, hafif katilar tipik olarak iyi bir fonon
iletkenidir. Bazi MAX fazlarinin 6rnegin Ti3SIiCy'nin yiiksek sertligi géz Oniine
alindiginda fonon iletkenligi bastirilmis olmasi biraz sasirticidir. Barsoum [42]
tarafindan daha ayrintili olarak ele alindig1 gibi bu sonu¢ bu yapilarda bir rattlere
roliinii oynar egilimi A grubu atomlu sagilma verimliligi affedilebilir. Rattlers diger
atomlardan daha fazla denge konumunda titresen atomlardir [52, 53]. Yiiksek
sicakliklara (1200°C'ye kadar) noétron kirinim spektrumlarinin  analizi  Si'nin

gercekten Ti3SiC,'de ratler etkisi yaptigini gostermistir [40, 42, 54].

Al igin durum daha belirsizdir. TizAIN3 i¢in ayni sicaklik araligindaki sonuglar Al
atomlarmin titresim genisligi Ti veya N'den [35, 55] daha biiylikken farklar Si'de
olugu kadar genis degildir. Dolayisiyla Al'nin daha iyi baglandig1 goriiliir ve kismen
bu bilesiklerde Kph'in Onemsiz olmadigin1 acgiklar boylece iclii bilesiklerde
M(n+i)AICn'de daha az bir rattler etkisi vardir. Muhtemelen bu hipotez i¢in en
inandirici kanitlar 1zostural bilesikler i¢in Kph karsilastirmaktir TizSiC, ve TizAlC,.

TisSIC; igin TisSiCy'den daha yiiksek RRR degerlerine dayanarak, Barsoum ve ark
[35], test edilen Ti3SiC, numunesinin TizSiC,'ye gore daha az kusur oldugu sonucuna
varmistir. Oda sicakliginda, birincisi, ikincisine gore oldugundan yaklasik 5 kat daha
kiigiiktiir. Barsoum ve ark [35], elastik ozelliklerinin ve neredeyse aynit molekiil
agirhginin ve debye sicakliklarinin benzerliklerini g6z Oniine alindiginda, Si'nin
Al'dan ¢ok daha giiglii bir fonon dagilimeisi oldugunu diisiiniiyorlar. Genel olarak
Al'nin otesinde, A-grubu elementlerinin atom numarasini arttirmak onemli fonon

sacilmastyla sonuglanir [35].
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2.4.5.2. Termal genlesme

MAX fazlarinin termal genlesme katsayilar1 8-10 x10" K" araligindadir. Ugliilerin
TCE'leri ile karsilik gelen MX ciftleri arasinda bir korelasyon kaydedilmistir [35, 42,
56]. Ornegin Hf igeren MAX fazlarmm TCE'leri Ti igeren Cr,AlC'den daha diisiik
olanlardan daha diisiiktiir. Karsilastirma i¢in, HfC, TiC ve Cr3C2 6.6 x10° K*, 7.4
x10° K, ve 10.5 x10°® K™ sirastyla TCE’leri verilmistir [35, 50]. Plastik anizotropi
gdz Oniline alindiginda, termal genislemelerindeki anisotropiker [45,52] ve

sikistirilabilirlik [35, 51, 57, 58] nispeten hafiftir.

2.4.5.3. Termal kararhhk

MAX ftglii bilesikleri eriyemez fakat asagidaki reaksiyona gore peritektif olarak
ayrisirlar: Ayrigsma sicakliklari genis bir aralikta degisir CroGaN igin [35, 59] ~850°C
ve TI3SIC; igin 2300°C iizerindedir [35, 60]. Sn kaplama iiclii bilesiklerinde ayrisma
sicakligi 1200-1400°C arasinda degismektedir [35,56]. Ayrisma sicakligi birgok
degiskenin bir sonucudur en Onemlisi oksijen kontaminasyonu ve/veya diger
safsizliklardir Oo ve ark [61] ayrisma sicakligmmi Ti3SiC, i¢in 1100°C oldugunu
bildirmislerdir.

2.4.5.3.1. Ti3SiC,’nin termal kararhhg

Jeitschko ve ark [30], 2000°C'de TiH», Si ve grafit arasindaki kimyasal reaksiyonla
Ti3SiC,'yi toz formunda sentezleyen ilk kisilerdir. Yalniz bu bilgiden, Ti3SiC,'nin en
azindan bu sicakliga kadar dengeli olmasi gerektigi sonucuna varmak gerekir.
Bununla birlikte, Barsoum ve ark [55] ve El-Raghy ve ark [38] tarafindan hazirlanan
bir dizi makaleden 6nce, TizSIC, agirlikli olarak tek fazli, yigin halinde polikristalin
numuneleri iiretmek igin yapilan tiim girisimler basarisizdi. Ornegin, baz1 yazarlar,
Ti3SiCy'nin, 1400°C'ye kadar Si ve TiCx'e ayrildigini bildirmistir [62, 63, 64, 65].
Gegmise bakildiginda, bu erken tesebbiislerin bu kadar diisiik ¢6ziinme sicakliklarini
gostermesinin baslica nedeni, tozlarin yogunlagsmaya hazir oldugu zamana kadar,

kirliliklerle kontamine olduklari, bu yiizden bozunma sicakliginin diistiigii agikti.
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Yukarida belirtildigi gibi dogru kosullar altinda saf Ti3SiCy'nin en az 1700°C'ye
kadar stabil oldugu konusunda siiphe yoktur. Yiiksek saflikta Ti, SiC ve grafit tozlari
ile hazirlanan ve 1600°C'de 4 saat tavlanmis Ti3SiC, Orneklerinin tipik XRD
modelleri TiCx gostermemektedir. Bununla birlikte, az miktarda yabanci madde
varligi, TisSiC,'nin kararlihigini biiyiik 6l¢iide etkileyebilir. Ornegin, TisSiCy'ye %1
kadar az Fe veya V ilavesi, kararliliginda belirgin bir diisiise neden olmustur [40].
Fe'nin varligi, 1450°C’ye kadar diisiik sicakliklarda bir s1vi olusumuyla sonuglanir. V
muhtemelen (Ti, V)5Si3Cx olusturmakta ve Tis3SIC, pahasina stabilize ederek
cozeltiye girmektedir. TizSiC,'yi dengesiz hale getirmek igin gereken Fe veya V esigi
yiiksek degildir. Ornekler, TisSiCo'nin sabit oldugu bir sicaklik olan T>1600°C'ye

kadar 1sitildiginda, istikrar1 bozan gézenekli ag olusumunda belirgindir.

Kararliligin kinetik dogasi i¢in belki de en ikna edici kanit, vakumla 1sitildiginda ince
epitaksiyel TIsSIC, filmlerinin, 1000-1200°C'ye kadar diisiik sicakliklarda
ayrismasidir [66]. Burada, Si kaybima yonelik engellerin diisiik olmasi nedeniyle

bozunma sicakligi 6nemli dl¢iide azaltildi.
2.5. MAX Fazlar1 Uretim Yontemleri
2.5.1. Fiziksel buhar biriktirme

2.5.1.1. Piiskiirtme

Piiskiirtme yontemlerinde [67] kat1 kaynak materyali (hedef olarak bilinir) vakum ile
yiiksek enerjili iyonlarla (cogunlukla Ar+) bombardiman edilir. Kaynak atomlar daha
sonra hedeften c¢ikarilir ve ince filmler olusturmak iizere yogunlastirict kaplanacak

nesneye (alt tabakaya) taginir.

Bu temel piiskiirtme diizenegine diyot pliskiirtme adi verilir. Aragtirma sistemleri
genellikle ¢ok yiiksek vakumludur (UHV,~10"°mbar) endiistriyel iiretimlerde ise
yiiksek vakum (HV,~10"6 mbar) yaygindir. Hedef bir negatif dc voltaj kaynagina
(veya bir yiiksek voltaj kaynagina) baglanir. Alt tabaka tutucusu hedefin dniindedir.
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Tutucu 1sitilmis veya sogutulmus olabilecegi gibi elektrik giiciiyle etkilenmis,
topraklanmis veya sabit olmayan olabilir. Bir piiskiirtme gazi olarak genellikle Argon
fakat bazen bagka bir asal gaz kullanilir . Bu gaz bir 1s1ma-bosaltma plazmasini
baslatabilir ve muhafaza edebilir. Plazma basitce kismen iyonize olmus bir gazdir.
Bir plazma mevcut oldugunda pozitif (Ar+) iyonlari hedefi bombardiman eder ve
esas olarak notr hedef atomlar1 momentum aktarimi ile uzaklastirilir. Bu atomlar

substratan ulastiginda ince film iizerinde yogunlasirlar.

Piiskiirtme sentezi ile MAX fazlart 800-1000°C araligindaki sicakliklarda
gerceklestirildi. Ti-Si-C ve Ti-Ge-C sistemlerine ek olarak Ti-Al-C sistemi
Emmerlich ve ark [68-69] tarafindan piiskiirtme gerceklestirildi. Wilhelmsson ve ark
[70] Ti,AIC ve Ti3SiC, elementel hedef kullanarak sentezledi ve Aachen'de Walter
ve ark [71] Ti hedefi ve Ti2AIC hedefi kullanarak Ti,AlC sentezledi. Aachen'deki
grup elementel hedef kullanarak C,AIC ve V,AIC sentezledi [72, 73]. Gulbinski ve
ark [74] reaktif piiskiirtme ile 750°C Ti-Si-C sentezledi ve Ti5Si3Cx olusumunu
gozlemledi fakat Ti3SiC,'yi sentezlemek igin bir sicaklik artisinin gerekli oldugu

sonucuna vardilar.

2.5.1.2. Katodik ark biriktirme

Piskiirtmenin bir 06zelligi hedefin yiiksek voltajli, diisik akimli bir rejimde
calismasidir. Diisiik voltaj, yiiksek akim ark desarjina neden olur. Bu ¢alisma bir
katodik ark biriktirmenin ¢alisma metodudur [67, 75]. Bir ark baslatildiginda kii¢iik
bir katot noktasi olusur ve desarji tasir. Katot noktasindaki akim yogunlugu son
derece yliksektir buda eritme ve buharlagtirma ile erimis ve kati parcaciklarin
cikartilmasiyla erozyona neden olur. Genel olarak c¢ok yiiksek giic yogunlugu
oldukca iyonize bir plazma olusturur. Daha sonra ark homojen erozyon elde etmek
i¢in katot yiizeyi iizerinden yonlendirilir. Ark bosaltimlariin fiziginin sonucu olarak
katodik ark birikimin bazi 6nemli nitelikleri vardir. Plazmalarin piiskiirtmesinin
aksine ark plazmasidaki birikim akis1 oldukca iyondur. Iyonlasma derecesi %100'e
yakindir. Bu birikim akima rehberlik etmek ve iyon enerjisi dagilimlarini kontrol

etmek icin elektrik ve manyetik alanlar uygulamali bir proses kontrolii saglanir.
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Katodik ark depolanmasi ile ilgili bir dezavantaj katoda akitilan makro partikiillerin
varligidir. Bununla birlikte, bu tlir makro parcaciklari filtrelemek i¢in yaklagimlar

vardir.

Rosen ve ark [76] 900°C'lik bir alt katman sicakliginda Ti, Al ve C katodlarindan
darbeli katodik ark sistemi kullanarak Ti,AIC sentezledigini bildirdi.

2.5.1.3. Darbeli lazerle biriktirme

Lazer eritmesi olarakta bilinen PLD'nin arkasindaki kavram piiskiirtme yontemlerine
benzemektedir [77, 78]. Kat1 bir hedefin buharlastigi vakumda gergeklesir. Tipki
puiskiirtmede oldugu gibi kaynak atomlar1 daha sonra hedeften ¢ikarilir ve substrara
yogunlastirtlir.  Farki  buharlastirma  yontemidir. PLD hedef malzemeyi
buharlastirmak i¢in iyon bombardimani yerine yiiksek enerjili bir lazer kullanir.
Piiskiirtme ile karsilastirildiginda PLD, piiskiirtme yapmaktan c¢ok daha yiiksek
enerjiye sahip olan tiirler iretir ve ¢ok karmasik hedef stokiyometrilerini bile
muhafaza etme kabiliyetine sahiptir. Ardindan, substrat lizerinde yogunlasan tiirler
yiiksek enerjili parcaciklar tarafindan bombardimana tutulur ve biiyiiyen filme biiyiik

miktarda enerji saglar.

Phani ve ark [79] TiC ve amorf fazlardan olusan 25-600°C sicaklik araliginda Ti-Si-
C filmleri sentezlemislerdir. Hu ve ark [80] PLD ve Ti3SiC, hedef kullanarak 100-
300°C araliklarinda Ti-Si-C film sentezlemislerdir.

2.5.2. Kimyasal buhar biriktirme

CVD [46], PVD'den farkhidir. Ciinkii ¢okeltilecek malzeme buharlastirilmis kati bir
kaynak materyali yerine birbiriyle reaksiyona giren gazlar tarafindan saglanmaktadir.
CVD'n tipik ozellikleri, normalde nispeten yiiksek sicaklikta ve termodinamik
dengede (dengeden uzakta calisan piiskiirtme yerine) caligir. Avantajlari, piiskiirtme
ve PLD'nin aksine, goriis hatt1 birikimi ile sirl degildir ve sonug olarak, karmasik

geometrilerin kolayca kaplanabilecegini igerir.
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Nick ve ark [24], ve Goto ve ark [44] tarafindan Ti3SiCy'nin CVD ile sentezi lizerine
calismiglardir.  Tim bu c¢alismalar Barsoum'un g¢aligmalarindan  Gnce
gerceklestirilmistir. Son zamanlarda Pickering ve ark [81] ve Jacques ve ark [82]
Ti3SIC,'yi CVD ile sentezlerdi ve Fakih ve ark [83] TisSiC,/SiC katmanlarinin
biiylimesini bildirdiler. Son s6zii edilen ¢alisma disinda bu arastirmalardaki amac tek
fazl1 Ti3SiC2'yi sentezlemektir. Sentez sicakligi tipik olarak 1000-1300°C'dir. Bu
calismalardan, CVD ile saf Ti3SiCy'nin elde edilmesi zor oldugu sonucuna varilabilir.
Tipik olarak, TiC, SiC, TiSi, ve/veya TisSi3Cx ile birlikte bulunur; Pickering ve ark

[81] kabul edilebilir derecede saf materyal sentezledi. Goto ve ark.

[44] ayn1 zamanda 6nemli miktarda polikristalin Ti3SiC,, 40x12 mm 'lik bir plaka
tizerinde sentezledi ve 200 m/saat'lik yiiksek birikim orani elde etti. Bununla birlikte,
Ti3SIC, sentezine gore CVD'in 6nemli kisitlamalari, Ti ve Si, TiCl, ve SiCly
kaynaklari, gaz fazi tiilkenmesine yol acan ve TiCl'nin silisidasyonuna neden olan
tepkime farki ve ayni zamanda HCI varliginin neden oldugu asindirma arasindaki

farktir.

2.5.3. Basingsiz sinterleme

Basingsiz sinterleme, yogun seramik sekilleri liretmek i¢in basit ve ekonomik bir
tekniktir. Bu islem iki asamada gergeklestirilir: ilk asamada, yeterli tasima giiciine
sahip kompaktlar, tek eksenli kalip sikistirmas1 veya soguk izostatik presleme ile
hazirlanir. Ikinci adimda, bu kompaktlar kontrollii bir atmosferde istenilen
sicakliklarda pisirilir. Atesleme, bir indiiksiyon ocagi veya direng 1sitma firminda
yapilabilir. Basingsiz sinterleme bitmis parcalarin imalati i¢in tercih edilir. Bu da

isleme i¢in miiteakip ihtiyaclar biiyiik 6lclide azaltacaktir [84].

Ti, Si, TiC karisimma uygulanan 1s1l islem ile basarili bir sekilde TI3SiC,
sentezlendigi rapor edilmistir. Baslangi¢ tozlarinin kompozisyonu ve tatbik edilen
1s1l islemin sartlart degistirilerek, %99 verimle iiretim gerceklestirilmistir. Ayrica
TisSi3 ara fazindan ve TiC’den sentez esnasinda TizSiC; olustugu da belirtilmistir.

Ti/1.10S1/2TiC ya da Ti/1.15S1/2TiC baslangi¢ kompozisyonlarinin, 1250°C ve iizeri
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sicakliklarda, 2 saat siiren 1sil islem neticesinde %99 verimle en iyi doniigiimii

verdigi de kaydedilmistir [85].

%97 civarinda bir verimle, kolaylikla 4.9m’a 6giitiilebilen TizAIC, tozu, 2TiC/Ti/Al
molar oranina sahip karistmdan 1300-1400 °C araliginda ve argon atmosferinde elde
edilmistir. Basit ve yenilik¢i bir yontem olarak géze ¢arpan bu calismada rapor
edilmis diger bir 6nemli husus da {iretimin 5-1000 g aralifinda gergeklestirilebilir

olusudur [86].

Baz1 ¢aligmalarda ise, parametrelere olan etkilerin incelenmesine yoOnelik olarak
mubhtelif katkilarla beraber sentez denemelerinin yapildigini goriiyoruz. Mesela katki
olarak Sn kullanilan bir ¢alismada, Ti-Al-C-Sn karisimina ait farkli molar oranlari
ihtiva eden muhtelif regetelerle 1300-1500°C araliginda sentez denemeleri yapilmis
ve safa yakin Ti3AlC; eldesi saglanmistir. Sn katkisinin, sentez sicakligini diistirdiigii
ve ayrica, bilhassa artan liretim hacmiyle beraber gozlemlenen termal patlamalari

engelledigi rapor edilmistir [87].

Al katkisinin TizSiC, sentezine olan etkilerini arastiran bir baska calismada ise,
Ti/Si/2TiC/xAl (x= 0,005, 0.1, 0.15 ve 0.2) oranlarina bagli kalinarak hazirlanan
baslangi¢ toz karisimlart denenmis ve calisma neticesinde, Al yapida x=0.2 oraninda
yer aldigi takdirde, tek fazli TisSiC, iretimi i¢in gereken sicakligin 1500°C’den,
1150°C’ye distiigii rapor edilmistir. Bununla beraber, Al katkisi ayrica reaksiyonu
da hizlandirmistir [88].

2.5.4. Reaktif sinterleme

Basingsiz reaktif sinterleme islem siiresini ve sicakligi diisirme ihtimali sunan yeni
bir yontemdir ve bu nedenle geleneksel basingsiz sinterlenmesine cazip bir
alternatiftir. Reaktif sinterleme daha diisiik islem sicakliklart ve zaman, tane
sinirlarinin  temizliginde 1yilestirme gibi avantajlara sahiptir. Kontrol edilebilir

parametreler arasinda kompaktin baslangic yogunlugu son derece Onemlidir.



46

Miimkiin oldugunca diisiik gézeneklilige sahip bir govde, en yliksek nihai yogunlugu

verir [84].

2.5.5. Sicak presleme

Sicak presleme sirasinda, toz kompaktina ayni anda sicaklik ve basing uygulanir.
Isitma, genellikle grafit direngler kullanilarak harici olarak gercgeklestirilir ve basing
hidrolik olarak uygulanir. Basing uygulanmasiyla pargaciklar arasindaki temas
noktalar1 ¢ok yiiksek stresdedir ve bu temas noktalarinda diflizyon artar. Pargacik
boyutu, sicak preslenen kompaktlarin yogunlugunu ve mikro yapisini etkiler. Sicak

preslemeden 6nce, numunelerin

<2pm boyutunda toz elde etmek igin bilyali degirmende ogiitiiliir. Ogiitiilmiis toz
grafit kalip i¢ine doldurulur ve daha sonra vakumda veya argon atmosferinde gerekli
sicakliga 1sitilir. Kalip sicakligina istenilen sicakliga ulasildiginda yaklasik 30-40
MPa'lik tek eksenli basing uygulanir [84].

Sicak presleme sicakligi, basing, 1sitma hizi, atmosfer ve tutma siiresi,
yogunlagtirilmis pargalarin 6zelliklerini ve mikro yapisini etkiler. Ne yazik ki, sicak
pres yontemi basit sekillerle sinirlidir ve kompleks geometri bu teknigi kullanarak

imal edilemez [84].

Bir c¢alismada, Luo ve ark [89] eclemental baslangic tozlarindan TizSiC,
sentezlenmistir; tozlar ilk dnce 100 MPa basingla soguk preslenmis, daha sonra ise
ham kompaktlar 25 MPa basing altinda ve 1500- 1700°C sicaklik araliginda ve
Argon atmosferinde sinterlenmistir. Istenilen fazin yapida % 99’dan daha fazla

oranda bulundugu rapor edilmistir.

Si igeriginin incelendigi bir bagka calismada ise [90], hacimce % 98 oraninda tek faz
iceren TizSiC,, stokiyometrik orana gore asirt Si kullanilarak elde edilmistir.

Baslangi¢c malzemeleri once 500°C sicaklik altinda 2 saat siire ile Ar atmosferinde
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sikistirilmig; sonra ise, 5 saat siireyle 1350°C’de tavlanmis ve en son da, 40 MPa

basing altinda ayni sicaklikta 1 saat siireyle sicak preslenmistir.

Hacimsel Ti3SIC, HP yontemine dayali olarak elde edilen ilk MAX fazidir ve bir
calismada [91] ilk defa, Ti-Si-C sistemi igerisinde TizSiC, olusumunda sivi faz
olusumunun faydali oldugu tespit edilmistir. Mesela diisiik ergime sicakligina sahip

NaF katkisi, son tiriin igerisindeki Ti3SiC; olusumunu ciddi miktarda arttirmistir.

Yapilan bir calismada [92], baslangic malzemeleri elemental Ti, Si ve grafit tozu
olarak secilmistir; proses parametrelerinin optimizasyonuyla reaksiyon karakteristigi
kati-katidan kati-siviya kayridilmis ve ergimis Si ile Ti-Si ara fazinin etkilesimiyle
basarili bir sekilde Ti3SiC, fazi elde edilmistir. Ayrica reaksiyon sistemimdeki bu
degisiklik ayrica, reaksiyon hizini arttirarak sentez siiresini kisaltmistir. Optimize
edilmis sartlar; 1550°C sicaklik, 38 MPa basing ve 1 saat siire olarak tespit edilirken,
diger yandan sivi faz olusumunun yogunlasmaya da olumlu etki etti§i rapor
edilmistir. Sonraki calismalarda daha baska fazlarin da elde edildigini goriiyoruz;

TisAIC, [93], Ti,AIC [94], Ti,SnC [95], TIAIC [96], Ta,AlC [97].

2.5.5.1. Reaktif sicak pres

Reaktif sicak presleme (RHP) termodinamik reaksiyonlari kullanan yeni bir
yontemdir. SHS’den farkli olarak, Reaktif sicak presleme, reaksiyonun kati hal
difiizyonuyla nispeten yavas ilerledigi kontrol edilen (yani kendi kendine
yayilmayan) bir islemdir. Yavas ve kontrollii proses sayesinde reaktanlarin iiriinlere
tam doniisimii  saglanir. Reaksiyon esnasinda basincin  eszamanli  olarak
uygulanmasi, yogun bir malzeme ile sonuglanir ve bu nedenle, reaksiyon

tamamlandiktan sonra bagka islem gerekmez [84].

2.5.6. Spark plazma sinterleme

Spark plazma sinterleme (SPS), geleneksel tekniklerle karsilastirildiginda daha diistik

bir sicaklikta ve daha kisa siirede yogun sekiller veren yeni bir tekniktir. SPS
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tekniginde, darbeli bir dogru akim grafit pistonlar1 arasindan geger ve ayni anda bir
tek eksenli hidrolik ile basing uygulanir. SPS siirecinde, hizli 1sitma ile tane
bliyiimesi bastirilir ve yiikksek sicaklikta yogunlasma hizlanir. Spark plazma
sinterlemesiyle yogunlastirilan malzemeler genellikle daha yiiksek yogunluklara
rafine edilmis mikro yapilara, temiz taneli sinirlara ve malzeme performansinda
genel bir iyilesmeye sahiptir. SPS’de kalip yiizeyinde Olgiilen sicaklik gercek
numuneden daha disiiktiir. Sicaklik farki kalibin ebadina, vakum seviyesine ve

izolasyona baglidir [84].

Yapilmis bir calismada [98], Ti/Si/2TiC baslangi¢ tozlar1 ile, SPS yoOntemine
dayanarak 1200 °C’de TisSiC, hizli bir sekilde sentezlenmis ayni zamanda, es
zamanh olarak konsolidasyon da gerg¢eklesmistir. Calisma neticesinde elde edilen
sonuglar, proses parametreleri iizerinden nihai kompozisyonun iyilestirilebilecegini

gostermistir.

Bir bagka ¢alismada [99] SPS metoduna dayali ve Ti, Al, Si ve C elemental tozlariyla
gerceklestirilen Ti3SiC, sentezine Al’un etkisi incelenmistir. Sonuglar, aliminyumun
uygun miktarlarda katilmasiyla hem dontisiimi, hem de TizSiCy‘lin  kristal
bliyiimesini hizlandirdigin1 ortaya koymustur. Cok kristalli TizSiC, malzeme,
elemental tozlardan, Ti3Si;-XAIXC, formiilasyonuna gore ve x=0.05-0.2 igin, yiiksek

saflikla elde edilmistir.

Diger bir ¢alismada ise, [100] yogun, polikristal Ti,AlC malzemenin 2Ti/1.2Al/C toz
karisimindan, 1100°C’de 1 saat siireyle 30 MPa basing altinda iiretilebildigi rapor
edilmistir. Bununla beraber TiC/Ti/Al baslangic tozlartyla yapilan bir sentez
calismasindaysa [101], hacimli TizAlC; malzeme elde edilebilirligi arastirilmis
ayrica, ¢alisma kapsaminda Ti ve Si ilavesinin TizAlC, malzeme sentezine etkisi

incelenmistir.

Daha birgok MAX fazli malzeme, SPS yontemi kullanilarak basariyla
sentezlenmistir. Bu ¢alismalara 6rnek olarak Cr,AlC [102], ve Ti,AIN [103] fazlarini
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sayabiliriz. Sonug olarak, SPS bazi yonleriyle avantajli olsa da, daha ¢ok laboratuvar

6l¢eginde tliretime imkan taniyan ve pahali bir metoddur diyebiliriz.

SPS, nanokompozitlerin hazirlanmasi i¢in uygun bir tekniktir, ¢linkii bu siiregte
herhangi bir tane biiyiimesi gerceklesmez. Nanokompozit seramikler iistiin mekanik

ozelliklere ve iyi uygulama olasiliklarina sahiptir [84].

2.5.7. Kendiliginden ilerleyen yiiksek sicakhik sentezi

Bu metot, diger metotlara nazaran diisiik maliyetli daha verimli olmas1 ve enerji
ithtiyacin1 asgari seviyede tutmasi dolayisiyla diger yontemlerden daha fazla ilgi
gormekte ve daha pratik bulunmaktadir. Bircok malzeme icin, sentez s6z konusu
oldugu takdirde yiiksek sicakliklara ¢ikmak mecburiyeti kaginilmazdir. Bu sicakliga
ulagsmak genellikle bir firin igerisinde 6zel ve pahali ekipmanlar yardimiyla fosil
yakitlardan yahut da elektrik enerjisinden faydalanilarak elde edilen 1sinin
kullanimiyla miimkiin olabilmektedir. Yalniz, sentezin bir ekzotermik reaksiyona
dayandig1 durumlarda reaksiyon boyunca ortaya ¢ikacak olan 1s1 sentezin gerektirdigi
yiiksek sicakligin eldesinde dogrudan kullanilabilmektedir. SHS metodu da malzeme
sentezinde bu sekilde ekzotermik reaksiyonlarin 1sisin1 kullanmaya dayali bir yontem
olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Uygulamada genellikle sentez igin hazirlanmisg
baglangi¢ toz karigiminin bir atesleyici yardimiyla belli bir bolgesinden reaksiyona
tetiklendigini ve bu atesleme neticesinde de baglayan ekzotermik reaksiyonun bir
dalga halinde biitiin karisim boyunca yayildigim1 goériiyoruz. Bu sekilde oncelikle
herhangi bir yakit maliyeti olmayan ucuz ve bilhassa hizli bir sentez imkan1 elde
edilmis olmaktadir. SHS yontemine dayali ¢aligmalara goz attigimiz zaman, sentezin
genellikle elementel tozlarla baslanarak gergeklestirildigini ayrica bununla beraber

bazi metal- karbiirlerin de sentezde kullanildigini1 gériiyoruz [104].

Yapilan bir calismada, lazer etkisiyle baslatilan SHS prosesinin, 2Ti/Al/C baslangic
toz karisgimlarindan Ti;AlC sentezine yonelik verimi incelenmistir. Ayrica sentezin
verimini arttirmak maksadiyla TiC, Sn ve asir1 Al gibi katkilar da denenmistir.

Bulunan sonuglarda, Ti,AlIC elde edilebildigi numunedeki birincil fazlarin Ti,AIC ve
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TiC oldugu bulunmustur. Ti;AlC igeriginin yaklasik %83 oldugu belirtilmistir. Diger
yandan TiC ve Al katkisinin Ti;AlC sentezini iyilestirmek hususunda bir katkisinin
olmadigt ve Sn ilavesinin ise olumlu yonde etki ettigi rapor edilmistir.
2Ti/Al/C/0,3Sn baslangi¢ karisim oraniyla, en yliksek verim olarak hesaplanan %95
degerine ulagilmistir [105].

Daha erken doneme ait bir ¢alismada, TisAIC,, TisAIC, Ti,AlC igli karbiir
fazlarinin basariyla sentezlendigini goriiyoruz. Calisma neticesinde, elemental
tozlarla baslatilan sentezin asir1 ekzotermik karakterine vurgu yapilarak, ayrica nihai
reaksiyon {riinleri arasinda kismi ergimis ikili karbiirlerin bulundugu ifade
edilmistir. Elemental Ti ve Al yerine, TiAl kullaniminin yanma sicakligim
diisiirdiigii ve bunun da tcli karbiir sistemlerinin eldesinine yaradigi belirtilmistir.
Sentez esnasinda maksimum yanma sicakligi 1396°C olarak tespit edilmistir. Ayrica,
C igeriginin TiC olusumuna yol agacak kadar ¢ok olmamasi ve bir eksiklik de
dogurmayacak kadar az olmamasi noktasinin da dikkate deger oldugu ve dinamik

sentez kosullarinda bu ayarlamanin oldukc¢a zor oldugu rapor edilmistir [106].

Bununla beraber, baska bir calismada ise yanma sicakliginin nispeten diisiik
kalmasmin sentez agisindan daha faydali oldugu aynen tespit edilmistir, ek olarak
ise, Ti2AIC fazinin stokiyometrik oranlar dikkate alindiginda elemental tozlardan,
son lriinde yapmin genelinde olacak sekilde sentezlenebildigi ve
T1:Al:C=3:1.5:1=2:1:0.7 oranlarinda karbon eksik recetelerin ise iiriin olarak tek fazl

Ti2AIC1-x verdigi rapor edilmistir [107].

2.5.8. Basing destekli kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi

PSHS, SHS yontemine ¢cok benzer olmakla beraber burada yanma dalgas: gelisirken
yogunlagsma da gerceklesir. Hacimli malzemelerin iiretilmesine miisait bir metot
olarak nitelendirilebilir. Yanma esnasinda toz yigin1 basing altinda belli bir formda

sikistirilmaktadir [104].
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Yapilan bir calismada, [108] Ti3SIC, PSHS metoduna dayanilarak elde edilmistir ve
kompozisyonu Ti/C molar oran1 ve Si igeriginin biyik Olgiide etkiledigi
bulunmustur. 3Ti/2C mol orani ile gerceklestirilen sentezde son fazin biiyiik
miktarda TiC kalint1 faz1 igerdigi, bununla beraber 2Ti/C orami kullanildiginda ise,
Ti3SIC;, ‘lin temel faz olarak, ¢ok az TiC empiiritesi ile yapiya hakim oldugu rapor
edilmistir. Bir baska calismada Ti/Al/C elemental tozlarmin baslangic toz
kompozisyonu ¢alisilarak  %96.7 oraninda hacimli, ¢ok kristalli TizAlC,

sentezlenmistir [109].

2.6. Metal Matriksli Kompozitler

En yaygin bicimleriyle, metal matrisli kompozitler, bir metalin bir seramik ile
kombinasyonlaridir. Yine de bagka kombinasyonlar vardir. Metalik takviyeler,
mevcut tanim geregi metal matrisli kompozitler olan ¢esitli malzemelerde
kullanilmaktadir; tungsten takviyeli bakir, tungsten agir alasimlar ve bakir-niyobyum
siiper iletkenler oOrneklerdir. Metal koplikler de bu tanima gore metal matrisli

kompozitler olarak goriilebilir (ikinci faz bir gazdir).

Bu 6rneklerin gosterdigi gibi, bu konuyla ilgili genis bir serbestlik vardir.

Nispeten dar ve c¢agdas bir calisma kapsamini secildi ve bu nedenle birka¢ metal

matris kompozit kategorisini degerlendirme dis1 birakildi. Bunlar:

- Metal-metal kompozitler. Bunlar, tungsten agir alasimlart (WCu-Ni, W-Ni-
Fe, W- Cu), Cu-Mo malzemeleri, Cu-infiltre sinterlenmis ¢elik tozu
kompaktlar1 ve kompozit siiper iletken tel malzemeler;

- WC-Co ve diger dahil olmak iizere "karbiir" veya "elmas" alet malzemeleri
kesici takim endiistrisinde kullanilan sermetlerin yani sira emprenye edilmis
elmas alet malzemeleri ve diger elmas alet malzemeleri ("PCD" polikristal
elmas, elektroliz elmas taglama taslari);

- Elektrik kontaklar1 ve elektro-isleme operasyonlarinda takimlama i¢in bakir

ve glimiis matrisli kompozitler;
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- Oksit dispersiyonla giiglendirilmis (ODS) malzemeler gibi dispersiyonla
sertlestirilmis metaller, ¢linkii bu tiir malzemelerde takviye, malzemenin
hacimce sadece kiigiikk bir kismini temsil eder ve bu nedenle uygulanan
stresin Onemli bir kismini tagimaz onun rolii esas olarak matristeki
dislokasyon hareketini engellemektir;

- Pargacik takviyeli bir uygulama disinda, metal kopiikler bu malzeme kopiigi
iretmek i¢in kullanildiginda aliiminyum (bu durumda kopiik, burada

incelenen bir kompozitin basit bir uygulamasidir).

2.6.1. Bakir matriksli kompozitler

Elektriksel ve termal iletkenligi yiiksek, sicaklik dayanimi yiiksek malzemeler son
yillarda biiytik ilgi gormiistiir. Saf bakir, yiiksek elektriksel ve termal iletkenlikler
sergiler ancak dusiik sertlik, diisik ¢ekme ve siirinme mukavemetleri gibi bazi
belirgin eksiklikleri vardir. Yiiksek ¢ekme mukavemeti ve sertlige sahip Cu bazl
alagimlarin gelistirilmesi birincil 6neme sahiptir. Bakirin mekanik mukavemeti, ya
yaslandirma yoluyla ya da matrisine dispersoid pargaciklarin katilmasiyla dnemli
Olciide arttirilabilir. Yasla sertlestirilebilen bakir alasimlari, yiiksek sicakliklarda
irilesmeyi ¢okeltmeye meyillidir, bu nedenle mukavemetlerini biiyiik 6l¢iide azaltir.
Bu bakimdan, dispersiyonla giiclendirilmis bakir, ozelliklerinin ¢ogunu yliksek
sicakliklara maruz kaldiginda koruma yetenegine sahiptir. Oksitler, karbiirler,
boritler gibi dispersoid partikiiller bakir matriste ¢oziinmezler ve yiiksek
sicakliklarda termal olarak kararlidirlar. Dagilimla giiclendirilmis bakir alasimlari
genel olarak bakir esasli matris kompozitler olarak siniflandirilabilir [110], [111],
[11, [2], [3], [4], [112], [113], [114]. Cu-matris kompozitler, yiiksek termal
elektrik/termal iletkenlik ve 1yi asmmma direnci Ozelliklerinin gerekli oldugu
homopolar makine ve demiryolu iistten akim toplama sistemi [115] gibi elektriksel

kayan kontaklardaki uygulamalar i¢in umut verici adaylardir.



BOLUM 3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Malzemelerin Hazirlanmasi

Bu ¢alismada MAX (TizAly), SnCl,, PdCl,, Cu, NiCl, CgHsNa3O7, NH,Cl, NaH,PO,
NaOH hammaddeleri kullanildi. Ilk olarak MAX alasiminda bulunan empiirite
gidermek amaciyla temizleme islemi yapildi. Temizleme islemi icin PRECISA XB
620M marka hassas tart1 ile tartilan 10 gr MAX alagimi1 100 ml HNO3 100 ml saf su
ile bir beherde birlestirilip HEIDOLPH marka manyetik karistirict cihazi kullanilarak
15 dakika boyunca 300 rpm hizda karistirilip 15 dakika sonunda elde edilen karisim
bir cam huni, balon joje ve slizge¢ kagit yardimiyla siiziildii. Siizme isleminin
ardindan elde edilen toz ph degeri 5 veya 6 derece araliginda bir degere gelinceye
kadar saf su ile durulama islemine tabii tutuldu. Istenilen ph derecesi elde edildikten
sonra siiziilen toz NUVE DRY HEAT FN 032 marka etiiv firiminda 50 °C sicaklikta
24 saat boyunca bekletildi. 24 saat sonunda etiiv firindan alinan toz bir behere
eklenip tizerine 100 ml C;HsOH ilave edilerek 15 dk boyunca manyetik karistirict
yardimiyla 300 rpm hizda karistirildi daha sonra karigim siiziiliip saf su ile yikand1 ve

50 °C — 24 saat etiiv firinda bekletildi.

Etiiv firindan ¢ikarilan toz alasism M BRAUN MB10 COMPACT marka glowbox
icerisinde hassas tart1 ile ayr1 ayr1 8’er gr saf Cu tartilarak toz alasim her bir 8 gr
Cu’ya karsilik agirlik¢a (Saf Cu) - %5 - %10 - % 15 - % 20 oranlarda toz alagimdan
tartim yapilarak FRITSCH marka gezengensel degirmende aktive edildi. Bu islemde
5’er adet 10 mm ¢apinda aliiminyum bilyalar eklenerek her 30 dakikada bir 10
dakika dinlenme periyoduyla toplamda 2 saat siireyle 300 rpm donme hizinda

karistirma islemi tamamlandi. islem sonunda numuneler inert ortamda saklandi.
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3.2. Kalip Hazirlama

Elektrik Akimi Destekli Sinterleme Yontemi (ECAS) kullanilarak sinterlenecek olan
tozlar i¢in kalip tasarim ¢alismasi yapildi. R:32 mm ve r: 20 mm sahip L:500 mm
¢elik gekme boru KMT CRAFT 220 x 250 serit testere ile h:20 mm kesildi daha
sonra R: 20 mm olan 500 mm paslanmaz silindirik ¢elik h:15 mm ve h:10 mm
yiikseklikte kesildi. Kalip i¢in kesilen ¢elik ¢cekme borular FOREMAN TS50150B
Universal Torna tezgahi kullanilarak r:0,5 mm genisletildi. Genisletilen kaliplara
R:20 mm h: 15 mm kesilen silindirik ¢elik pimler sabitlendi. Yapilan bu islemlerden

sonra SIC zimpara (60-1200) ile parlatma islemi uygulandi.
3.3. Sinterleme Islemi

[k basta hazirlanan kaliplara yaglayici olarak grafit tozu eklendi. ilk olarak saf Cu
tozu kalip icerisine eklenerek kalip iist pimi kapatildi, agirlikca % 5 alasim-Cu tozu
ve kalan diger agirlikca %10 - %15 - % 20 oraninda alasim — Cu tozu karigimlarida
ayni kaliplama islemlerinden gegirilip malzemeler sinterlemeye hazir hale getirildi.
Numune iki adet saf Cu bara arasina yerlestirildi ve bakir baralar uygulanan 150 MPa
yiik sonrasi saf Cu baralara akim verildi sabit lazer termometre yardimiyla kalibin
sicaklig1 stirekli olarak takip edildi. Malzeme sicakligi 600 °Cc ‘ye ulastiktan sonra
akim kesilerek 300 0C’ye kadar sogumaya birakildi. 300 °Cc ‘ye soguyan malzeme
diizenekten aliip bir miktar daha soguduktan sonra kalip igerisinden ¢ikarildi. Diger
tiim numuneler ayn1 islem basamaklarina tabii tutuldu. Saf Cu - %5 - %10 - %15 - %

20 oranlarinda malzeme numuneleri sinterlendi.
3.4. Yiizey Islemleri

Numunelerin yiizey piiriizliiligiiniin giderilmesi icin METASERV 2000 marka
zimpara ve parlatma cihazinda sirastyla 400, 600, 800, 1000, 1200 ve 2500°’Lik Sic
zimparalarla zimparalandi. Ardindan kadife ¢uha ve 1 mikron aliimina siispansiyon
yardimiyla tiim numuneler parlatma islemine tabii tutuldu. Parlatma islemi

tamamlandiktan sonra numuneler yikanip kurutuldu.



55

3.5. XRD Analizi

Uretilen malzemelerin bilesiminin tespiti icin RIGAKU D/MAX 2000 marka X Isini
Difraksiyonu (XRD) analiz cihazi kullanilarak karakterizasyon calismalar1 yapildi.
X- 1sinlar1 kaynagi olarak bakir tiip (A=1,5418 A) kullanilarak X-1ginlar1 taramasi
100-900 arasinda 20/dk’lik hizla gerceklestirildi.

3.6. Asinma Deneyi

Asinma deneyi CSM Instruments TRIBOMETER marka asinma cihazinda 200 m
mesafe 20cm/sn hiz 1 Newton yilik deney sartlart altinda lineer asinma numunelere

ayr1 ayrt uygulandi.

3.7. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

JEOL marka JSM-6060LV model SEM cihazinda Saf ve MAX faz1 takviye edilmis
numuneler analiz edildi. Tiim numuneler farkli boyutlardaki biiylitmelerde incelenip
asinma bolgelerinden ayr1 ayri goriintiileri alindi. Ayrica tiim numunelere EDS

analizi yapild1.
3.8. Sertlik Olgiimleri
LEICA marka mikro sertlik 6l¢iim cihazi kullanildi. Numuneler 25 gr yiik altinda 10

sn siire sartlarinda sertlik Ol¢limlerine tabii tutuldu. Numunelerden en az 5 farkh

bolgeden sertlik dl¢timleri alindi.



BOLUM 4. DENEYSEL SONUCLARVE TARTISMA

Elektrik akimi destekli sinterleme yontemi ile farkli oranlarda TizAlC, ilavesi ile
iretilen bakir kompozit malzemelerin yiizey SEM goriintiileri Sekil 4.1.°de
verilmistir. Artan MAX fazi ilavesi ile daha fazla MAX takviyesinin bilesime girdigi
net bir sekilde goriilmektedir. Sekil 4.1.’de, bakir matris gri, takviye bileseni ise
siyah renkte goriilmektedir. Sekila-b-c¢ goriildiigii gibi, TizAlIC, takviyesinin bakir
matris fazi icerisinde nispeten homojen olarak dagildigi gorilmektedir. Sekil
4.1.d’de ise bolgesel topaklanmalar s6z konusudur. Goriintiiler genel olarak
incelendiginde yapida ¢ok az porozitenin bulundugu ve basarili bir sekilde TizAlC,
takviyeli bakir kompozit malzemelerin iiretildigi goriilmektedir. Hacimce %5
kompozit igin, TizAlC, partikiilleri diizensiz bir sekle sahiptir ve bakir matris iginde
muntazam bir sekilde dagilmustir. TizAlC, takviye katki maddesinin hacim orani
arttik¢a, bakir matris igindeki TizAlIC, pargaciklarinin dagilimi giderek daha yogun

oldugu gozlemlenmistir.
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X509 TBm

Sekil 4.1. Farkli takviye oranlarinda ilave edilmis Bakir — TisAlC, kompozit malzemelere ait yiizey SEM
goriintiileri a) %5 b) %10c) %15 d) %20

Uretilen kompozit malzemelerin mevcut fazlari tespit etmek amaciyla
gercgeklestirilen XRD caligmalarina ait sonuglar Sekil 4,2°de verilmistir. Sekil 4.2.’de
XRD desenlerinden 26=39,8°nin TizAlC, 'ye karsilik geldigi goriilmektedir
[118,119]. Sekil 4.2. den de goriildiigli gibi tiim numuneler farkli biiylime
diizlemlerine ait Cu bakir piklerinden olustugu gériilmektedir. 26= 39,8 ‘de Ti3AlC;
MAX fazina ait pik goriilmektedir. Bakir matris icerisine ilave edilen MAX fazi
partikiillerin miktar arttik¢a piklerin siddeti artmaktadir. Sinterleme sonrasi yapilan
1s1l islemden dolayr XRD analizinde herhangi bir bakir oksit piki tespit edilmemistir.
Bakir matris igerisine ilave edilen takviye faz1 miktar1 arttik¢a bakirin pik siddetinin

diistiigii goriilmektedir.
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Sekil 4.2. Elektrik Akim Destekli Sinterleme Yéntemi ile Uretilen Bakir- TisAIC, Kompozit Malzemelerin XRD
analizi

Uretilen kompozit malzemelerin mikrosertlik 6l¢iimleri yapilmis olup sonuglar Sekil
4.3.°de verilmistir. Sekilden de goriildiigli gibi kompozit malzemelerin mikrosertli
saf bakira gore yiiksek ¢ikmistir. Kompozit malzemelerde ise takviye miktari arttik¢a
(hacimce %15 e kadar) bakir kompozit malzemesinin sertligi artmis, hacimce %20
TizAIC, takviye edilmis bakir kompozit malzemesinin sertligi ise diismiistiir. En
diisiik sertlik degeri 120 Hv ile saf bakir metalinde elde edilirken en yiiksek sertlik
degeri 370 HV ile % 15 takviyeli bakir kompozitlerde elde edilmistir. %20 oraninda
ilave edilen bakir kompozit malzemesinin sertligindeki diisiis, partikiillerin
topaklanmas1 sonucu matris ile seramik partikiil arasindaki arayiizey mukavemetin
azalmasi nedeniyle gerceklesmis olabilir TisAlC; partikiillerinin bakir matrise ilavesi
ile saf bakirin sertligi ve mukavemeti MAX fazmin dislokasyon hareketlerini
dislokasyon halkalanmasi yardimiyla engellemesi sonucu arttig1 goriilmiistiir. Bakir
kompozit malzemelerin sertligindeki artisin diger bir nedeni ise, seramik partikiiller
ile matal matris arasindaki termal genlesme farkliliklar1 sonucu olusan dislokasyon

yogunlugunun artmasidir.
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Sekil 4.3. Elektrik akimi destekli sinterleme yontemi ile iretilen Bakir- TisAIC, kompozit malzemelerin
mikrosertlik degerleri

Tablo 4.1.’de Elektrik akimi destekli sinterleme yontemi ile tiretilen Bakir- TizAIC,
kompozit malzemelerin 1N yiik altinda ve 20 cm/sn kayma hizlarinda yapilan aginma
testleri sonucu elde edilen siirtiinme katsayisi ve asinma oranlar1 degerleri verilmistir.
TisAIC; ilavesi ile siirtinme katsayisinin diistiigii (hacimee %15 oranina kadar) bakir
matrisin igerisine ilave edilen seramik partikiil miktarinin %15 den %20 oranina
ciktiginda ise slirtiinme katsayisinin arttigi goriilmektedir. Bu artig partikiillerin
topaklanmasi ve zayif arayiizeyden dolayr TizAlIC, tozlarinin yerlerinden g¢ikmasi
sonucu oldugu diisiiniilmektedir. Ayrica siirtiinme katsayisindaki degisimin benzeri
asinma oraninda da goériilmistir. Bakir matrisin igerisine ilave edilen TizAlC,
partikiillerin orant %5’den %15’e ¢ikardigimizda asinma oranit dismiistiir. %20
oraninda TizAlC, ilavesi ile firetilen kompozit malzemesinin aginma orani ise
artmistir. Sonug olarak bakir matrise ilave edilen seramik partikiilleri bakirin asinma
ozelliklerini 6nemli dlgiide gelistirdigi gbézlemlenmistir. En iyi asinma orani 1.980
x10°mm3xN/m ile %15 oraninda iiretilen Bakir- TizAlC, kompozit malzemesinde

elde edilmisidir.
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Tablo 4.1. Elektrik akimi destekli sinterleme yontemi ile tiretilen Bakir- TisAIC, kompozit malzemelerin siirtiin
katsayis1 ve aginma orani degerleri

NUMUNE Strtiinme Katsayist Asinma orant
( x10°mm3xN/m)
Bakir 0.8 6.81
Bakir- %5Ti;AIC, 0.74 6.321
Bakir- %10Ti;AIC, 0.65 5.941
Bakir- %15 TizAlIC, 0.59 1.980
Bakir- %20Ti;AIC, 0.69 2.020

I N yik altinda 20 cm/sn kayma hizlarinda kuru kayma ve oda sicakliginda
gerceklesen, Bakir- TizAIC, kompozit malzemelerin asinma deneyleri sonucunda
elde edilen asinma yiizey goriintiileri Sekil 4.4.’de verilmistir. Bakir- TizAIC, (
hacimce %35) kompozit malzemesinin asinma yiizeyine bakildiginda ciddi oranda
plastik deformasyonun meydana geldi goriilmektedir. Buradaki adheziv asinma
mekanizmas1 s6z konusudur. Takviye oranint %10 c¢ikardigimizda ise kompozit
malzemelerin asmmma yiizeyinde plastik deformasyonunun azaldigi, asinma
mekanizmasinin ise adhezivtabrazif asmmma mekanizmasina gecis yaptigi
degerlendirilmistir. Bakir-TizAlC, (hacimce % 15) kompozit malzemesinin aginma
yizeyinde ise ¢ok fazla plastik deformasyonun olmadigi TisAIC, seramik
partikiillerin gelen yiikii basartyla tasidigi ve diiz bir yiizeyin olustugu goriilmektedir.
Son olarak % 20 oraninda TizAlC; ilave edilen bakir kompozit yiizeyinde ¢ok ciddi
oranda plastik deformasyonun meydana geldigi, partikiillerin asinma yilizeyinden
cikarak asinma arayiizeyine girerek li¢ govdeli bir asinmaya sebep oldugu

sOylenebilir.
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ASAY XS 090 = Man A2 27 .6

Sekil 4.4. Elektrik akimu destekli sinterleme yontemi ile tiretilen Bakir- TizAlC, kompozit malzemelerin aginma
sonrasi elde edilen yiizey goriintiileri



BOLUM 5. SONUCLAR

5.1. Sonugclar

Elektrik akimi destekli sinterleme yontemi ile iiretilen Bakir-TizAIC, kompozit
malzemeler Farkli oranlarda (hacimce %5-%10-%15-%20) TizAlC, takviye edilmis
bakir kompozit malzemeler elektrik akimi destekli sinterleme yontemi ile basarili bir

sekilde tretilmigtir.

XRD sonuglarina baktigimiz takviye orani arttik¢a TizAlC, tozlara ait pik siddetinin
arttig1 gézlemlenmistir. Uretilen biitiin numunelerin XRD analizinde sadece bakira

ait pikin olustugu, herhangi bir oksitli yapinin olusmadig1 goriilmiistiir.

En yiiksek sertlik ve en iyi asinma orani sirastyla 370 Hv ve 1.980 x10-5mm3xN/m
degerleriyle % 15 TizAIC, takviye edilmis bakir kompozit malzemede elde

edilmistir.

Diisiik takviye oranlarinda elde edilen kompozit malzemenin asinma ylizeyinden
cok fazla plastik deformasyon goriildiigli ve adhesiv asinma mekanizmasinin hakim
oldugu belirlenmistir. Takviye orani arttik¢a asinma sirasinda TizAIC; tozlarin gelen
yiikii tagiyarak plastik deformasyonu engelledigi asinma mekanizmasinin ise adhesiv

asinmadan abrazif asinmaya dondiigli goriilmiistiir.

Daha yiiksek oranlarda ilave edilen kompozit malzemelerde ise matris i¢indeki
tozlarin topaklagmasindan dolayr asinma sirasinda olusan ¢atlaklarin olustugu

asimnmaya halim olan mekanizmanin ise delaminasyon oldugu tespit edilmistir.
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5.2. Oneriler

Bu calismada yapilan islemler disinda, bakir kompozit malzemelerin gelistirilmesi ve
sertlik mikroyapr asinma o&zelliklerinin optimum c¢alismalarina sunlarin da etkisi

incelenebilir:

- Matris ile takviye elamani arasindaki araylizeyi gelistirimek i¢in takviye
elemaninin yiizeyi bakir ile kaplanabilir.
- Sinterleme sicaklig1 degistirilebilir

- Bakir kompozit malzemelerin korozyon 6zellikleri incelenebilir.
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