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2006, 97 sayfa

Metalik kopikler dusuk yogunluk, mukemmel mekanik, 1sil,
elektriksel ve akustik 6zelliklerine sahip yeni bir malzeme grubudur. Metalik
kopukler arasinda titanyum ve titanyum alasim kopukleri distk agirlik
gerektiren yik tasima ve biyomedikal uygulamalar gibi bir¢cok uygulama igin
potansiyel malzemelerdir.

Bu calismada ticari saflikta titanyum kopukleri yer tutucu ilave ile
kopuklendirme yontemi kullanilarak Gretilmistir. Arastirmanin amaci
goreceli yogunluk, igcyapr ozellikleri ve basma davranisi gibi 6zelliklerin
baslangi¢ toz boyutu, yer tutucu cinsi ve miktari, sinterleme sicakligi gibi
sure¢ parametreleri kullanilarak kontrol edilebilirliginin arastirilmasidir.
Calisma kapsaminda % 30 - 70 arasinda degisen oranlarda goézeneklilik ve
4 — 90 GPa arasinda degisen elastik modultine sahip titanyum kopukler

Uretilmis ve karakterize edilmistir.

Anahtar kelimeler: Titanyum, metal kopUkler, yer tutucu, basma davranisi,
sinterleme.



ABSTRACT
Master of Science Thesis

PRODUCTION AND CHARACTARISATION OF METALLIC FOAMS

Nihan TUNCER

Anadolu University
Graduate School of Sciences
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Supervisor: Assist. Prof. Dr. Gursoy ARSLAN
2006, 97 pages

Metallic foams are a new class of materials with extremely low
densities and unique combination of excellent mechanical, thermal, electrical
and acoustic properties. Among metallic foams, titanium and titanium alloy
foams have many potential uses such as biomedical and load-bearing
applications where weight is of concern.

In this study commercially pure titanium foams were produced by
space holder method through powder metallurgy route. The object of the
investigation was controllability of density, microstructural properties and
compression behaviour of titanium foams by the use of various processing
variables such as starting powder size, sintering temperature, type and
amount of space holder. Porosities and elastic moduli between 30 - 70 % and

4 — 90 GPa, respectively, were achieved.

Keywords: Titanium, metallic foams, space holder method, compression

behaviour, sintering.
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1. GIRIS

Titanyum kopukler yiksek agirlik/mukavemet orani, mikemmel korozyon
direnci, yuksek enerji emilim kapasitesi ve canl viicuduyla uyumu gibi 6zellikleri
sebebiyle kara, hava, deniz ve uzay araclari, biyomedikal uygulamalar basta
olmak Uzere birgok stratejik uygulamada kullaniimaktadir [1,2,3,4].

Yuksek ergime sicakligi (1670 °C) ve atmosfer gazlari (Hz, N2, Oy) ile
kolay reaksiyona girme egilimi sebebiyle titanyum kopuklerin Uretimi igin en
uygun yoéntem toz metaltrjisidir [5,6,7]. Titanyum kopuklerin toz metalirjisi ile
uretimi gdzenek olusturma yontemi ve gozenek olusturucu malzemenin cinsi gibi
slire¢ degiskenlerine gore farklilik arz eder. Bu degiskenler de son Urtinun goreceli
yogunlugu ve mekanik ozelliklerini belirler. Bu yontemler igerisinde yer tutucu
ilave ile sinterleme yontemi en kontrolli yontemlerden birisidir. Literattirde bu
yontemle yapilmis calismalarda hacimce % 25 ile % 80 arasinda degisen
oranlarda gozeneklilik, 0.3 ile 16 GPa arasinda degisen degerlerde elastik modulu
elde edilmistir [6,7,8].



2. GOZENEKLI MALZEMELER
Gozenekli yapilarin yalitim, paketleme ve filtreleme gibi uygulamalar igin

cok uygun oldugu bilinmektedir. Ancak bu tir malzemelerin yapisal amaclarla
kullanilabilecegine inanmak oldukga guctir. Binlerce bilimsel ¢alisma dokumle
uretilen malzemeleri, toz metallrji Urtnlerini, kaynak dikislerini ve kaplamalari
tamami ile gozeneksiz yapabilmek igin yiritilmektedir [1]. Oysa kopukler ve
diger yiksek gozeneklilige sahip hicreli malzemeler ylksek mekanik enerji
emebilme kapasitesi, yiksek rijitlik ve ¢ok dustk 6zgul agirlik gibi fiziksel ve
mekanik 6zelliklerin birlesimine sahip olduklari i¢in doga tarafindan da yapisal ve
islevsel amaglarla sik¢a kullanilmaktadir (6r. kemik ve aga¢ yapilar) [2].
Insanoglu da yuzyillardir dogal g6zenekli malzemeleri yapisal amagclarla
kullanmaktadir. Misir piramitleri en az 5000 yillik ahsap malzeme icermektedir.
Dogal mantarlar Roma devrinden beri (M.O. 27) sarap siselerinde tipa olarak
kullaniimaktadir [3].

Daha sonralari insanoglu dogadan ilham alarak kendi g06zenekli
malzemelerini yapmaya baslamistir. Gunluk hayatta en sik karsilagtigimiz
gozenekli malzemeler, tek kullanimlik sicak igecek bardaklarindan hava
araclarindaki carpma yastiklarina kadar ¢esitli uygulamalarda kullanilan polimerik
kopuklerdir [3]. Seramik kdpuk malzemeler ise katalitik reaktorler, glines enerjisi
jeneratorleri, dizel egzoz ve dokum filtreleri gibi uygulamalarda yaygin olarak
kullaniimaktadir [4]. Ancak ylk tasima amaci ile Gretilen kopugin malzemesi
dikkatli secilmelidir. Yapisal islev igin polimerler yetersiz mukavemette iken
seramik malzemeler fazla kirilgan yapidadir. Dolayisiyla metalik malzemeler yik
tastyici kopukler icin en uygun 6zelliklere sahiptirler [1].

Gozenekli malzemelerin ozelliklerini belirleyen en 6nemli parametre
goreceli  yogunluktur. Goreceli  yogunluk (p'/ps) kopik malzemenin
yogunlugunun (p’) hiicre duvarini olusturan malzemenin yogunluguna (ps) oran
ile ifade edilir. Genel olarak gozenekli malzemeler 0.3’ten az géreceli yogunluga
sahiptirler. GOzenek boyutu da 6nemli bir parametre olmakla birlikte birgok
mekanik ve 1sil 6zelligi nispeten az miktarda etkiler. Gozenek sekli ise malzeme

ozellikleri Gzerinde oldukca etkilidir. Eseksenli gbzenek yapisina sahip malzeme



izotropik 6zellik gosterirken az miktarda uzamis veya dizlesmis gézenege sahip
malzemede dahi yone bagli 6zellik degisimi gozlemlenir [1].

Gozeneklerin iki veya ¢ boyutlu olmasi da malzeme 6zelliklerinde oldugu
gibi bu ozelliklerin modellenmesinde de oldukca etkindir. Iki boyutlu g6zenek
yapisina (bal petegi yapisi) sahip malzemelerin modellenmesi nispeten kolayken
dizensiz yapida gozenege sahip malzemeler (kopukler) icin modelleme oldukga
guctar. [3]

Uc boyutlu goézenek yapisina sahip malzemelerin, diger bir deyisle
kopuklerin, mekanik 0Ozellikleri agik veya kapali gbzenek yapisina sahip
olmalarina baglidir. Gozenekler birbirlerinden izole halde, bir baska deyisle, her
bir g6zenek hiicre duvari ile birbirinden ayrilmis ise bu tip kopukler kapali hiicreli
kopukler olarak adlandirilir. Agik hiicreli kopuk ise gdzenekleri arasinda baglanti
olan kopuklere denir. Elbette ki her kopuk tamamen acik ya da tamamen kapali
gbzenek yapisina sahip degildir. Bircok gozenekli malzeme her iki tirden de

g6zenegi barindirir [1,3].

2.1.  Gozenekli Malzemelerin Mekanik Ozellikleri
Sekil 2.1, 2.2 ve 2.3 sirasiyla elastomerik, elastik-plastik ve elastik-kirilgan

kopuklerin tipik deformasyon grafiklerini gostermektedir. Bltun kopikler dusuk
gerinim degerlerinde dogrusal elastik davranis gosterirler. Bu bolgedeki egim
elastik modiiliinii (E”) verir. Artan gerinimle gerilme-gerinim grafiginde uzun bir
“yikilma platosu” gozlenir ve bu bdlgeyi sabit gerinimde gerilmenin oldukga dik

sekilde arttigi “yogunlasma” boélgesi izler [3].
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Dogrusal elastisite “hiicre duvari egilmesi”, hicreler kapali ise “hiicre
duvari gerilmesi” tarafindan kontrol edilir. Képiiklerin elastisite modiilii (E)
gerilme-gerinim grafiginin ilk bolgesinde yer alan dogrusal bdlgenin egimidir.
Basma kuvvetine maruz kalan kopuguin plato bolgesi gozeneklerin yikilmasi ile
iligkilidir. GOozenek yikilmasi elastomerik kopuklerde (lastik vs.) elastik bikilme,
elastik-plastik kopuklerde (metal vs.) olusan ve akmaya sebep olan plastik
mentese bolgeleri ve kirllgan kopiklerde (seramik vs.) gdzenek duvarlarinin
birbirine carparak dagilmasi ile meydana gelir. Gozenekler neredeyse tamamen
yikildiginda go6zenek duvarlari birbirine deger ve uygulanan gerinim Kkati
malzemenin kendisini sikistirmaya baslar. Bu durum gerilme-gerinim grafiginin
son bolgesinde gerilmenin hizla artmasini saglar [3].

Kopuklerin goreceli yogunluklarinin arttiriimasi elastisite modilini ve
plato gerilmesini arttirarak yogunlasmanin basladigi gerinimi azaltir [5].

Bir koplgin dogrusal elastik 6zellikleri hicrelerinin acik ya da kapal
olusuna baglidir [3]. Literaturdeki deneysel calismalar agik ve kapal hcreli
kopuklerin birbirinden oldukca farkli 6zellikler gosterdigini ortaya cikarmistir [6].

Acik gozenekli kopukler temel olarak hiicre duvari egilmesi ile sekil
degisimine ugrarken kapali gozenekli kbpuklerde sekil degisimi sirasinda gozenek
duvarlari hem egilir hem de genisler veya biuzullr. Gibson ve Ashby’nin [1,3]
gelistirdigi kibik hucre modeline gore gézenekli malzemelerin elastik moddlleri
ve plato gerilmeleri ile go6receli yogunluklari asagidaki denkliklerle
iliskilendirilmistir.

(2.1) ve (2.2) numarali esitlikler acik hiicreli kopikler, (2.3) ve (2.4)
numarali esitlikler kapali hiicreli kopukler icin gegerlidir [1,3].
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Es=  GoOzenekli malzemenin hiicre duvarlarini olusturan malzemenin elastik
moduli

p = Gozenekli malzemenin yogunlugu

ps=  GOzenekli malzemenin hiicre duvarlarini olusturan malzemenin yogunlugu

op = Plato gerilmesi

oys= GoOzenekli malzemenin hicre duvarlarini olusturan malzemenin akma
gerilmesi

® = Kapali gbzenekli malzemelerde gézenek duvarlarindaki kati orani

Po=  Atmosferik basing

Burada C; sabiti ise bitiin geometrik oranti sabitlerini kapsar ve literattrde
yapilan ¢calismalar bu sabitin yaklasik 1 olarak alinmasi gerektigini gostermektedir
[3].

Kapali hucreli kopukler acgik hicreli olanlara nispetle daha yuksek
mukavemet, rijitlik ve darbe dayanimina sahiptir [5]. Acik gozenekli kopuklerden
farkl olarak basma kuvveti karsisinda deformasyon mekanizmasinda hiicre duvari
esnemesi ve blzilmesi de 6nemli bir rol oynadigindan bu tip gdzenek yapisina
sahip kopuklerde hiicre duvarlari yapiyi rijitlestirir [1]. Hicre duvarlari tarafindan
izole edilmis gozeneklerin igini kaplayan gaz basma esnasinda hiicre duvarlarinin
hareketi sebebiyle sikistigindan basinci arttirir. Bu basing artisi elastik modulu
hesaplamalarinda oldukca énemli rol oynar [5].

Acik gozenek yapisi ise kopuk rijitligini dustrmesine karsin ylksek isi
tasinimint mimkan kilan 6zelligi sebebi ile ylksek gii¢ treten cihazlarda etkili bir

sogutucu mekanizma olarak kullanim alani bulmaktadir. [6]



3. METAL KOPUKLER
Son yillarda farkli gozenekli malzemeler igin farkli uygulama alanlari

bulunmustur. Polimer ve cam képukler disuk 1sil iletkenlikleri sebebi ile 1sil
yalitkanlik gerektiren uygulamalarda, iyi enerji emme kapasitesi gosterdiklerinden
dolayr da ambalajlamada kullanilirken seramik kopukler yuksek sicaklik
dayanimlari sebebiyle metal dokum sektoriinde filtreleme gibi uygulamalarda
kullaniimaktadir. Bu malzemelere nispetle yeni bir grup malzeme olan metal
kopukler hafiflik ve rijitlikleriyle iyi 1s1 ve ses izolasyonu ve iyi alev kapani
Ozelligi saglamalarinin yanisira otomotiv ve havacilik uygulamalarinda da
kullanim alani bulmaktadir. Metalik hucreli malzemelerin yapisal kullanim
alanlar arasinda otomotiv, demiryolu ve insaat endustrileri, uzay araglari, gemi ve
spor malzemeleri yapimi ve biyomedikal uygulamalar; islevsel kullanim alanlari
arasinda ise filtreleme ve ayirma, Isi dondsturicli, sogutma sistemleri,
elektrokimyasal uygulamalar, su aritma, sivi muhafaza ve iletimi gibi uygulamalar
sayilabilir [2].

Gozeneklendirilerek  yukarida s6zi gecen  kullanim  alanlarinda
degerlendirilen metaller ve alagimlar arasinda aliminyum, titanyum, celik, nikel
bazl superalasimlar, kursun, cinko ve kalay sayilabilir [7]. Bunlarin arasinda
dustik maliyeti sebebi ile aliminyum ve alasimlari birgok bilimsel ¢alismaya konu
olmus ve genis bir kullanim alani bulmustur. Metalik kopikleri konu alan
arastirma projelerinin buyik cogunlugu aluminyum ve alasimlarinin eriyik halde

kopukledirilmesine odaklanmistir. [8]

3.1. Metalik Kopiiklerin Uretim Yontemleri
Metalik kopik dretiminde, polimerik kopik dretiminde kullanilan

teknikler kullanilabildigi gibi kullanilan metalin sinterleme davranisi, elektriksel
olarak ¢oktlrilup ¢okturilemeyecegi gibi 6zellikleri g6z 6nlinde bulundurularak
yeni Uretim teknikleri de gelistirilmistir. Cizelge 2.1’de bu yéntemler kullanilan

metalin stire¢ baslangicindaki fiziksel durumuna gére gruplandiriimistir [2].



Cizelge 2.1. Metal kopuk dretim yontemleri [2]

Sivi Metal Toz Metal Metal Gazi Metal iyonu

Gaz kullanilarak
dogrudan
kopuklendirme

Bos kiirelerin

: . Buhar Cokelmesi
sinterlenmesi

olusturma

Kopuren malzeme
kullanarak Gaz hapsetme
koépuklendirme

Kati-gaz otektik Camur
katilasma kopuklendirme
Toz paketinin Bosluk doldurucular
eritiimesi eklenerek sinterleme

Toz ve fiber
Dokim metallerin

sinterlenmesi

Polimer-metal
karisimlarinin sicak
haddelenmesi

Puskirtmeyle
koépuklendirme

Tepkime
sinterlemesi

3.1.1. Sivi Hal Kopuklendirmesi
Hucreli yapinin sivi metalden elde edildigi ilk yontem grubunda eriyik

metali dogrudan kopuklendirmek, sure¢ bitiminde sistemden uzaklastirarak
yerinde bosluk birakacak olan kati yer tutucularin (space holder) etrafina dokmek
veya polimer kopuk kullanarak koptklendirmek gibi dolayli yollar izlenir. Bir

diger yol ise gaz ¢ikarici malzemeler iceren metal toz paketini eritmektir [2].

3.1.2. Kati Hal Képuklendirmesi
Metal kopukler eriyik metal yerine toz metallrjisi ile de Uretilebilirler. Toz

metalirji ile kopuk Uretiminde metal tozu tim sure¢ boyunca kati halde kalir ve
sinterleme yolu ile rijit bir yapiya kavusur. Bu durum son morfoloji i¢in oldukca
onemlidir ¢lnki sadece sivi hal durumunda yuzey gerilmesi kapali gdzenek
olusumuna sebep olur. Bu durumun tersine kati hal sinterlemesi ile Uretilen
gozenekli metaller tozlar arasinda olusan boyunlarla birbirine baglanan acik

morfolojide az ¢ok kuresel gdzeneklerden olusur. [2]

Elektrokimyasal ¢okelti




Gunimuzde metal tozlart veya fiberlerinin sinterlenmesi kati hal
kopuklendirmesi icin kullanilan en yaygin ve en kolay yontemdir. Paslanmaz
celik ve bronz pazar uygulamalarinda ilk siralarda yer almalarina ragmen
titanyum ve superalasimlar da sinterleme yontemi ile Uretilmektedir. Gozenekli
yap! Uretimi toz ayirma ve hazirlama, paketleme, kaliplama ve sinterleme
basamaklarindan olusur. Gevsek yapidaki metal toz paketlerinin normal sartlarda
sinterlenmesi genelde bronz alasimlari (Cu89Sn11) icin kullanilir. Sinterleme 820
°C civarlarinda yapilir ve % 20 ile 50 arasinda gézeneklilik elde edilir. Ancak son
urln mukavemeti nispeten dusuktir. Sinterleme 6ncesi uygulanan tek eksenli
presleme, esbasincli presleme veya rulo paketleme yas blnyenin mukavemetini ve
yogunlugunu arttirir. Metal toz camurlarinin gozenekli bir althk Gzerine
plskdrtildikten sonra kurutularak vakum ve hidrojen atmosferinde diflizyon
baglama yontemi ile 1 upum kicukligine kadar gdzenek elde edilebilir.
Aliminyum tozlarinin veya granillerinin sinterlenerek gdzenekli yapi haline
getirilmesi daha o©nce bahsedilen metallere goére c¢ok daha zordur clnki
aliminyumun yuzeyi genellikle sinterlenmeyi 6nleyen oksit tabakasi ile kaplhdir.
Bundan kaginmak igin aliminyum toz paketi deforme edilerek yiizeyindeki oksit
tabakasi kirilir ve bdylece metal tozlari arasinda metalik bag olusturulabilir. Buna
alternatif olarak bakir, magnezyum veya silisyum gibi distk ergime sicakligina
sahip otektik olusturucu metaller eklenerek 595 — 625 °C arasinda sinterleme
saglanabilir [9].

Metal toz yerine metal fiber kullanimi da gézenekli yapi olusturulmasinda
yeni ufuklar agmaktadir [9].

3.1.2.1.Gaz Hapsetme
Hucreli metal yapilar gaz olusturucu malzeme eklenmeden ve metal

eritilmeden de olusturulabilir. Bunun igin tozlar yogun bir paket olusturacak
sekilde preslenir. Presleme sirasinda tozlarin aralarina gaz girmesine izin verilir.
Toz paketi 1sitildiginda iginde sikismis olan gaz genlesir ve kati hal surinmesi
sonucu hucreli yapi olusur. Bu yontem hava tasitlari Ureticisi Boeing (ABD)
firmasi tarafindan titanyum parga uretiminde kullaniimaktadir. Titanyum tozu

daha 6nceden vakuma alinmis ve gazi giderilmis bir kaba ytklendikten sonra bu



kaba argon gazi ile 3 — 5 atm arasinda bir basing uygulanir. Muhurlenen kap
izostatik olarak sicak preslenerek yogunlastirilir. Bunun sonucunda sikisan argon
gazi paket icine homojen olarak dagilir. Cok yiiksek i¢ basing tasimasina ragmen
toplam binyenin % 2’lik kismini kaplar. Bu basincin dasdrilmesi icin
sekillendirilmis hucreli yapidaki titanyumun ergime sicakliginin 0.6 kati sicaklikta
6 ila 24 saat bekletilerek tavlanir. Stre¢ sonucunda boyutlari 10 — 100 um
arasinda degisen % 20 — 40 oranlarinda izole gozeneklilige sahip bir bunye olusur.
Boeing firmasinin drettigi gozenekli titanyumun yogunlugu yiginsal titanyumun
% 66°s1 kadardir. Ancak, teorik hesaplamalar gazi hapsetme teknigi ile % 50’den

daha yliksek oranda g6zeneklilik saglanamayacagini gostermektedir [10].

3.1.2.2.Camur Kopuklendirme
Metalik kopukler metal tozlari, gaz olusturucu ve reaktif ilavelerin

karisimindan olusmus bir camurun bir kaliba dokilip ylksek sicakliklarda
bekletilmesi yontemi ile de retilebilir. Ilavelerin etkisi ile camur viskoz bir sivi
haline gelir ve genlesmeye baslar. Kaliptan ¢ikarilan metal kdpik sinterlenerek
son halini alir. Ornegin; aliminyum képukler aliminyum tozu, ortofosforik asit
ile aliminyum hidroksit veya hidroklorik asitten olusan c¢amurdan da
uretilebilirler. Bu sekilde goreceli yogunluk % 7’ye kadar disurulebilir. Ancak

yetersiz mukavemet ve olasi gatlaklar bu yontemin olumsuz yanlaridir [2].

3.1.2.3.Yer Tutucu ilave Kullanarak Képuklendirme
Acik gozenekli kdpik yapimi alternatif bir yontem ile de dretilebilir. Agik

g6zenekli bir polimer siinger gumis ile glmdis oksit tozlarindan olusan bir
camurun icine daldirilir. Metalik camurla kaplanan stinger daha sonra kurutulur ve
polimerin yanarak sistemi terk etmesi ile birlikte metal tozlarinin da sinterlenecegi
bir sicakliga kadar ¢ikarilir. Sonugcta rijit hiicreli bir metal yapi elde edilir [7].

Bir baska retim yontemi de metal tozlarini yer tutucu malzemelerin
(space holder) etrafina dokme yontemidir. Yer tutucu malzemeler ‘kuru’ yiginsal
yer doldurucular, uygun ¢6ziici malzeme veya organik baglayicilar olabilir.

Seramik parcaciklar veya bos kireler, polimer taneleri veya bos polimer kireleri,
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tuzlar hatta metaller yer tutucu olarak kullanilabilir. Metal tozu ile yer tutucu
karisimi oda sicakhginda preslenerek paketlenebilir veya yer tutucu malzeme
yeterli sicaklik dayanimina sahipse yiksek sicaklikta preslenip sinterlenebilir.
Sonugta bir metal matris kompozit elde edilir. Titanyum koptkler bu ydntemin
esas alindigi ¢ yolla dretilmektedir;

1. Polimer krelerin icine titresim yardimiyla titanyum tozu doldurulur. Bu
karigimin soguk preslenmesini izleyen 1sil islem ile polimer kireler
bozunarak sistemden atilir. Arkasindan yas bulnye sinterlenir [7].

2. Bir baska yontemde magnezyum grandlleri yer tutucu olarak kullanthr.
Magnezyumun disuk sicaklikta buharlasmasi ve titanyumla karismamasi
avantajdir. Titanyum tozu ile bosluklari doldurulmus grandller
magnezyumun ergime sicakliginin altindaki bir sicaklikta sicak
preslenir. Preslenen metal paketi 1400 °C’ ye isitildiginda magnezyumun
buharlagsmasi ve titanyum tozlarinin sinterlenmesi ayni anda gerceklesir
[2].

3. Boyutlari 0.4 ile 2.5 mm arasinda degisen karbamid taneleri petroleter
ile nemlendirildikten sonra 45 um’ den kiguk boyuttaki titanyum tozlari
ile karistirthip 166 MPa basingla preslenir. Bu karisim 6nce 170 °C’ de
daha sonra 1400 °C’ de 1sil isleme tabi tutulur. Sonucta % 70’ e kadar
varan oranlarda gozeneklilik saglanir. Paslanmaz celik (316 L) ve bazi
nikel esasli alasimlarda bu yontemle % 60 — 80 arasinda gdzeneklilik

saglanabilir [7].

3.1.2.4.Metalik Bos Klure Kullanarak Kopuklendirme
Bakir, nikel, celik ve titanyum bos kireler arasinda sinterleme esnasinda

bag olusturularak htcreli yapida metal elde edilebilir. Metalik bos kireler polimer
kireler Uzerine kimyasal veya elektriksel coktirme, polimer kireleri metalik
stispansiyonla kaplama gibi birgok yolla Uretilebilir. Genelde, kiirelerin boyutlari
0.8 ile 8 mm, et kalinliklari ise 10 ile 100 um arasinda degisebilir. Metalik bos
kire kullanilarak acik veya kapali, diizenli veya dizensiz gozeneklilige sahip hafif
metaller Uretilebilir. Bu yolla elde edilmis tipik bir hiicreli Ti-6Al-4V yapisi % 36

klreler arasi gozeneklilige, % 44 kiire ici gozeneklilige, % 20’lik bir kati hacmine
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ve bunun sonucunda 0.9 g/cm*liik toplam yogunluga sahiptir. Yontemin avantaji
g6zenek boyutu ve dagiliminin kolaylikla kontrol edilebilir olmasidir. Dolayisiyla,
elde edilen koplik metalin mekanik ve fiziksel ozellikleri ‘gercek kopuk’lerin
Ozelliklerinden daha kolay tahmin edilebilir ve istege gore dizenlenebilir. Bir
diger avantaji ise toz metallrjisi ile Uretilebilen her metalin kullanilabilmesidir.
Superalasimlar, titanyum alasimlari ve intermetalikler bos kure kullanilarak

uretilen malzemeler arasindadir [11].

3.1.2.4.Metal Toz/Baglayici Sistemi fle Kopiiklendirme
Metal tozlari ve polimer baglayicilardan olusan karisim preslendikten veya

ekstriizyona tabi tutulduktan sonra isil islem uygulanarak gézenekli metal parcalar
elde edilebilir. Yer tutucu ilaveler kullanilmamasina ragmen bu yontemle % 50’ye
varan oranlarda gozeneklilik elde edilebilmistir [2].

Benzer bir yolla cgesitli metaller icinde kanal kalinliklari birkag
mikrometreden birka¢ milimetreye kadar degisebilen yodnlenmis gdzenekler
olusturulabilir. Plastik baglayici ile ugucu yer tutucu karisimindan olusan bir
cekirdek ve metal tozu ile baglayici karisimindan olusan kabuk sahibi gubuklar
eksenel pres veya ekstriizyon ile preslenerek yas binye olusturulur. Daha sonra
yer tutucu ve baglayici isi ile sistemden uzaklastirilarak sinterleme uygulanir. Bu
yontemle mikro-petekli (yonlenmis go6zenekli) demir esasli malzemeler
uretilebilmektedir [2].

3.1.2.4. Tepkime Sinterlemesi
Ti + Al, Fe + Al veya Ti + Si gibi toz karisimlarinin tepkime sinterlenmesi

sonucu gozenekli metal yapi elde edilebilir. Sinterleme sonucu olusan yapinin
gozenekli olmasi toz karigimindaki metallerin difizyon hizlar farkindan ileri
gelmektedir [2].

3.2.  Metal Kopiiklerin Mekanik Ozellikleri
Metalik kopukler cekme gerilmesi altinda kirilgan davrandigindan bu

malzemelerden mekanik olarak yararlanma alanlari basma kuvvetlerinin baskin
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oldugu alanlardir. Basma kuvvetlerine maruz kaldiginda hticre duvarlarinin
plastik bukulmeye ugramasi nedeniyle metalik kopuklerin enerji emebilme
Ozelligi yuksektir. Uygulanan kuvvetin iletim miktari gozenek ozellikleri ile
kontrol edilebildiginden genis plastik gerinim potansiyeli metalik kopukleri enerji
emilimi gerektiren uygulamalar igin ideal malzeme haline getirmektedir. [12]
Darbe enerji emiliminin belirlenmesi icin 6ncelikle koplk malzemesinin
gerinim hizina karst duyarliliginin belirlenmesi gerekmektedir. Bu alanda
literatirde oldukca sinirh veri bulunmakla birlikte cesitli Al kopukleri Gzerinde
yapilan calismalar bu kopdklerin dinamik gerinim altindaki davraniglarinin
yari-duragan gerinim (102 s¥*in altindaki gerinim hizlari) altindaki davranislarina

benzer oldugu gorilmustdr. [13]

Metal kopukler deformasyon bantlarinin sagladigi 6zel deformasyon
mekanizmalari sayesinde mukemmel enerji emebilme kapasitesine sahiptir ve bu

nedenle kara tasitlarinda tampon olarak kullanihr [14,15].

Metal kopikler ¢ bolgeye ayrilabilecek karakteristik bir basma gerilme-
gerinim davranisi gosterirler. Dusiik gerinimlerde (< % 1-2) elastik deformasyon
gosteren kopukler % 60-80 gerinime kadar gerilmenin sabit oldugu bir platoya
sahiptirler. Basma gerilme-gerinim grafiginin tgtinct bolgesinde ise yogunlagma
gerinimine ulasirlar ve hiicre duvarlarinin yikilip birlesmesi ile yogunluklari artar.
Gerilmenin sabit oldugu uzun plato sayesinde metalik gdzenekli malzemeler

belirli bir gerilme sinirini agmadan enerji emebilme yetenegine sahiptirler. [14]

Metalik kdpuklerin enerji emilim Ozelliklerinin karakterizasyonu igin plato
gerilmesi ve yogunlasma gerinimi gibi basma 6zelliklerinin kdpuk 6zellikleri ile
degisiminin belirlenmesi gerekir. [13,14]

Metalik kopukler darbe emme Ozellikleri sayesinde son yillarda zirh
sistemlerinde de kullaniimaktadir. Yu ve arkadaslari [16] gelistirdikleri zirh
sisteminde en onde darbeyi karsilayacak seramik veya kompozit malzemeden
yapilmis carpma plakasi, arkasinda darbe ile gelen sok dalgalarini hicre duvarlari

sayesinde farkli yonlere dagitma ozelligindeki metalik kopik, en arkada ise
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deforme olarak darbe enerjisini emen ve genellikle polimerden yapilan destek

plakasi kullanarak zirhin performansini iyilestirmislerdir.

3.3.  Metalik Kopuklerin Karakterizasyon Yontemleri
Metalik kopik malzemelerin yapisal ve islevsel 6zelliklerini belirleyen en

o6nemli parametre gozenek Ozellikleridir. Bu nedenle gdzenek dagilimi, miktari ve
yapisinin belirlenmesi metalik koplk malzemelerin karakterizasyonunun ilk
adimini olusturur [1].

Metalik kopuklerin karakterizasyon yodntemleri tahribath ve tahribatsiz
olmak Uzere iki grupta toplanabilir. Tahribatsiz muayene yontemleri, Sivi
penetrant yontemi ile hicre duvari kilcal catlaklarini tespit etme, X-isini
radyografi ve radyoskopisi ile makroyapisinin haritalanmasi, X-isini tomografisi
ile 3 boyutta gdzenek dagiliminin belirlenmesi, girdap akimlari kullanilarak
manyetik akim degisiminden goreceli yogunluk ve gd0zenek Ozelliklerinin
olctlmesi, akustik 6lgtimlerle ses yalitim 6zelliklerinin belirlenmesi ve elektrik ve
i1sil iletkenlik 6l¢timleri olarak siralanabilir [1].

Tahribath muayene ydntemleri ise basma, ¢cekme, egme gibi mekanik
testler, gozenek ozelliklerinin belirlenmesi, elektron ve optik mikroskop analizleri
ve korozyon testlerini kapsar. [2]

En yaygin kullanim alanlari olan kemik implantlari, yik tasiyici yapilar ve
darbe dayanimi gerektiren uygulamalar g6z ©ndne alindiginda en 6nemli
karakterizasyon yontemleri olan gdzenek o6zelliklerinin belirlenmesi ve basma

testi bu bolumde ayrintili olarak agiklanmistir.

3.3.1. Gozenek Miktarinin (Goreceli Yogunlugun) Hesaplanmasi
Gozenekli malzemelerin en 6nemli Ozellikleri yapisal ve islevsel

Ozelliklerini belirleyen gozenek miktari (goreceli yogunluk), sekli ve dagilimidir.
Gibson ve Ashby’nin [3] modeline gore goreceli yogunlukla basma mukavemeti
ve elastik modiili arasinda acik bir iliski bulunmaktadir.

Goreceli yogunluk geometrik hesaplama [17], kantitatif gorinti analizi
[18,19] ile olculebilecegi gibi Archimedes’in suya daldirma prensibi ile

Olgllebilmektedir. Gozenekler analiz sirasinda suyun giremeyecegi sekilde
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kapatildigl takdirde Archimedes suya daldirma yéntemi goézenekli malzemelerde
toplam gbézenek miktarinin hesaplanmasi i¢in uygun bir yontemdir.

Archimedes prensibi sivi icine daldiriimis bir katinin sivi icinde askidaki
kuvvetinin daldirma sirasinda yer degistirmesine sebep oldugu sivi agirligina esit
oldugunu kabul eder. Buna gore havadaki (kuru) agirhgi bilinen bir kati, saf su
gibi yogunlugu bilinen (sicakligin fonksyonu olarak) bir siviya daldirildiginda
yogunlugu, bir baska deyisle gozenekliligi belirlenebilir [20].

Gozeneklerin kapatilmasi icin vakum yagi veya silikon yagi kullanilabilir.
Kuru olarak tartilan numune (W;) gdzenekleri yag ile tamamen kapatildiktan
sonra tekrar tartihir (W,). Son olarak yag ile mihirlenmis sekilde su icinde askida

tartildiktan sonra yogunluk asagidaki formdile gore hesaplanir [21]:

p =Wy pwl [Wo-Ws] (3.1)

pw Olciim sicakliginda suyun yogunlugu (gr/cm?®) olup asagidaki esitlikle

hesaplanir. Burada T suyun sicakhigini ifade etmektedir.

pw = 1.0017 — 0.0002315T (3.2)

Gozenek boyut dagilimi ise makro boyuttaki (10-100 um) gozenekler igin
civall porozimetre, daha kiglk boyutlardaki gézenekler icin helyum piknometre
kullanilarak olcilebilmektedir [20].

3.3.2. Mekanik Ozelliklerin Belirlenmesi
Yapisal malzemelerin en o6nemli 6zelliklerinden biri dogrusal elastik

davraniglaridir. Metalik kopukler birgok yapisal islev gerektiren uygulamalarda
kullanildigindan performanslarini belirleyen en 0Onemli parametreleri elastik
modulu ve basma mukavemetidir [14].

Basma yikleri birgok uygulama alaninda malzemelerin maruz kaldigi yuk
turuddr. Dolayisiyla yuk tastyict uygulamalarda kullanilan malzemelerin basma
yuki altindaki davranislarini belirleyecek testler uygulamak gerekir. Belirli
durumlarda basma testleri diger mekanik test yontemleri ile karsilastirildiginda
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avantaj saglar. Malzemelerin deformasyon (elastik, akma, plastik), kirilma
mukavemeti gibi bircok mekanik dzelliginin belirlenmesinde en yaygin kullanilan
yontem cekme testidir. Ancak deformasyon miktari cekme sirasinda malzemelerin
boyun vermesi ile sinirhdir [23]. Malzemelerin genis plastik gerinimler altindaki
davraniginin belirlenmesi igin 6lglim boyun verme noktasindan sonra yapilmalidir.
Bu tdr élglimlere imkan sagladigindan basma testi cekme testine alternatif bir test
yontemidir. Ayrica basma testi numuneleri cekme numunelerine kiyasla oldukca
basit sekilli, kolay hazirlanabilen ve az miktarda malzeme gerektiren
numunelerdir [22].

Bunun yaninda anizotropik (farkhi yonlerde farkl 6zellik gdsteren)
malzemelerin mekanik karakterizasyonu genellikle basma testi ile belirlenir. Cok
kristalli izotropik malzemelerin basma ve c¢ekme davraniglari oldukga benzer
Ozellikler gosterir. Ancak dislokasyon kaymasina zit sekilde ikizlenme ile
deforme olan yuksek derecede yonlendirilmis yapilarda (6rn. tek yonli
desteklenmis kompozit malzemeler) basma ve ¢cekme davranislar birbirinden ¢cok
farkhdir [22].

Basma testlerinde deformasyon modunu belirleyen en 6nemli degisken
numunelerin yilkseklik/cap (L/D) oranidir. L/D oraninin 5.0’ten blyuk oldugu
durumlarda numunelerde bikilme meydana gelir. Bu tip numuneler elastik ve
plastik blkilme analizi icin uygun numunelerdir. L/D orani 5.0’ten kiguk
numuneler bukilme gbstermez ve hem kirtlgan hem stinek malzemelerin, basma
testleri icin uygun boyutta numunelerdir. Bununla birlikte pratik uygulamalar
2.5’tan yiksek L/D oranina sahip sunek malzemelerin uygulanan yiike
gosterdikleri tepkinin tatminkar olmadigini ortaya ¢ikarmistir. Bu geometrilerde
taban ve tavan yuzeylerinde veya test cihazinin cenelerindeki paralellikten en
kiicuk bir sapma kaymaya sebep olur ve bu da 6l¢imu etkiler. Sonug olarak
2.0’nin altindaki L/D oranlarinda bukulme etkisinden bagimsiz ve saglhkli
olcumler yapilabilir [22].

Metalik malzemelerin oda sicakligindaki basma mukavemetinin
belirlenmesi ASTM E9 - 81, “Metalik Malzemelerin Oda Sicakliginda Basma
Testi i¢in Standart” [23] standardinda konu edilmistir. Bu standartta silindirik test

numuneleri L/D oranlarinda gore kiglk, orta ve biyuk olmak Uzere ug farkli
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kategoride belirtilmis, yliksek mukavemetteki metallerin basma testi icin en uygun
olan oranin kicuk numuneler kategorisine giren 1.5-2.0 arasinda oldugu ifade
edilmistir. Optimum test hizi ise 0.003-0.005 m/m .dk
(= 0.8 x10° — 1.4 10 m/m .s) olarak belirtilmistir [23].

Basma gerinim-gerilme grafiginde akma mukavemeti % 0.2 gerinim
noktasindan grafige cizilen paralelin (ofset) gerinim-gerilme egrisini kestigi nokta
olarak olarak alinir. Test sirasinda kirtlan numunelerde en yiiksek basma gerilmesi
basma mukavemeti olarak alinir. Test boyunca kirilmayan siinek metaller icin ise
basma mukavemeti onceden belirlenen bir gerinimdeki gerilme degeri olarak
alinir [23].

Ticari metalik kopuklerin basma kuvveti altindaki davranislari goéreceli
yogunluklari ve hicre duvari 0Ozellikleri kullanilarak olusturan modellerle
ongorilememektedir. Bu uyumsuzlugun sebebi literattirde gozenek dagilimindaki
homojensizlik ve kopuklerdeki hatalari iceren bircok varsayimla agilanmaya
calistimistir [13].

4. TITANYUM KOPUKLER

Titanyum 1791°de ingiliz bir papaz tarafindan kesfedilmis olmasina karsin
ilk yuksek saflikta titanyum tretimi 1910 yilinda gerceklestirilmistir. Yeryuziinde
en ¢ok bulunan 9. element, aliminyum, demir ve magnezyumdan sonra 4.
metaldir. Buna ragmen oksijen, hidrojen, azot ve silikona karsi ¢ok reaktif
oldugundan saf titanyumun elde edilmesi olduk¢a maliyetli bir stregtir [24].

1950’lerin baslarinda titanyum ve alasimlarinin endustriye girmesini
izleyen kisa bir sire icinde bu malzemeler uzay araclari, kimya ve enerji
endistrisinde  populer hale gelmislerdir.  Yiksek korozyon direnci,
mukavemet/agirlik orani ve mikemmel mekanik 6zellikleri sebebiyle titanyum ve
alasimlari askeri ve sivil hava araclari, statik ve doner gaz tirbun motorlari gibi
bircok kritik uygulamada kullanim alani bulmaktadir. Son yillarda kullanim
alanlar1  genisleyerek nikleer gl¢ Uniteleri, gida Gretim surecleri, sl
dondstlraculer, deniz aracglarinin parcalari ve biyolojik protezler gibi

uygulamalarda da kullanilmaya baslanmistir [25]
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Titanyum oldukca reaktif bir metaldir. Yizeyindeki ince titanyum oksit
(TiO,) tabakasi dogal sular, oksitleyici asidik deniz suyu gibi bircok korozif
ortamlara karsi mikemmel koruma saglar. Titanyum ve alagimlari genellikle
asetik, formik, sitrik, tartarik, stearik ve tannik asitin de iginde bulundugu organik
kimyasallara karsi kararlidir. Ayrica deniz suyu korozyonuna ugramasi kolay
degildir ve organik, inorganik asitler, tuzlar ve organik ¢ozeltilerin muhafazasinda
kullanilan ekipmanlara yarar saglar. Bircok durumda pH’1 12’ye kadar olan alkali
ortamlarda problem ¢ikarmaz. [24]

Ustiin korozyon direncinin yaninda titanyum diistik isil iletkenlik, disik
1sil genlesme, dustik yogunluk ve yiiksek mukavemete sahip olup insan vicudu ile
reaksiyona girmez ve saf azotta yanan tek elementtir. [24]

Titanyum nispeten yuksek ergime noktasina (1668 °C) sahiptir. 882 °C’de
allotropik bir faz donusiimi meydana gelmektedir. sicaklikta bir faz donustimiine
sahip hafif bir metaldir. Oda sicakligindan 882 °C’ye kadar hegzagonal siki paket
(HCP) birim hcre yapisina sahip olan a-titanyum, bu sicaklikta ylzey merkezli

kibik (BCC) yapidaki p-titanyum fazina donustr [26].
882 °C
a (HCP) — B (BCC)
Cizelge 2.2°de cesitli fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zellikleri siralanmis
olan titanyum yliksek miktarda safsizligin ¢6ziinmesine musaittir. Bu safsizliklar
faz donusum sicakhigini ve difuzyon davranisini, dolayisiyla sinterleme

davranisini etkiler [26].

Cizelge 2.2. Titanyumun bazi fiziksel, kimyasal ve mekanik ¢zellikleri [27,28].

Atom numarasl 22
Yogunluk 4.54 gr/cm’
Erime sicaklig 1660 £+ 10 °C
Kaynama sicakligi 3287 °C

Cekme Mukavemeti 240-690 MPa
Basma Mukavemeti 130-400 MPa
Elastik Moduli 100-120 GPa

Isil Tletkenlik 16.3-22.1 W/m.K

Isil Genlesme Katsayisi 8.5-9.3 pstrain/°C
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HCP

BCC

(© (d)
Sekil 2.4. o-Ti fazinin birim hicresindeki (a) tetrahedral (b) oktahedral
bosluklar, B-Ti fazinin birim hucresindeki (c) tetrahedral, (d)
oktahedral bosluklar. [29]

Titanyumun yuksek ve disuk sicaklik fazlarinin birim hicrelerinin
sematik gosterimi Sekil 2.4’te go6sterilmistir. Titanyumun iki farkh fazindaki
tetrahedral ve oktahedral bosluklarin Ti atom ¢apina oranlarina bakildiginda
(Cizelge 2.3) yiksek sicaklik fazinin (B-Ti) safsizlik atomlarini yapisina katmaya
daha egilimli oldugu gorulmektedir [29].
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Cizelge 2.3. Titanyumun iki farkli fazindaki tetrahedral ve oktahedral bosluklarin

Ti atom capina oranlari [29].

Tetrahedral bosluk cap | Oktahedral bosluk cap
orant (Foogiuk/I'Ti) orant (Foogiuk/ITi)
a-Ti (HCP) 0.225 0.155
B-Ti (BCC) 0.291 0.414

Titanyumun atmosfer gazlari (N2, O,, Hy) ile reaksiyona girme egiliminin
yuksek oldugu [30] goz 6niine alindiginda bu gazlarin atomlarinin titanyum yapisi

icinde arayer atomu olarak girebilecekleri bosluklar Cizelge 2.4’te dzetlenmistir.

Cizelge 2.4. Atmosfer gazlarinin Ti atom yarigapina oranlari [50].

Yaricapl )
Atom Ti yaricapina orani
(nm)
0.140 rO/rB-Ti =0.95
0.154 rH/ Ip-Ti = 1.05
0.01-0.02 rN/ g-Ti = 0.10

Buna gore O ve H, Ti yapisina yer alan atom seklinde girerken, N hem
oktahedral hem tetrahedral bosluklara girebilmektedir.

4.1. Titanyumun Toz Metaliirji ile Uretimi

Toz metalirjisinde sinterleme toz boyutu, sure, sicaklik ve yas yogunluk
gibi bir grup stre¢ faktorine baglidir. Kati hal sinterlemesinde verim, artan
sicaklik ve basing, azalan toz boyutu ile artar. Yiizde yiz yogunluga yaklasmak
icin gereken difuizyon hizi kigik taneli toz kullanarak ve toz paketini ergime
noktasina yakin sicakliga isitarak arttirilabilir. Yiksek yogunluga sinterleme basit

bir kantitatif indeksle (y) modellenmistir. [21]
w =D_t/D? (2.5)
Burada D. malzemenin sinterleme sicakligindaki kimyasal diftzivitesi, t

essicaklikta sinterleme siiresi ve D tozlarin tane boyutudur.
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v sicaklikla eksponansiyel olarak degisir ve azalan tane boyutuyla artar.
Yuzde yiz yogunluga ulasmak igin kantitatif indexin 20 — 1000 arasinda olmasi
gerekir [21].

Titanyum, oksijen (O,), azot (N,) ve hidrojen (H,) gibi normal atmosfer
gazlarina karsi oldukca reaktif oldugundan toz metallirji ile Gretimi nispeten kaba
tane boyutu ve sicak presleme gerektirir. Titanyum tozunun sinterlenme Kinetigi
ile ilgili cok az calisma vardir ve sinterlenme esnasindaki kitle tasinim
mekanizmasi acik bir sekilde anlagilamamistir [30].

Titanyum 300 °C Uzerinde bir sicakliga maruz kaldiginda ytizeyindeki
oksit tabakasinin kalinlasmaya baslamasi ile birlikte oksijen de metalin igine
difiize etmeye baglar. Metalin icine difuze eden oksijen titanyumun birim
hlcreleri icine yer alan veya arayer atomu olarak girebilir. Dis yuzeyde yuksek
olan oksijen konsantrasyonu dis tabakayi sertlestirirken iceriye dogru azalan

oksiyen konsantrasyonu metalin i¢ bolgelerini nispeten yumusak birakir [30].

Agirlikca % Oksijen
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Sekil 2.4. Titanyum-oksijen faz diyagrami.
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4.2.  Titanyum Kopukler

Mikemmel korozyon direngleri, ve ylksek mukavemet-agirlik oranlarinin
yani sira titanyum ve alasimlari osteoinduktif, bir baska deyisle kemik gelisimine
uygun olma, 6zelligi sebebi ile yapay kalca eklemi, dis implanti gibi biyolojik
uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir [31, 32, 33]. Fakat titanyumun
kemige (Esingerimsi kemik= 10-40 GPa) nispetle yuksek rijitligi gerilme dagiliminda
sorunlara ve buna bagh implant gevsemelerine sebep olmaktadir [8, 32]. Ayrica
titanyum yuzeyindeki oksit tabakasinin implanti cevreleyen doku ile giclu bir
arayuz olusturamamasi ¢ozllmesi gereken bir baska sorundur. Arayliz sorunu
implant titanyumu hidroksiapetit gibi kemik ve disin baslica minerali olan bir
malzeme ile kaplayarak giderilebilecegi gibi titanyumu godzenekli olarak Ureterek
de giderilebilmektedir. Titanyum kopukler implantin rijitligini dogal kemik
seviyesine kadar dustrebilmekle birlikte kemik hticrelerinin implant malzemeye
daha yiksek derecede sizmasina izin vererek daha guclu bir arayiiz olusmasini
saglar [32]. Belirli kimyasal ve isil islemler sonucunda gézenekli titanyumun ilave
osteojenik  (kemik olusturucu) hicreler veya osteoinduktif  etmenler
kullaniimaksizin kemik olusumunu meydana getirdigi tespit edilmistir [34].

Biyomalzeme olarak kullaniimasinin yaninda yiiksek mukavemet/agirhik
orani nedeniyle titanyum kopukler deniz, hava, kara ve uzay tasitlarinda yuk

tastyici islev gerektiren uygulamalarda da kullanim alani bulmaktadir [20, 31].

4.3. Titanyum Kopuklerin Uretim Yontemleri

Aliminyum, magnezyum veya cinko gibi dusik sicaklikta eriyen
metallerin aksine titanyum Kirlilik ve kirilganliga yol acan yiiksek ergime sicakligi
ve asirt  kimyasal reaktivitesi nedeniyle sivi hal kopiklendirmesi ile
kopuklendirilemez. Bu sebeple titanyum képukleri Gretmenin en uygun yolu
kati hal kdpuklendirmesidir [35]. Diger yandan toz metallrji yontemleri nispeten
distk sicakliklarda yiginsal Ti tretimine olanak sagladigi gibi Ti’un Kirlilige olan
duyarlihiginin getirdigi kisitlamalari en aza indirir [8].

Sekil 2.5 titanyum kdpuklerin kati hal sinterlemesi yontemlerinin sematik

olarak gostermektedir [8].
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Sekil 2.5. Kati hal yontemleri ile Ti Gretiminin sematik gosterimi. (a) Kismi
sinterleme, (b) ici bos Ti kiirelerin sinterlenmesi, (c) Yer tutucu ilave
ile sinterleme, (d) Ti tozlarinin ugucu malzemeden yapilmis bir
iskelete cokturilmesi, (¢) Toz paketine hapsedilmis inert gazin

genlesmesi ile képuklendirme [8].

4.3.1. Toz Sinterlemeye Dayanan Yontemler

Sinterleme isleminin dogasindan gelen kolayligi nispeten hizli, bir ve
birden fazla asamada tamamlanabilen kopiklendirme islemine olanak
saglamaktadir. Toz sinterlemesine dayanan kopuklendirme yontemleri esboyutlu
tozlarin sinterlenmesi, farkli boyutlardaki tozlarin gaz ilaveler kullanilarak

sinterlenmesi, kati yer tutucu ilave kullanilarak sinterleme, disuk sicakliklarda
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ucucu Ozellige sahip malzemeden yapilan iskeletler kullanilarak kdpuklendirme

olarak siralanabilir [8].

4.3.1.1.Esboyutlu Tozlarin Sinterlenmesi (Kismi sinterleme)

Titanyum kopuk Gretiminin en basit yolu esboyutlu tozlardan olusan toz
paketinin kismi sinterlemesidir. Cirincione ve arkadaslari [36] gevsek Ti-6Al-4V
alasim toz paketini 1000 °C’de 0.5 ile 24 saat arasinda degisen surelerde
sinterleyerek % 41 - % 55 arasinda degisen gozeneklilik elde etmiglerdir.
Alasimlanmamig titanyumun sinterleme kinetigi tek yonlu presle hizlandirilabilir.
Oh ve arkadaslari [31] Ti tozlarini basingh ve basingsiz olarak sinterlemis % 5 ile
% 35 arasinda degisen gozeneklilik elde etmislerdir. Elastik moduli ve basma
mukavemetinin artan gozeneklilikle dogrusal olarak azaldigi ve % 30
gOzeneklilige sahip Ti kdpuigun insan kemiginin elastik modilune (20 GPa) yakin
bir rijitlige sahip oldugu tespit edilmistir.

Ayni calisma daha da gelistirilerek farkli boyutta Ti tozlarinin farkh
katmanlar olarak sinterlenmesi ile asamali bir yapi elde edilmistir.

Thieme ve arkadaslari [37] Ti tozlarini sinterleyerek % 35 ile % 60
arasinda gozeneklik ve 5-80 GPa arasinda degisen elastik modulii elde etmis ve en
yiiksek gozenekliligin aglomere tozlarla saglandigini rapor etmislerdir. Ayrica bu
calismada kaba Ti tozlarinin sinterlenme kinetiginin agirlikga % 1.5 silikon ilavesi
ile sivi faz olusturarak arttirilabilecegi de belirtilmistir. Silikon ilavesinin
Olctlebilen bir mukavemet dislst olmadan sinterlemeye katkida bulundugu bu
calismadaki bulgular arasindadir. Ayrica asamali Ti kopuk Gretimi katmanlar
arasindaki ilave silikon miktari farki ile saglanmistir.

Toz sinterleme yOonteminin dezavantaji gozenek Ozelliklerinin baslangic
toz Ozellikleri ile sinirli olmasidir. Kiresel morfolojideki tozlarin kullaniminda
elde edilebilen en yliksek gozeneklilik % 50 civarinda olmakla birlikte gézenek
yapilari da kiresel olmaktan ¢ok uzaktir. Gdzenekler taneler arasinda sinterleme
sirasinda olusan boyun bolgesinde koseli sekilde birikirler ve boyle bolgeler servis
sirasinda yorulma catlaklarinin baslamasina neden olan en 6nemli bolgelerdir.

Ornegin, statik basma mukavemeti 182 MPa olan % 42 gézeneklilige sahip bir Ti
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kopugiin 10° cevirimlik bir yorulma-basma testinde mukavemeti 40 MPa olarak
bulunmustur.

Kismi sinterleme yontemi ile Uretilen kdpuklerde distk gozenek miktari
sorununa getirilebilecek bir ¢6zum titanyum tellerini yiksek sicaklikta
sinterlemektir. Murray ve arkadaslari [38] 130 um capindaki Ti telleri 1600 °C’de
sinterleyerek % 45-50 arasinda degisen go6zeneklilige sahip kopukler
uretmislerdir.

Bir diger yaklasim ise bos Ti kureleri sinterlemektir. Bu yontemle taneler
arasinda oldugu gibi tanelerin iginde de bosluk kaldigindan daha distk goreceli
yogunluklu malzemeler elde edilebilmektedir. Sypeck ve arkadaslari [38] gaz
atomizasyon yontemi ile Urettikleri 0.5-1.4 mm c¢apindaki Ti alasim bos kdirelerin
1000 °C’de sinterlenmesi ile % 73’e varan gozeneklilik ve 6.2 MPa gibi dlsuk bir

basma mukavemeti elde etmislerdir.

4.3.1.2.Farkh Boyutlardaki Tozlarin Gaz ilaveler Kullanilarak Sinterlenmesi

Bu yaklasim Ti tozlarindan olusmus bir preform igindeki gaz tarafindan
ikincil gozeneklerin olusturulmasina dayanir. Sinterleme sirasinda birincil (yas
blnyede bulunan) gézenekler hizlica yok olurken nispeten biyik olan ikincil
gOzenekler degismeden kalir. Bu yontemin avantaji ikincil gdzeneklerin sekli ve
hacimsel kesrinin baslangic tozu 6zelliklerinden bagimsiz olarak kontrol
edilebilmesidir. Dezavantajlari ise baslangi¢ titanyum tozu ile karsilastirildiginda
oldukca buyuk olan ikincil gozenekler, baslangi¢c tozlarinin paketlenmesi icin
eklenen baglayicidan kaynaklanan Kkirlilik ve yetersiz sinterlenmeden dogan
kalinti birincil gozeneklerdir. Ayrica tek yonlu pres ikincil gozeneklerin ¢okustine
sebep oldugundan sinterlemeyi kolaylastirmak icin kullanilamaz.

Jee ve arkadaslari [40] CO; bazli gaz ilave kullanarak bu yéntemle % 90-

95 gozeneklilige ulasabilmistir.

4.3.1.3.Kati Yer Tutucu Iceren Ti Toz Paketlerinin Sinterlenmesi
Titanyum kopuk Uretiminde bir baska yaklasim ise ikincil gozenekleri
nispeten distk sicakliklarda sistemi terk edebilen ve fazla kirlilige sebep olmayan

kati yer tutucu kullanmaktir. Metal toz ile yer tutucu malzemenin karigimi
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preslenerek yer tutucu ilavenin sistemi terk ettigi sicakliktan sinterleme
sicakligina kadar ayakta durmasi saglanabilir. Literatlirde bu yoéntemle Uretilen

kopuklerin 6zellikleri Cizelge 2.5°te 6zetlenmistir.

Cizelge 2.5. Literatiirde kati yer tutucu ilave ile Uretilmis Ti ve Ti alasim

kopuklerin bazi 6zellikleri.

_ . Gozenek Basma
Yer tutucu | Kopuklendirme Sinterleme . . E
o miktari Mukavemeti
cinsi Sicaklikhgr (°C) | Sicakligi (°C) (GPa)
(%) (MPa)
Wheeler ve Mg toz ve
1000 1400 25-82 105-607 3-9
arkadaslari [8] tel
Agirlikca
Kostornov ve ST
% 7 Cu ve
arkadaslari - - 25-70 - -
% 5-30
[41] ,
stearin
Bram ve .
Ure <200 1400 60-77 10-100 -
arkadaslari [7]
Wen ve
arkadaslari AHK <200 1200 78 35 5.3
[42]
Rausch ve Polimer
130 1100-1250 55-80 - 0.3-16
Banhart [2] grandl

4.3.2. Basingli Gaz Genlesmesine Dayanan Yontemler

Toz sinterleme yontemine dayanan dretim ydntemlerinde son Grindn
g0zenek boyutu sekli ve hacimsel kesrini yas blinyedeki gozenek ozellikleri
belirler. Sinterleme surecleri gozeneklerin baglanti derecesini kontrol etmek igin
uygun yontemler degildir. Diger yandan sirinme ve siriinme genlesmesini esas
alan surecler go6zenek boyutu, miktari ve dagilimini baslangic toz paketi

Ozelliklerinden bagimsiz olarak kontrol edebilmeye olanak saglamaktadir [8].

4.3.2.1. Surtinme Genlesmesi Yontemi
Bu yontemin ilk basamaginda titanyum tozlari celik bir kap igine
paketlendikten sonra vakuma alinir ve celik kap argon gazi ile doldurulur. Ikinci

asama gozeneklerine argon gazi dolmus toz paketinin sicak esbasingli presle
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yogunlastiriimasidir. Argon gazi titanyumla reaksiyona girmeyen ve titanyum
icinde ¢Ozunmeyen bir gaz oldugundan surekli titanyum matrisi icindeki
g6zeneklere mikron boyutunda, genellikle hacimce % 1 gibi dislk bir oranda,
izole edilmis halde sikisir. Sicak esbasinch presle yogunlastirilan toz paketi oda
sicakhgina sogutulduktan sonra gelik kaptan ¢ikarilir. Son asama gozeneklerine
argon gazi sikismis toz paketinin yuksek sicakliga tabi tutulmasidir. Titanyum
matrisin yiksek sicaklikta azalan mukavemeti argon gazinin genlesmesine olanak
saglar. Dunand ve arkadaslari [8] bu yontemi ticari saflikta titanyuma uygulamis,
ticari saflikta titanyumun alasimlarina kiyasla distk surinme mukavemeti ve
uygulanan nispeten yiuksek argon basinci (3.3 atm) sayesinde 903-960 °C
sicakliklarda 30 dakika gibi kisa strelerde % 26 gdzeneklilik elde etmislerdir. Bu
yontemle urettikleri % 22 go0zeneklilige sahip titanyum koplkler 200 MPa
blyukliglnde akma mukavemetine ve 60 GPa buyukliginde elastik modiliine
sahiptir.

4.3.2.2.SUperplastik Genlesme Yontemi

Sinterleme genlesmesi yontemi striinme sartlarinda titanyumun gésterdigi
dustik deformasyon hizlari sebebiyle disuk sinterleme kinetigine sahiptir. Ayrica
stirinme sartlarinda kopuklendirme komsu go6zeneklerin dusik gerinmelerde
kirllmasi ve birlesen komsu gd6zeneklerin iceriye sikismis gazin kagmasina
sebebiyet vermesi nedeniyle disuk gozeneklilik saglar.

Bu sinirlamaya getirilebilecek bir ¢6zim titanyum matrise superplastisite
astlamaktir.  Siperplastisite  striinme genlesmesine kiyasla daha hizli
deformasyon, bir baska deyisle daha yuksek koptklendirme hizi saglar. Dunand
ve Teisen [8] ticari saflikta ve Ti alasimlarina titanyumun allotropik degisim
sicakhigl yakinlarinda 1sil  ¢evrim uygulayarak donusiim slperplastisitesi
yaratmiglardir. Daha sonra Davis [20] bu yontemle % 41 gozeneklilige, 120 MPa
akma mukavemetine ve 39 GPa elastisite moduliine sahip stiperplastik kopukler

Uretmistir.
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4.4. Titanyum Kopik Uretiminde Kullanilan Yer Tutucular

Yer tutucu ile koplklendirme icin yer tutucu malzeme seciminde dikkat
edilmesi gereken en 6nemli iki husus bu malzemenin disuk sicaklikta gaz haline
gecerek sistemi terk etmesi ve tum sure¢ boyunca kopuklenidirilecek metal ile
reaksiyona girmemesidir. Yuksek isida ergiyen organik yer tutucular ve alkali
tuzlar titanyumla reaksiyona girme egilimleri sebebi ile bu uygulama i¢in uygun
degildir. ideal yer tutucu 200 °C’nin altinda sistemi terk etmelidir. Bu sicaklikta
reaktivite ihmal edilebilir derecede dusuktiir. Ure (karbamid) ve amonyum
hidrojen karbonat (AHK) titanyum, paslanmaz celik (316L) ve nikel bazh
alasimlarin kopuklendirilmesinde basarili olarak kullantimistir. [7]

4.4.1. Amonyum Hidrojen Karbonat

Amonyum bikarbonat olarak da adlandirilan Amonyum hidrojen karbonat
(AHK) suda bir miktar (20 °C’de 100 ml suda 17.4 gr) ¢6zunen ancak alkol ve
asetonda ¢6zinmeyen beyaz, kristalin bir maddedir. AHK’in molekil yapisi Sekil
2.6°da gosterilmistir. Literatlirde 35-60 °C’ye 1sitildiginda asagidaki denkleme
gore ayristigl belirtilmektedir. [43]

NH;HCO34) — NHag) + HaO(g) + COxg) [44]

NH," o-
|
H\O/C\O

Sekil 2.6. Amonyum hidrojen karbonat’in molekdler yapisi.
4.4.2. Ure (Karbamid)
Titanyumun kopuklendirilmesinde yaygin olarak kullanilan tre 133 °C’de

asagidaki reaksiyona gore bozunan organik bir malzemedir. 100 ml suda 108 gr
¢ozinebilen trenin molekiler yapisi Sekil 2.7°de gosterilmistir [45].
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Sekil 2.7. Urenin molekdiler yapisinin sematik gosterimi

Isi uygulandiginda asagidaki esitlige gore ayrisan (re oldukca kararsiz bir
1sil davranig gosterir. Isil ayrismasi birka¢ asamadan meydana gelir. Her bir
asamada basit ayrisma reaksiyonlari esnasinda farkli polimerik reaksiyonlar da es
zamanl olarak meydana geldiginden Kkarisik bir ayrisma sireci bulunmaktadir
[46].

2 NH,-CO-NHa — 2NHz(g) + COy [45]

4.4.3. Magnezyum

Titanyum, magnezyumun (Mg) yer tutucu olarak kullanilmasi ile de
kopuklendirilebilmektedir. Mg’un Ti igerisinde ¢cok dustk miktarda ¢cézunarligul
vardir ve Ti-Mg sisteminde hicbir intermetalik olusumu bulunmamaktadir.
Literaturde yapilmig kimyasal analiz ve metalografik ¢alismalar sonucunda Mg’un
B-Ti icerisinde 1400 °C’de atomca % 2.6, 1200 °C’de atomca % 1.2 ve Ti’un
allotropik donustim sicakhgi olan 882 °C’de a-Ti ve B-Ti icerisinde atomca % 2.9
oraninda ¢o6zindugunu gostermektedir [25]. Titanyumun kopuklendirmesinde
magnezyum kullaniminin avantaji magnezyumun distik kaynama noktasina sahip

olmasi (1107 °C) ve titanyumla reaksiyona girmemesidir (Sekil 2.8) [2].
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Sekil 2.8. Ti-Mg denge faz diagrami [25].

Magnezyum tozu ile karistirihip preslenen titanyum tozu 1400 °C’ye kadar
uygun bir sicaklikta sinterlenir. Bu durumda magnezyumun buharlasip sistemi
terk etmesi (kopuklendirme) ile titanyum iskeletinin sinterlenmesi ayni anda
gerceklesir [2].

Ayrica magnezyum titanyumdan daha kararli bir oksit olusturucudur (Sekil
2.9). Bu ozelligi sayesinde oksijen tutucu gorev Ustlenebilir ve Ti’un

oksitlenmesini 6nleyebilir.
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Sekil 2.9. Bazi oksitler icin Elingam Diagrami [47].

45,  Titanyum Kopuklerin Mekanik Ozellikleri

Wen ve arkadaslari [42] yer tutucu malzeme kullanarak toz metaldirji ile
urettikleri Ti ve Mg kopiklerine oda sicakliginda uyguladiklari basma testlerini
15 mm capinda ve 18 mm yiksekliginde (L/D = 1.2) silindirik numunelerle
yapmis gerinim hizini 10° s olarak almislardir. Géreceli yogunluklari % 21 olan
Ti kopuklerin yogunlasma gerinimleri ortalama % 60, elastik moddlleri ortalama
5.3 MPa ve plato gerilmeleri ortalama 35 MPa olarak kaydedilmistir.

M. Bram ve C. Stiller [7] ayni yontemle 1400 °C’de 1 saat sinterleyerek
urettikleri Ti kopukleri basma testi igin torna ile 10 mm capinda ve 10 mm

yuksekliginde silindirik numuneler haline getirmislerdir. Gozenek oranlari % 7 ,
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% 60 ve % 77 olan Ti kdpuklerin basma gerinim gerilme grafikleri Sekil 2.10°da

gosterilmistir.

| %7 gozeneklilik | |

. Gerilme, 6

o0 %0 40 % 60

Sekil 2.10. Yer tutucu kullanilarak Gretilen Ti kdpuklerin gerilme-gerinim
grafikleri [7].

Gauthier ve arkadaslarinin [48] polimer baglayici ve Ti tozlarini
karistirdiktan sonra polimeri bozundurarak uzaklastirmis, daha sonra kalan Ti
iskeleti sinterleyerek Ti kopik tretmislerdir. Goreceli yogunlugun % 30, gozenek
boyutunun 450-750 pum oldugu bu calismada dretilen kdpuklerin elastik moduli
0.6-2.1 GPa, basma mukavemeti ise 10-25 MPa arasinda tespit edilmistir.

Oh ve arkadaslarinin [31] atomize edilmis Ti tozlarini kismi sinterleyerek
iirettikleri kopiikler 9x9x25 mm?® boyutlarinda kare kesitli basma numunelerine
donustlrilerek sadece elastik deformasyon bdlgesinde basma mukavemetleri
Olculmuistlr. Testler sonucunda baslangi¢c Ti tozu tane boyutu ve sinterleme
sartlari degistirilerek 9-90 GPa arasinda degisen elastik modiline sahip Ti

kopukleri Gretilebilmistir.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Kullanilan malzemeler

Ti kopuk Uretiminde <45 um (ince) ve 150-250 um araliginda (kaba) olan
iki farkli boyutta titanyum tozu kullanilmistir. Bu calismada yer tutucu malzeme
olarak

(i) Amonyum hidrojen karbonat (AHK),

(i) Ure (karbamid),

(iii) <45 pm (ince) ve 150-840 um arahiginda (kaba) olan Uzere iki farkli

boyutta magnezyum (Mg),

Organik yer tutucu tozlari karistirma 6ncesi nemlendirmek icin ise petrol

eter kullanilmigtir. Tim kimyasallar Alfa Aesar firmasindan saglanmistir.

5.2. Baslangi¢ tozlarinin karakterizasyonu

Kullanilan titanyum, AHK, (re ve ince Mg tozlarinin morfolojisi enerji
sacinimli x-iginlari spektrometre (EDX) sistemine sahip CamScan S4 marka bir
taramali elektron mikroskobu (SEM) yardimiyla belirlenmistir. Aglomere haline
gelmis olan tozlar SEM analizi 6ncesi alkol icerisinde damlalik yardimiyla 10
dakika boyunca dagitiimis 70 °C’deki etiivde kurutulduktan sonra karbon bandina
yapistirilmistir.  Ayrica kaba Mg tozlarinin morfolojisi Imegi marka
stereomikroskopta incelenmistir.

Titanyum tozlarinin tane boyut dagilimi ve ortalama tane boyutlari
Mastersizer 2000 model tane boyutu 6lcim cihazi ile belirlenmistir. Spesifik
yiizey alanlari ise Quantachrome/Autosorb-1 marka BET Yiizey Alani Olgiim
Cihazi cihazi ile 5 noktal analiz yapilarak belirlenmistir. Adsorpsiyon olgtimleri
oncesi tozlar 150 °C sicaklikta vakum altinda 2 saat boyunca gaz giderme

islemine tabi tutulmustur.

5.3.  Titanyum Koépuklerin Uretimi
Goreceli yogunluk 6lgimi ve mikroyapisal 6zelliklerin incelenmesi igin
2.5 gramlik Ti tozlari kullanilarak kigik numuneler dretilmistir. Organik yer

tutucular nem kapan Ozellikte oldugundan karistirma oncesi 20°ser dakika
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70 °C’lik etuvde bekletilerek nemleri alinmistir. Ti tozlari degisik oranlarda yer
tutucu ile agat havanda 15 dakika sireyle karistirtimig, tozlarin yer tutucu
malzeme ile daha iyi cevrelenmesi icin nemlendirici olarak petrol eter
kullaniimistir. Bu karisim daha sonra el presinde 17.5 mm c¢apinda sertlestirilmis
celik kalip kullanilarak tek yonlu el presinde paketlenmistir. Tek yonli el presinde
uygulanan basing miktarinin etkisi 80 kg/cm? (330 MPa) ve 40 kg/cm? (160 MPa)
olmak Gzere iki farkli basin¢ uygulanarak arastirilmistir.

Kopuklendirme sicakligl kullanilan yer tutucunun cinsine gore degismistir.
Metalik yer tutucu olarak Mg’un kullanildigi durumlarda képuklendirme sicaklig
Mg’un buharlagsma sicakhginin (1090 °C) lzerinde (1100-1200 °C) olacak sekilde
secilmistir. Organik yer tutucularin (AHK ve dre) ayrisma sicakligi Netzch marka
STA 409 PG model eszamanli termogravimetrik analiz (TG-DTA) cihazi ile
belirlenmis, kopiklendirme sicakligl bu analizin sonucuna gore belirlenmistir.

Tim toz metalirji calismalarinda oldugu gibi bu calismada da sinterleme
sicakligi son rinin Ozelliklerinde en etkin parametrelerden biri oldugundan
numuneler atmosfer kontrolll yatay Al,O3 tlp firininda Argon atmosferi altinda
900-1400 °C arasindaki degisik sicakliklarda sinterlenmis ve sinterleme
sicakliginin etkileri arastirilmistir. Isitma hizi képuklendirme sicakligina kadar
2°C/dak. iken kopuklendirme sonrasinda sinterleme sicakligina kadar 5 °C/dak.
olarak secilmistir.

Kullanilan yer tutucunun miktari son drindn gozenekliligini birinci
derecede etkileyen bir parametre oldugundan temel yer tutucu olarak kullanilan
AHK’nin miktari titanyum tozunun agirhgina oranla % 0 ile % 150 arasinda
degistirilmistir. Diger yer tutucularin miktari da AHK kadar genis bir aralikta
olmamakla beraber cesitli araliklarda degistirilerek son Grinin mikroyapisal
ozellikleri ve gozenekliligi Uzerindeki etkisi karstlastiriimistir.

Bu calismada standart toz karistirma yontemi olarak agat havaninda elle
karistirma benimsenmis ancak toz karistirma yonteminin homojenlik tzerindeki
etkisinin belirlenmesi amaci ile bazi kompozisyonlar gezegensel bilyal
degirmende 300 devir/dakika hizla dondirilerek karistiriimistir.
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5.4. Numunelerin Kodlanmasi
Numuneler siniflandirma kolaylhigi saglamak amaciyla Cizelge 5.1°de

belirtilen diizende kodlanmistir.
Ornek: T1A60-12 : Ti tozunun agirligina oranla % 60 AHK ilavesi igeren

ince baslangi¢ tozu ile uretilen ve 1200 °C’de sinterlenen numune.

Cizelge 5.1. Numune kodlamalari
T1 Ince Ti tozundan Uretilen numune
T2 Kaba Ti tozundan dretilen numune

Yer tutucu olarak AHK kullanilan numune

C Yer tutucu olarak tre kullanilan numune
Mi Yer tutucu olarak ince Mg kullanilan numune
Mk Yer tutucu olarak kaba Mg kullanilan numune
-10 1000 °C’de sinterlenen numune
-11 1100 °C’de sinterlenen numune
-12 1200 °C’de sinterlenen numune
-13 1300 °C’de sinterlenen numune
-14 1400 °C’de sinterlenen numune

5.5. dcyapr incelemeleri ve gozeneklilik olctimleri icin Uretilen titanyum
képuk numunelerinin hazirlanmasi
Uretilen numuneler 0.6 mm kalinliginda elmas diski ile Presi marka kesme
cihazinda kesilerek Struers LaboPress-3 marka sicak kaliplama cihazinda bakalit
kaliba alinmigtir. Kaliba alinan numune kesitleri 6, 3 ve 1 pm’luk elmas
gozeltilerden sonra 0.05 pm’luk Al,O3 ¢ozeltisi ile parlatilmistir. Ti kopuk

numunelerin parlatma sureci Cizelge 5.2°de verilmistir.
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Cizelge 5.2. Ti kopik numunelerin parlatma streci.

Diskin dénme
Asama Cuha Pzzrgri?\ljeb?uyrl[j]tu hizi Zaman (dakika)
H (devir/dakika)
6
Ultrapad* su esasli elmas 300 6
gozeltisi
3
Kaba Parlatma RAM* su esasli elmas 300 6
cozeltisi
1
su esasli elmas 300 6
gozeltisi
Ince ek
*
Parlatma Chemomet F su es_gsll AI_ZO3 300 10
cozeltisi

Bu prosedurle parlatilan numuneler taramali SEM’de yapilacak inceleme
oncesi temizleme amaciyla ultrasonik banyoda birer saat bekletilmistir.

5.6. Basma numunelerinin Uretimi ve hazirlanmasi

Basma mukavemetinin Olctlmesi igin igyapr karakterizasyonu ve
g6zeneklilik olgtimleri icin Gretilen numunelerden farkli olarak 15 mm capinda ve
18 mm yiksekliginde (L/D = 1.2) numuneler yukarida belirtilen yontemlerle
uretilmistir.

Bu numuneler kopuklendirme ve sinterleme sonrasi sekil bozukluguna
ugradigindan torna tezgahinda 15 mm c¢apinda ve 18 mm yiksekliginde olacak
sekilde islenmistir.

5.7.  Titanyum kdpuklerin karakterizasyonu

Uretilen kopiklerin relatif yogunluklari geometrik yontem ve Archimedes
suya daldirma yontemi olmak tzere iki farkl yontemle belirlenmistir.

Gorlndr hacmin geometri yontemi ile belirlenmesinde sinterlenen
numuneler torna tezgahinda silindirik olacak sekilde duzeltildikten sonra caplari
ve yiukseklikleri dijital kumpas ile hassas sekilde o6lglilmis ve hacmi
hesaplanmistir. Ohaus marka dijital terazi ile élgilen numunenin agirhgr goéranir
hacmine bolindiglinde yogunlugu bulunmustur.

Diger yogunluk o6lgme yontemi igin ayni numunelerin dis yuzeyleri

gbzeneklerine suyun giremeyecegi sekilde ince bir katman halinde sirtlen vakum
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yagl ile kapatildiktan sonra kuru ve suda askida halde tartiimis ve Archimedes
formult yardimiyla toplam hacim hesaplanmistir. Her bir kompozisyonun
yogunlugu 3 numunenin ortalamasi alinarak degerlendirilmistir.

Uretilen Ti kopuklerin igyapilari ve gozenek boyutu ve dagilimi EDX ve
dalgaboyu sacinimli x-1sinlari spektrometre (WDX) sisteminlerine sahip Zeiss
marka Supra VP 50 model SEM ile incelenmistir.

Metalik kopiuk malzemede meydana gelen Kkirlilik ve olusan fazlarin
analizleri igin Cuk, Isinimi (A=1.54046 A") kullanilmistir. Tarama hizi yiginsal
numunelerde 2°/dakika, toz numunelerde 1°/dakika olarak secilmistir. Cekimler,
Cu tupune 40 kV Voltaj ve 30 mA akim uygulanarak yapilmistir. Giris yarik
genisligi 0.3 mm, iraksama yarik ve sagcma yarik genisligi ise 1° olarak secilmistir.

Butin ¢ekimler grafit monokromatori kullanilarak yapilmistir.

Uretilen kopuklerin tane boyut dagihimlari Quantachrome PoreMaster 60
marka civa porozimetresinde belirlenmistir. 1 um altindaki gézenekler yiksek, 1

um Gzerindeki gozenekler diistuk basing uygulanarak dlculmustdr.

5.8. Titanyum Kopuklerin Basma Testleri
Kopiklerin  basma testi Instron marka mekanik test cihazinda

gerceklestirilmistir. Gerinim hizi 10° s

olarak secilmistir. Gerinim-gerilme
grafigi Uzerinde mukavemet belirleme ASTM E9-81 kodlu Metalik Malzemelerin

Oda Sicakhgindaki Basma Testi Standart Yontemi esas alinarak yapilmistir.
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6. SONUCLAR VE TARTISMA

Cesitli malzeme ve sure¢ parametreleri kullanilarak Uretilen titanyum
kopuklerinin dzelliklerinin kontroliinin saglanmasini amaclayan bu calismada
elde edilen bulgular 6 anabaslik altinda sunulmaktadir. Bolim 6.1’de bu
calismada kullanilan farkli yer tutucu malzemelerin 6zellikleri ve Ti kopuklerin
bazi Ozelliklerine etkileri Ozetlenirken Bolum 6.2°de baslangic Ti tozlarinin
karakterizasyonu, paketlenme davranisi ve Ti kopuklerin 6zellikleri Uzerindeki
etkisi ele alinmaktadir. BOlim 6.3’te sinterleme sicakligi, 6.4°te yer tutucu ilave
miktari, 6.5’te Ti tozu ve ilave karigiminin presleme basincinin Ti kdpuklerin
icyap! ve gozenek Ozellikleri Gzerindeki etkisinin irdelenmesinin ardindan B6lim
6.6’da uretilen kopiklerde yogunluk-elastik modil iliskisi 6zetlenmektedir.
Sonuglar ve tartisma bolumu Bolum 6.7°de konuyla ilgili yapilmis diger

calismalarin 6zetlenmesi ile sona ermektedir.

6.1.  Yer Tutucu Malzeme Cinsi

Titanyum kopuklerin yer tutucu ilavesi ile Uretiminde en yaygin kullanilan
yer tutucular amonyum hidrojen karbonat (AHK) ve Uredir [2,7,8]. Ancak
literatiirde bu yontemle titanyum kopuk Uretiminde magnezyum, polimer grandl
ve ticari adi Styrofoam olan kireler kullanan ¢alismalar da mevcuttur.

Bu calismada AHK temel yer tutucu olarak kullanilmis olup yer tutucu
cinsinin mikroyapisal 6zellikler tzerindeki etkisinin karsilastiriimasi amaciyla tre

ve magnezyum ile de cesitli denemeler yapiimistir.

6.1.1 Organik Yer Tutucular

Bolim 1.6.3’te bildirildigi gibi yer tutucu ilave yoOntemi ile
kopuklendirmede ideal yer tutucu sistemi 200 °C’nin altinda terk etmelidir. Bu
derece dustk bir sicaklikta gaz haline dontsebilen en uygun malzemeler organik
malzemelerdir. Bu calismada, literatiirde de Ti kopuk Gretiminde yaygin olarak
kullanilan iki farkh organik malzeme, amonyum hidrojen karbonat ve (re, yer

tutucu olarak kullaniimistir.
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6.1.1.1. Amonyum Hidrojen Karbonat (AHK)

Bu calismada standart yer tutucu olarak kullanilan AHK tozlarinin tane
boyutu ve morfolojisinin belirlenmesi amaciyla taramali elektron mikroskobunda
ikincil elektron gorunttleri (SEM-SEI) cekilmistir (Sekil 6.1).

Sekil 6.1. Bu calismada kullanilan AHK tozlarinin SEM-SEI gorintisu.

Kullanilan AHK tozlarinin 50 - 250 um arasinda degisen tane boyutu ile
koseli ve diizensiz morfolojiye sahip oldugu SEM fotografindan gorilmektedir.

AHK’In artan sicaklikla agirhiginda meydana gelen degisimi belirlemek
amaclyla uygulanan TGA sonucu Sekil 6.2’de gorilmektedir. Ti’un
kopuklendirilmesi argon atmosferi altinda yapildigindan ayni sartlari saglamak
amaciyla AHK’Iin TGA’sI da ayni atmosferde gercgeklestirilmistir.

Analize gore, sicakhgin yikselmesi ile olusan tek reaksiyon AHK’In gaz
haline donusmesidir. AHK 180 °C civarinda agirhginin tumint kaybederek
amonyak (NH3), karbon dioksit (COz) ve su buhari (H;O) gazlarini
olusturmaktadir.

NH4HCO31) — NHa(g) + H20(g) + COx) [44]
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Sekil 6.2. AHK’1n argon atmosferinde yapilan TG-DTA grafigi.

Metal tozunun yer tutucu malzemenin buharlasma sicakligina katalizor
etkisinin olup olmadiginin belirlenmesi icin agirhikca % 50 Ti iceren AHK-Ti
karisimi da Ar ortaminda TG analizine tabi tutulmustur. Sekil 6.3’de gorilen
grafikte AHK’In tamaminin 114 °C’de tum agirhgini kaybettigi, yaklasik
600 °C’de ise toplam agirlik sicaklikla dogru orantili olarak artmakta bu da Ti

tozunun oksitlenme hizinin arttigini géstermektedir.

___»114°C

_/_'_’_'_'_'_‘_'_,_,_.-'-"'

Wﬁw

19 131 230 327 423 519 613 708 803 896 993
Sicaklik (C)

Sekil 6.3. % 50 Ti tozu ve % 50 AHK tozlarinin karisiminin TG-DTA grafigi.
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Yer tutucu olarak AHK’in kullanildigi numunelerde sinterleme sonrasi
firindan cikartlan dis yizeyde Kirlilik oldugu tespit edilmistir. Sekil 6.4 bu
numunelerdeki reaksiyon Grtnd kirliligi gostermektedir. Ancak XRD analizinde

yeni bir faz tespit edilememistir.

Sekil 6.4. Yer tutucu olarak AHK’in kullanildigi 1200 °C’de sinterlenmis Ti

numunesi.

Basma testi igin dretilen ylksek L/D oranina sahip numunelerde
sinterleme sonrasi yiizeyde olusan Kirliligin sinterleme ¢ekmesini de etkiledigi
gorulmastdr. Sekil 6.5 ayni sartlarda ince ve kaba Ti tozundan dretilmis
numunelerin sinterleme sonrasi fotograflarini goéstermektedir. ince baslangic
tozundan dretilen numune Kirlilik sebebi ile kararmis ve sekil bozukluguna
ugramistir. Ylzeyde olusan Kkirliligin sinterleme mekanizmasini etkileyerek
heterojen ¢cekmeye sebep oldugu acgikca gorilmektedir. Diger yandan kaba tozdan
uretilen numuneler duslik ylzey alani sebebiyle nispeten az kirlilige ugramistir ve
sekil bozuklugu neredeyse gortlmemektedir.

Ince ve kaba tozdan tretilen Ti kopiikler kopiiklendirme ve sinterleme igin
ayni anda firina kondugunda islem sonrasi ince tozdan Uretilen kopuklerin
kabalara oranla cok daha fazla kirlilige ugradigl gérilmustir. Bunun sebebinin
firin atmosferinden ve yer tutucu malzemeden kaynaklanan Kirliligin blyuk
bolimunun blydk yizey alani sebebiyle ince tozdan yapilan numune tarafindan

kapilmasi oldugu kanaatine variimistir.
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(@) (b)
Sekil 6.5. (a) Ince Ti tozundan, (b) kaba Ti tozundan tretilen % 40 oraninda AHK
iceren ve 1300 °C’de sinterlenen basma numunelerinin sinterleme

sonrasi fotograflari.

Sinterleme sonrasi yiizeyde olusan Kirlilik oldukca ince bir tabaka
oldugundan Kirli numunelerin toz haline getirildikten sonra yapilan XRD
analizlerinde o-Ti disinda belirgin bir faza rastlanmamistir (Sekil 6.6). Bor ve
aliuminyum igeren bilesikler ise kullanilan tip firinda daha 6nceden yapilmis
calismalardan kalan Kirlilikten kaynaklanmaktadir.

Goreceli Siddet

2 Teta

Sekil 6.6. Dis yuzeyinde Kirlilik bulunan Ti kdpulgin toz haline getirildikten
sonraki XRD spektrumu.

42



Bu durum, firin atmosferinden ve yer tutucu malzemeden gelerek kirlilik
yaratan safsizlik atomlarinin a-Ti icinde ¢ozinmus (birim hicre icine yeralan
veya arayer atomu olarak girmis) olmasi ihtimalini akla getirmektedir. Bunun
anlastlabilmesi icin dis yuzeyinde kirlilik bulunan bir numunenin EDX analizi
yapilmistir. Dis yizeyin SEM-SEI goruntiisi Sekil 6.7°de gorilmektedir. Bu
goruntdler Ti kdpuklerin ylzeyinde ignemsi tanelerin olustugunu géstermektedir.

Sekil 6.7. AHK’Iin yer tutucu olarak kullanimi ile dretilmis Ti kopugun

yiizeyinden alinmis SEM-SEI gorintdsu.

Ignemsi tanelerin bulundugu alandan alinan EDX analizinin sonuglari
Cizelge 6.1°de verilmistir. Buna gore ylizeydeki ignemsi taneler Ti’un yani sira
yiksek oranda N, C ve O icermektedir. Hesaplamalara C’un dahil edilmesi EDX
analizlerinde atom numarasi disik elementlerin miktarinin saghkli olarak
Olgtilememesine sebep olmasindan dolay! bu analizde de miktarlarin % olarak
hesaplanmasinda guvenilirligi azaltmaktadir. Ancak kullanilan yer tutucuda da C
bulunmasi sebebiyle C’un dahil edilmesi gerekmektedir.
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Cizelge 6.1. Yer tutucu olarak AHK kullanilan Ti koptklerinin dis yiizeyinden

alinan EDX sonuglart.

Element Agirlikca % Atomik %
C 13.09 26.43
N 3.46 5.99
O 25.12 38.07
Ti 58.32 29.52
Toplam 100 100

EDX analizlerinde yiksek miktarda safsizlik bulunmus olmasina ragmen
bu safsizliklarin XRD analizinde bilesik olarak gortilememesi ise ylzeydeki bu
tabakanin oldukca ince oldugunu gostermektedir. Yuzeyden alinarak toz haline
getirilip XRD analizine tabi tutulan numuneye yuzey altindan Ti tozu karismis
(dolayisiyla yuksek siddette pik vermis) oldugundan yuzeyde ince tabaka halinde

olusan bilesiklerin XRD analizinde gorilmesi glclesmistir.

6.1.1.2. Ure (Karbamid)

Yer tutucu yontemi ile Ti kopuk Uretiminde yaygin olarak kullanilan bir
diger malzeme (redir. Sekil 6.8 bu calismada kullanilan Gre tozlarinin SEM-SEI
goruntusini gostermektedir. AHK tozuna gore daha kaba olan Urenin tane boyutu

0.1 ile 2 mm arasinda degismektedir ve morfolojisi de ignemsidir.
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Sekil 6.8. Ure tozlarinin SEM-SEI goriintiisi.

Ure Ti kopik uretiminde AHK ile birlikte en yaygin kullanilan
malzemedir. Birgok literatir calismasi Grenin AHK gibi 200 °C’nin altinda
ayristigini belirtmekle birlikte bilgimiz dahilindeki hicbir Ti kdpuk ¢alismasinda
bu yer tutucularin artan sicaklik ile agirlik degisimini belirlemek amaciyla TGA
yapilmamistir. [2,7,8,42]. Bu ¢alismada urenin argon atmosferi altinda yapilan TG
analizi yer tutucu malzemenin tum agirhgini yaklastk 635 °C sicaklikta
kaybettigini ortaya koymustur (Sekil 6.9). Gaz halinde ayrisan Ure analiz cihazinin
i¢ aksami Uzerinde yogunlasarak reaksiyona girerek cihazin metal aksaminda
korozyona sebebiyet vermistir. Ayni cihazda AHK ile gerceklestirilen analizde
boyle bir etkiye rastlanmamasi metaller igin renin AHK’a kiyasla daha korozif
yapida oldugu sonucuna gotirmustur.
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Sekil 6.9. Urenin argon atmosferinde yapilan TG-DTA grafigi.

Urenin kopiiklendirme ve sinterleme esnasinda Ti’la reaksiyona girip
girmedigi ve ortamda Ti’un bulunmasinin Urenin bozunma sicakhigina etkisinin
olup olmadiginin belirlenmesi amaciyla AHK icin yapilan analize benzer bigimde
ince Ti tozu ile ayni agirlikta Ure agat havaninda karistirilmis ve ortaya ¢ikan
karisimin Ar ortaminda TG-DTA analizi yapilmistir (Sekil 6.10).
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Sekil 6.10. % 50 Ti tozu ve % 50 Ure tozlarinin karisiminin TG-DTA grafigi.

Goruldiglt gibi 200 °C’de toz karisiminin toplam agirliginin sadece
% 33.62’si kaybedilmistir. Bu da toplam agirhgin % 50’sini olusturan Urenin
literatiirde bahsedildigi gibi bu sicaklikta sistemi terk etmedigini gostermektedir.
Yapilan TG-DTA’ya gore Ure tim agirligini (toplam agirhigin % 50°sini) ancak
540 °C’de kaybetmektedir. Bu sicakliktan sonra saptanan % 18.47’lik agirlik artisi
urenin bozunmasiyla agiga ¢ikan gazlarin Ti metali ile reaksiyona girdigini
goOstermektedir.

AHK ve drenin Ti tozuyla karisimlarinin termogravimetrik sonuclari
karsilastirildiginda Ti’un her iki durumda da yaklasik sicakliklarda (~600 °C)
oksitlenmeye basladigi ve 1000 °C’deki agirhk artisinin neredeyse ayni
(ag. % 18.47) miktarda oldugu gortlmektedir. Oysa trenin, AHK’In aksine, TGA
cihazinin metalik aksaminda Kirlilik yaratmasi ve yer tutucu olarak drenin
kullanildigi numunelerde sinterleme sonrasi yizeyinde belirgin bir reaksiyon
tabakasi (Sekil 6.11) bulunmasi iki yer tutucunun Ti metali tzerinde farklh etkiler

yarattigini ortaya koymaktadir.
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Sekil 6.11. Ti tozunun agirhigina oranla % 60 re iceren ve 1300 °C’de sinterlenen

ve (a) kaba tozdan (b) ince tozdan uretilen numuneler.

Sekil 6.11’de Al,O3; althk ve Al,O3 yataginda bulunan numuneler
gorilmektedir. Bu numunelerde kdpuklendirme sicakligina kadar isitma hizi, yer
tutucu olarak AHK’in kullanildigi numunelerde oldugu gibi, 3 °C/dak. olarak
secilmistir. Gorulduglu gibi kaba tozdan dretilen numune dagiimisken diger
numune bdtin  halde kalmistir. Ancak o numune de hafif bir basing
uygulandiginda ufalanmistir.

Sekil 6.12 dagilan numunelerden alinan XRD analizini gdstermektedir.
Dagilan tozlardan oncelikle firindan ¢iktiktan sonra higbir isleme tabi tutulmadan
XRD analizi alinmistir. Analiz sonucu Ti’un Ure icerisindeki azot ve karbonla
reaksiyona girerek TiNg3, Co3NosTi ve TiN gibi bilesikler olusturdugu tespit
edilmistir. Bu bilesiklerin Ti tozunun sadece dis yuzeyinde olusarak Ti’un
sinterlenmesine engel oldugu ve boylece Ti peletinin dagiimasina sebep oldugu
varsayiminin dogrulugunu kanitlamak icin ayni tozlar dis tabakanin Kkirilmasi
amaclyla agat havanda 15 dk sureyle dguttldukten sonra tekrar XRD cekilmistir.
Ancak 6gutilmis tozlarin analizinde de Ti fazina rastlanmamistir. Ogltiilme
sonras! azalan tane boyutu sebebiyle ayni fazlarin piklerinde yiikselme olmustur.
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Sekil 6.12. Urenin yer tutucu olarak kullanildigi numunenin XRD analizi.

Ure kullanilan numunelerin dagilmasinda 1sitma hizinin etkisinin olup
olmadiginin anlasilmasi amaciyla ayni deney 0.5 °C/dak. isitma hiziyla
tekrarlanmistir. Sekil 6.13 dustk 1sitma hiziyla Gretilmis Ti kopuklerin fotografi
ve XRD spektrumunu gostermektedir. Gorildigu gibi 1sitma hizi disrildiglinde
numuneler dagilmamistir. Numunenin dis yizeyinde i¢ bolgelerinden farkli renkte
bir tabaka olusmus, tabakalar arasindaki fark ytizeyden ve kesitten olmak (zere
yapilan iki XRD analizi ile belirlenmistir. Buna gore dis ylizeyde Ti ve oksijenin
iki farkh stokiyometride bilesikleri (TiO,, TioO3) ve magnezyum oksit (MgO)
olusurken i¢ ylzey a-Ti’dan olusmaktadir. MgO, firin tiptnde dnceki sinterleme

calismasi sirasinda buharlasarak ¢okelen Mg’dan gelmektedir (Bkz. Bolim 6.1.2).
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Sekil 6.13. Ure kullanilarak distik 1sitma hiziyla képuklendirilmis numunenin
fotografi ve XRD spektrumlari.

Numunenin kesiti incelendiginde orta bdlgede buyuk bir bosluk oldugu
gorulmustir. Bu boslugun yer tutucunun bozunmasi sonucu olusan gazlarin ¢ikisl
esnasinda olustugu dusunulmektedir. Bu sebeple deney daha da yavas Isitma

hizlarinda tekrarlanacaktir.

6.1.2. Metalik Yer Tutucular

Metalik yer tutucu olarak <45 pm (ince) ve 150-840 um (kaba) olmak
Uzere iki farkli tane boyutunda Mg kullanilmistir. Sekil 6.14 (a) kaba Mg
tozlarinin SEM stereomikroskopta ¢ekilmis olan goruntilerini Sekil 6.14 (b) ise
ince Mg tozlarinin SEM-SEI gorintulerini gostermektedir.
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(b)

Sekil 6.14. (a) Kaba Mg tozunun stereomikroskopta ¢ekilmis gorintusd, (b) ince

Mg tozunun SEM-SEI gorintisa.

Elingam diyagraminda (Sekil 2.9) Mg-MgQO’in ¢izgisinin Ti-TiOz’nin
cizgisinden daha asagida olmasi Mg’un oksitlenmeye Ti’a kiyasla daha egilimli
oldugunu gostermektedir. Mg’un, yer tutucu olarak kullanildigi durumlarda
organik yer tutucularin aksine firin atmosferi icindeki oksijeni tutarak Ti
kopuklerin oksitlenmesini onledigi gozlenmistir. Sekil 6.15’te yer tutucu olarak
AHK ve Mg’un kullanildigi iki numunenin fotograflari gortlmektedir. AHK
kullanitlan numunenin dis ylzeyinde kirlilik goéralirken Mg kullanilan kopuk

sinterleme sonrasi firindan temiz ¢cikmuistir.

Sekil 6.15. Yer tutucu olarak (a) AHK, (b) Mg kullanilan numunlerin sinterleme

sonras! goruntuleri.
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Sekil 6.16 (a) ince Ti’un agirhgina oranla % 60 oraninda ince Mg tozunun
yer tutucu olarak kullanildigi Ti képigin SEM-SEI gorintistni gostermektedir.
Goruldigt gibi gozenekler oldukga inhomojen sekilde dagilmistir ve boyutlari
yaklasik 50 um’yi gegmeyecek sekildedir. Sekil 6.16 (b) ise kaba magnezyumun
yer tutucu olarak kullanildigi  bir numunenin SEM-SEI gOrintisuni
gostermektedir. Kaba Mg tozu kullanimi 5 ile 250 um gibi genis bir boyut

araliginda degisen boyutlarda gdzenek olusumuna sebep olmustur.

(b)
Sekil 6.16. Ince Ti ile agirlikca % 60 oraninda (a) ince, (b) kaba Mg kullanilarak

1200 °C’de sinterlenmis numunelerin SEM-SEI gorintisu.

Ti ile bu calismada kullanilan yer tutucu malzemelerin ergime, buharlasma
ve bozunma sicakliklarina bakildiginda (Cizelge 6.2) sistemi en distk sicaklikta
ter eden yer tutucunun AHK, en yiksek sicaklikta terk eden ilavenin ise Mg
oldugu gorilmektedir. Ayni hacimsel oranda Mg ve AHK ilavesi ile Gretilmis ve
ayni sicakhkta sinterlenmis iki Ti kopugin gobzenek boyut ve dagihimlar
(Sekil 6.17) go6zenek boyutunun, yer tutucunun artan buharlasma/bozunma
sicakhgi ile arttigr gortlmektedir. Mg kullanilan numunede 15-25 pum arasindaki
gozenekler cogunluktayken AHK kullanilan numunenin neredeyse tim
g6zenekleri 20 pum’nin altindadir. AHK’In gaz halinde gdzeneklerden uzaklasma
sicakligl (120 °C) Ti’un sinterlenmesinin basladigl sicakliktan oldukga dustik
oldugundan sinterlenmenin basladigi sicaklikta gbzeneklerin icinde yer tutucu

malzeme bulunmamaktadir ve sinterleme ¢ekmesi icin yeterli alan vardir. Boylece
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g6zenekler sinterleme sirasinda kugilir. Fakat Mg, yaklasik 1100 °C sicakliga
kadar kati (1090 °C’ye kadar) ya da sivi olarak gozeneklerin icinde
bulundugundan sinterleme sirasinda ¢cekmeye izin vermez. Mg gaz haline gelerek
sistemi terk ettiginde ise gozeneklerin ¢cekme sebebiyle kigllmesi igin yeterli
zaman kalmadigindan Mg kullanilan numunelerde g6zenek boyutunun daha

blylk olmasi beklenen bir sonugtur.

Cizelge 6.2. Ti ve yer tutucu malzemelerin ergime, buharlasma ve bozunma

sicakliklari.
Ergime Buharlasma Bozunma sicakligi (°C)
sicakhgi (°C) sicakligl (°C)
Ti [28] 1660 + 10 3287 -
36-60 [49]
AHK 107.5 - )
114 (Ar atmosferinde)*
. 190 [46]
Ure 132 -135 [50] - )
635 (Ar atmosferinde)*
Mg [28] 650 + 10 1090 + 10 -

Sayisal Kesir

*Bu calismada TG-DTA ile belirlenmis sonuclar.

0,020 -

0,016 -

0,012 4

0,008 -

0,004 -

---------
--------

0,000

Gbzenek Boyutu (um)

Sekil 6.17. Ayni miktarda Mg ve AHK kullanilarak ayni sicaklikta sinterlenmis
numunelerin civali porozimetre ile belirlenmis g6zenek boyut

dagilimi grafigi.
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Sekil 6.18. Yer tutucu olarak Mg’un kullanildigi numunelerin sinterlenmesi
sonucunda firin tpdndn i¢ ceperlerinin (a) goruntist ve (b) XRD

analiz sonuglari.

Oksijen tutarak Ti’un kirlenmesini 6nleme avantaji saglamasina karsin
Mg’nin yer tutucu olarak kullanimi firin tipinde Mg kirlenmesine yol
acmaktadir. Sekil 6.18 (a) yer tutucu olarak Mg’un kullanildigi Ti kopuklerin
sinterlenmesinden sonra firin tlpundn i¢ ¢eperini gostermektedir. Akiskan Ar
ortaminda 1100 °C civarinda gaz haline gegen Mg tlpun sicak bolgesinden ¢ikip
nispeten dusuk sicakliktaki ug bdlgelere tasinmakta ve o bdélgenin i¢ ¢eperlerinde
kristaller olusturarak katilastigi dustintilmektedir. Sekil 6.18 (a)’da okla gosterilen
bu kristallerin XRD analizi sonuclari da bu varsayimi desteklemektedir. Sekil 6.18
(b)’de gorulen XRD spektrumundaki bitin pikler Mg’a aittir.

6.1.3. Yer Tutucu Cinsinin Basma Davranisina Etkisi
Yer tutucu cinsi koplgin yogunlugu ve gozenek yapisini degistirmesinin
basma mukavemetinin de degismesine sebep oldugu gozlenmistir.Sekil ~ 6.19°da

ayni oranda AHK ve Mg ilavesi ile kopiklendirilmis ve ayni sicaklikta
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sinterlenmis Ti kopuklerin basma gerilme-gerinim grafikleri gorilmektedir. Mg
ilavesi ile Uretilmis kopik daha yuksek yogunluga ve buna bagh olarak daha
yiksek elastik module sahiptir.

Mg ilavesi ile kopuklendirilmis Ti kopuk, metalik koplik malzemelerin
tipik basma grafiginden farkl bir grafik ortaya ¢ikarmistir. Bu davranisin Mg’un
yer tutucu olarak kullanimindan kaynaklanip kaynaklanmadiginin deney sayisi
arttirilarak tespit edilmesi gerekmektedir ancak numunelerin Gretildigi Al,O3
tipinde meydana gelen Mg Kkirlilik (BOlim 6.1.2) sebebi ile bu calisma

cercevesinde yaptlamamistir.

E*= 66.3 GPa
p*=% 44 TY

E*= 89.3 GPa
4007 | p*=04 59 TY

300 - — AHK

Basma Gerilmesi (MPa)

O T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60
Basma Gerinimi (%)

Sekil 6.19. Ayni oranda Mg ve AHK yer tutucu ilavesi ile hazirlanan Ti

kopuklerin basma gerinim-gerilme grafikleri.

6.1.4. Farkli Yer Tutucularin Birlikte Kullanimi

Ure kullanimimnin bu calismada benimsenmis standart kopuklendirme ve
sinterleme rejiminde basarili olmazken Mg kullaniminin yiliksek elastik modiile
sahip, kirlilik icermeyen Ti kopik retimine imkan vermesi bu iki yer tutucunun
bir arda kullanilabilirliginin arastiriimasini giindeme getirmistir. Bu amacla ince

Ti tozuna agirlikca % 40 tre, % 20 kaba Mg ilave edilerek standart firin rejiminde
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Goreceli Siddet

koplklendirme denemesi yapilmistir.  Tek basina dre kullanildiginda
sinterlenmeyen ince Ti tozlarina Mg ilave edildiginde % 64 gozeneklilige sahip
bir kopuk elde edilmistir. Sekil 6.20 Uretilen kdpik numunesinin fotografini ve

XRD analizini gostermektedir.

a-Ti
TiN
TiN
— Ylzey
TiN 56 _ TiN — Kesit (Toz)
' a-Ti TiN
a-Ti [ e T TiNoso TiNoso

) g h f I

30 40 50 60 70 80
2 Teta

Sekil 6.20. Ure ve Mg’un bir arada kullaniimasiyla tretilen képiik numunesinin

fotografi ve XRD analizi.

Ylzeyde ve i¢ bolgelerdeki fazlar arasinda fark olup olmadiginin
belirlenmesi amaciyla yuzeyden ve i¢ bolgelerden olmak tzere 2 farkh sekilde
XRD analizi yapilmistir. i¢ bolgelerden alinan analizin hassas yapilmasi amaciyla
uretilen kopukten kesilen bir parca, sarsakl degirmende toz haline getirilmis, bu

tozun analizi 1°dak. hizinda gergeklestirilmistir. Analiz sonuclari olusan kdpugun
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Goreceli Siddet

sadece Ti’dan olusmadigini, Uretim sirasinda TiN ve TiNo3so bilesiklerinin de

olustugunu gostermektedir. Ure ve Mg’un birlikte kullaniimasi képik Gretimini

mumkin hale getirmis ancak Ti’un Grenin bozunmasiyla cikardigl gazlarla

reaksiyona girmesini engelleyememistir.

Bu calismanin farkl kopiklendirme ve sinterleme sicakliklarinda, farkl

toz boyutlariyla tekrarlanarak gelistirilmesi gerekmektedir.

AHK’nin Ti

kopuklerin  dis yizeyinde olusturdugu safsizhiklarin

giderilmesi amaciyla Mg ve AHK’in yer tutucu olarak bir arada kullanimi da

denenmistir. Ince Ti tozunun agirligina oranla % 40 Mg ve % 40 AHK eklenerek

Karistiriimis 1200 °C’de sinterlenmistir.Uretilen kopiigiin fotografi ve XRD

spektrumu Sekil 6.21’de gosterilmektedir. Gorildugu gibi képuk tamamen o-

Ti’dan olusmaktadir. isimlendirilmemis pikler firin tiipiinde daha 6nce yapilmis

calismalardan kalan aliminyuma aittir.

a-Ti
a-Ti
a-Ti a-Ti a-Ti a-Ti oT i
. - ‘ L A ..)K. ,.__A.A .A "-—Ms.
30 40
2 Teta

Sekil 6.21. Yer tutucu olarak Mg ve AHK’In bir arada kullaniimasiyla tretilmis

Ti kdpugun fotografi ve XRD spektrumu.

Goruldigt gibi Mg’un varligi kirlilik icermeyen numunelerin Gretilmesini

saglamistir. Bu ¢alisma da degisik miktarlarda ilavelerle ve degisik sinterleme

sicakliklarinda tekrarlanarak gelistirilmelidir.
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6.2. Baslangi¢ Titanyum Tozlarinin Karakterizasyonu
SEM goruntulerinde goéruldigi gibi ince baslangi¢ tozlari dusik boy/en
oranina (~ 0.5) sahip kdseli taneler iken kaba Ti tozlari daha az kdseli olup kiresel

toz yapisina daha yakindir (Sekil 6.22).

(b)
Sekil 6.22. (a) ince (ds5o=27,5 um) ve (b) kaba (dsp=145 pum) Ti tozlarinin SEM-
SEI gorintusa.
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El presinde 330 MPa basing ile paketlenen ince ve kaba Ti tozlarinin
paketlenme verimi ince ve kaba tozlardan yapilan 3’er numunenin ortalamasi

alinarak karstlastiriimis olup elde edilen sonuglar Cizelge 6.3’te verilmistir.

Cizelge 6.3. Ince ve kaba tozlardan retilen Ti malzemesinin yas yogunluklar

Numune Paketleme Verimi
Ince Kaba
1 0.71 0.72
2 0.71 0.71
3 0.71 0.71
Ortalama 0.71 0.71

Fakat ince ve kaba Ti tozlarinin tane boyut dagihmina bakildiginda
(Sekil 6.23) daha genis tane boyut dagilhimina sahip olan kaba tozlarin daha
yuksek yogunlukta paketlenmesi beklenir.

Beklenildigi Gzere ince tozlar kaba olanlara kiyasla daha genis yizey

alanina sahiptirler (Cizelge 6.4).

18

15

1 ince Ti tozlari /\ Kaba Ti tozlari
 /\ /

0 ‘

0 100 200 300 400

Hacim (%)
©

Tane Boyutu (mikron)

Sekil 6.23. Ince ve kaba titanyum tozlarinin tane boyut dagilimini gosteren grafik.
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Cizelge 6.4. Ince ve kaba Ti tozlarinin tane boyut dagilimlari ve yiizey alanlari.

Ince (T1) Kaba (T2)
dio (ULM) 13,477 95,212
dso (LM) 27,497 145,142
dgo (M) 50,392 221,662
Spesifik Yuzey Alani
) 0,2747 0,1198
(mg)

6.2.1. Baslangic Ti Toz Boyutunun Goreceli Yogunluk Ve Mikroyapi

Uzerindeki Etkisi

Baslangic Ti tozlarinin tane boyutunun sinterleme sonrasi yogunlugu
etkiledigi tespit edilmistir. Sekil 6.24 kaba ve ince baslangic tozlarinin 330 MPa
basincla el presinde paketlenmesinin ardindan farkli sicakliklarda sinterlenmesi ile
tretilen Ti malzemelerinin goreceli yogunluklarini (%) go6stermektedir. Ince
tozdan yapilan numuneler  butin sinterleme sicakliklarinda kaba tozdan
yapilanlara kiyasla ortalama % 20 oraninda daha yuksek yogunluktadir.
Literaturdeki ¢alismalarda da baslangi¢ tane boyutu ile gozenekliligin arttigi tespit
edilmistir [31]. Her iki boyuttaki Ti tozunun da R? degerleri (veriler arasindaki
uyum arttikca R? parametresi bire yaklasmaktadir) 0.95%in (zerinde olmakla
birlikte kaba Ti tozundan Uretilen kopuklerin yogunluk verilerinin daha uyumlu
oldugu (0.99) gorilmektedir.
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Sekil 6.24. Kaba ve ince baslangi¢ tozundan Uretilen ve degisik sicakliklarda
sinterlenen Ti malzemelerinin yogunluk grafigi (veriler arasindaki

uyum arttikca R? parametresi bire yaklasmaktadir).

Baslangic Ti tozlarinin tane boyutunun yer tutucu ilave ile
kopuklendirilmis numunelerin gdreceli yogunluklari Gzerinde de etkili oldugu
saptanmistir. Sekil 6.25, Ti tozunun agirhgina oranla % 40 AHK igeren ince ve
kaba tozlarin sinterleme sicakligina gore goreceli yogunluk degisimini
gOstermektedir. Yer tutucu ilavesinin baslangi¢ toz boyutunun goreceli yogunluga
olan etkisini % 11-12 seviyelerine indirdigi tespit edilmistir.
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Sekil 6.25. Ti tozunun agirligina oranla % 40 AHK iceren ince ve kaba tozlarin

sinterleme sicakligina gore goreceli yogunluk degisimi.

Sekil 6.26 baslangi¢c Ti tozunun agirhgina oranla % 60 oraninda AHK
iceren ince ve kaba Ti tozundan dretilen iki katmanl kopugun Kesitini
gOstermektedir. Ayni cins ve miktarda yer tutucu icermesine ve ayni sartlarda
sinterlenmesine karsin baslangi¢ tozunun kaba olmasi gozle gorulir gdzenek
boyutu olusumuna sebep olmustur. Iki tabaka arasinda sadece gozenek
boyutundan kaynaklanan bir aciklik vardir.

Sekil 6.26. ince ve kaba Ti tozundan olmak Uzere iki katmanli Gretilmis Ti
kopugun kesiti.
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Farkli miktarda yer tutucu ilavesi ile yapilan calismalar kaba Ti tozu
kullaniminin  nispeten disuk sicakhiklarda (<1300 °C) sinterlenmeye izin
vermeden dagildigini gostermistir. Ornegin, Sekil 6.27, kaba Ti tozunun agirhgina
oranla % 80 AHK ilavesi ile 1300 °C’den dusik sicakliklarda sinterlenmek Uzere
pisirilmis ancak yer tutucunun yapiyl terk etmesi ile seklini koruyamayarak
cokmils olan bir numuneyi gostermektedir. Kaba Ti tozundan Uretilen
numunelerde 1sitma hizi dusuriilerek daha fazla miktarda yer tutucu kullanim

olanaginin yaratilip yaratilamayacagi denenmelidir.

Sekil 6.27. Dagilan T1A80-10 numunesinin sinterleme sonrasi fotografi.

Baslangic tozlarinin tane boyutu goreceli yogunlugu etkiledigi gibi
gOzenek buydkliguni de etkilemektedir. Sekil 6.28°de gorildugi gibi kaba Ti
tozu ve agirlikca % 40 AHK’dan dretilen numune ince Ti tozundan Uretilene
kiyasla daha g6zenekli gorinmektedir. Fotograflarda gortlen numunelerden ince
tozdan Uretilen képuk % 53 goreceli yogunluga sahipken kaba tozdan uretilen
% 38 yogunluga sahiptir.
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(a) (b)

Sekil 6.28. Agirlikga % 60 AHK iceren ve 1200 °C’de sinterlenen (a) ince ve (b)

kaba tozdan uretilen numunelerin fotograflari.

Sekil 6.29 agirlikca %40 AHK iceren 1100 °C’de sinterlenen ince ve kaba
Ti tozu ile hazirlanmis Ti koplklerin SEM-SEI goruntilerini gostermektedir.
Kaba Ti tozu ile Uretilen kdpik % 43, ince tozdan uretilen kopuk % 54 goreceli
yogunluga sahiptir. SEM fotograflari yogunluk degerlerinde oldugu gibi g6zenek
dagiliminda da farklilik oldugunu ortaya ¢ikarmistir. ince tozdan tiretilen numune
kaba tozdan dretilene kiyasla daha homojen gd6zenek boyutu dagilimina
(10-20 pm) sahipken kaba numune 100 pm’a kadar degisen boyutlarda
gOzenekler icermektedir.
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(b)

Sekil 6.29. Baslangi¢c tozu agirhgina oranla %60 AHK igeren 1100 °C’de
sinterlenen (a) ince (b) kaba Ti tozu ile hazirlanmis Ti kdpuklerin
SEM-SEI goruntuleri.

Sekil 6.30 ince ve kaba Ti tozlarindan ayni sartlarda dretilmis Ti
kopuklerin gozenek boyut ve dagilimlarini géstermektedir. Kaba tozdan tretilen
kopuk 60-140 um arasinda degisen gdzenek boyutuna sahipken ince Ti tozundan

uretilen koplgiin gbzenek boyutu yaklasik 8-30 um’dir.
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Sekil 6.30. Ince ve kaba Ti tozlarindan ayni sartlarda tretilmis Ti kopuklerin

g6zenek boyut ve dagilimlari.

Bu sonu¢ Sekil 6.28’de gosterilen numunelerin  fotograflari ve
Sekil 6.29’daki SEM-SEI gorintileri ile tutarhdir. Kaba tozdan tretilen numune
ince tozdan Uretilene kiyasla daha buyik boyuta ve daha genis boyut dagilimina

sahip gozenekler icermektedir.

6.2.2. Baslangic Ti Tozlarinin Basma Davranisi Uzerindeki Etkisi

Baslangi¢c toz boyutu tozlarin ylzey alanini belirledigi igin sinterleme
kinetigi acisindan 6nemli bir parametredir. ince Ti tozlar biyik yiizey alani
saglamalari sebebi ile daha yiiksek sinterleme verimi gosterirler. Uretilen képugiin
yogunlugunu, dolayisiyla mekanik 6zelliklerini pozitif yonde etkiler [21].
Sekil 6.31 yer tutucu icermeyen ince ve kaba Ti toz paketlerinin 1100-1300 °C
arasinda sinterlenmesiyle Gretilmis Ti numunelerinin basma gerinim-gerilme

grafiklerini gostermektedir.
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Sekil 6.31. Yer tutucu icermeyen ince ve kaba Ti toz paketlerinin 1100, 1200 ve
1300 °C’de sinterlenmesiyle dretilen kopuklerin basma gerinim-

gerilme grafikleri.

Goruldigt gibi ince Ti tozundan dretilen numuneler kabalardan
uretilenlere kiyasla daha yiiksek elastik module sahiptir. Ayni grafikte sinterleme
sonrasi yogunlugun her iki toz boyutunda da artan sinterleme sicakligiyla yavascga
arttigl gézlemlenmistir.

Yiksek yogunluga sinterleme verimini ifade eden kantitatif indeks (y)
esitliginde sinterleme sonrasi yogunluk sinterleme sicakligiyla dogru orantiliyken
baslangic toz tane boyutunun karesi ile ters orantilidir [21].

w =D_.t/D?

Elastik modil yogunlukla dogru orantili oldugundan [1,3,21,31]
yukaridaki grafikte baslangi¢ toz boyutunun elastik modul (zerinde sinterleme
sicakligindan daha etkin bir parametre oldugu acikca gorilmektedir.

Sekil 6.32 yer tutucu cinsi, miktari ve sinterleme sicakligi ayni fakat
baslangi¢ tozunun tane boyutu farkli olan iki numunenin basma gerinim-gerilme
grafigini gostermektedir. Goruldigu gibi ince tozdan uretilen kopukler 50 GPa
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biyikliginde bir elastik modulu gosterirken kaba tozdan Uretilen koptklerde bu
deger 4 GPa bulyukluglinde ¢ikmistir.
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Sekil 6.32. Agirlikca % 60 oraninda yer tutucu igeren ve 1200 °C’de sinterlenmis
Ti kopuklerin baslangic toz boyutu ile degisen basma gerinim-
gerilme grafigi.

Ince toz kullanimi géreceli yogunlugu % 39’dan % 52.8’e ¢ikarmis bu
yogunluk artisi elastik moduliinde yaklasik 13 kat artis saglamistir. Bu sonuclar
Gibson ve Ashby’nin gozenekli malzemeler icin gelistirdigi yogunluk-elastik
moduli iliskisine uygulandiginda,

(% 99,7 saflikta Ti’un elastik modilu = 112 GPa [28] alindiginda),
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T2A60-12 igin;

E' A= .
= —c|2 | = E —(039f = E" =17.03 GPa
E ps ) 112 -

T1A60-12 igin;

S

*

1'% =(0.528) = E" =31.22 GPa sonucu gikmaktadir.

Ayni hesaplama bu calismada yer tutucu icermeyen ve 1200 °C’de
sinterlenen kaba Ti tozlarinin elastik modili 87.3 GPa, ince tozlarin elastik
modulu 104.5 GPa ile yapildiginda;

T2A60-12 igin;

E" 2 e
——=(0.39) = E" =13.3 GPa
87.3 -

T1A60-12 igin;

E 2
—— =(0.528) = E" =29 GPa
104.5 -

Goruldugu gibi uygulanan basma testi sonucunda ol¢tlen elastik moduli
degerleri teorik hesaplamadan oldukca farkhdir. Bu da Bolum 3.3.2’de belirtildigi
gibi metalik kopuklerin basma kuvveti altindaki davranislarinin goreceli
yogunluklart ve hicre duvart Ozellikleri kullanilarak olusturan modellerle
ongorilememekte oldugu, gézenek dagilhimindaki homojensizlik ve kopuklerdeki
hatalarin mukavemet ve elastisite modulint 6énemli 6lcude etkiledigi varsayimini
desteklemektedir. Ayrica bu model tamamen acgik gozenekli kopukler igin
gelistirilmistir. Deneysel olarak belirlenen degerlerin modelle uyumsuzlugunun bu
calismada  Uretilen  kopuklerin ~ kapali  gbzenekler de icermesinden
kaynaklanabilecegi distinulmektedir.

Ince tozlar yiksek yiizey alanlarindan dolayr daha kolay boyun
olusturmakta, boylelikle yer tutucu malzeme yapiyi terk ettikten sonra geride
kalan hiicre duvarlari daha iyi sinterlenmektedir [21]. Sekil 6.33 ayni sartlarda
fakat farkh baslangic Ti tozlari ile dretilmis kopUklerin basma testi sonrasi

goruntalerini icermektedir. Gortldigi gibi ince tozdan Uretilen numuneler basma
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testi sonunda (mekanik test cihazinin uygulayabildigi en yiksek yik olan 50 kN
yike ulasildiktan sonra) buttnltklerini korurken kaba tozdan tretilen numuneler
dagilmistir.

(b)
Sekil 6.33. Ayni miktarda (% 60) AHK iceren ve ayni sicaklikta (1200 °C)

sinterlenen (a) ince, (b) kaba Ti tozundan Uretilen képuklerin basma

testi sonundaki gorintuleri.

6.3.  Sinterleme Sicakhgl
6.3.1. Sinterleme Sicakhginin Goreceli Yogunluk Ve Mikroyapi Uzerindeki

Etkisi

Farkl sicakliklarda sinterlenen kopuklerin géreceli yogunluk élgumleri ve
SEM fotograflari gozenek olusumunun sinterleme sicakligi ile yakindan iliskili
oldugunu gostermis, sonuglar asagida 6zetlenmistir.

Toz metalirjisinde yogunlugun sinterleme sicakligi ile artmasi bilinen bir
gercektir [21]. Sekil 6.34 ince Ti tozundan iki farkli miktarda yer tutucu ilave ile
uretilen kopuklerin sicaklikla degisen yogunluk miktarlarini gostermektedir.
Goruldigu gibi ayni yer tutucu miktarinda sinterleme sicakligi arttikga yogunluk
artmaktadir. Sekil 6.35 ayni cgalismalarin kaba baslangi¢ tozu ile yapildigi
durumdaki degisimi gostermektedir. Kaba toz kullanimi durumunda 1100 ve
1200 °C’lerdeki yogunluk degerleri {i¢ farkli kompozisyonda neredeyse aynidir.
Agirlikca % 60 ilave iceren numunelerde 1000, 1100 ve 1200 °C’lerde

sinterlemenin yogunluk Uzerinde kayda deger bir etki yapmadigl agikca
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gorulmektedir. Kaba toz kullanimi durumunda 1300 °C altindaki sicakliklarda %

80 ilave iceren kopukler dagildiklari icin o sicakliklarda veri bulunmamaktadir.

100 %
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E 1300C
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g 40 P ‘ X
. * . $
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AHK miktari (%)

160

Sekil 6.34. Ince baslangic tozu ve farkh miktarlarda AHK ilavesi kullanilarak

uretilen Ti kopiklerin kullanilan ilave miktari ile goreceli yogunluk

degisimi.

71



80 4 1000C
% m1100C

A 1200C
:o\i 60 - X 1300C
: A
3
c
§ Y X
S 40 - x
3 X
(&)
(&)
)
(O] 20 A
0 T T T T T T T T

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
AHK miktari (%)

Sekil 6.35. Kaba baslangi¢ tozu ve farkli miktarlarda AHK ilavesi kullanilarak
uretilen Ti kopuklerin kullanilan ilave miktari ile goreceli yogunluk
degisimi.

Sekil 6.36 sinterleme sicakliginin ayni cins ve miktar baslangig tozlarindan
uretilen Ti kdpuklerin mikroyapisi Gzerindeki etkisini gostermektedir. Beklendigi
gibi sinterleme sicakhgi distikce kopugin goreceli yogunlugu da dusmektedir.
900 °C’de sinterlenen kopik % 38 goreceli yogunluga sahip iken sinterleme
sicakhigl 1300 °C’ye cikarildiginda bu degerin % 46’ya ciktigl tespit edilmistir.
Sekil 6.36 (a)’da 1300 °C’de sinterlenen numunede gdzeneklerin gevresindeki Ti
tozlarinin  boyun kalinlagsmasini tamamlayarak izole gd6zenekler olustugu
goOzlenirken Sekil 6.36 (b)’de distk sinterleme sicakliginin yogunlasma
mekanizmasinin tamamlanamamasina sebep oldugu ve gdzeneklerin izole hale
gelemedigi acikga gorilmektedir.
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(b)

Sekil 6.36. Ince Ti tozunun agirhigina oranla %80 AHK iceren ve (a) 1300 °C (b)
900 °C’de sinterlenen Ti kopuklerin iki farkli blyitmede cekilmis
SEM-SEI goérintileri.

6.3.2. Sinterleme Sicakhiginin Basma Davranisina Etkisi

Sinterleme sicakliginin  basma davranisina olan etkisini belirlemek
amaciyla ayni boyutta baslangi¢ Ti tozlari ve ayni cins ve miktar yer tutucu igeren
toz karisimlari farkli sicakliklarda sinterlenerek olusturulan kopikler basma
testine tabi tutulmustur. Sonuclar Sekil 6.37 ve 6.38’de grafik halinde

Ozetlenmistir.
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Sekil 6.37. ince Ti tozunun agirigina oranla % 40 AHK iceren ve farkl
sicakliklarda sinterlenen  kopuklerin  basma  gerilme-gerinim
grafikleri.

Yapilan deneylerde; sunek metalik kopuklerde, 6rnegin Al ve Mg
kopuklerde [17,51,52] gbzlenen plato bélgesinin sadece kaba Ti tozundan Uretilen
numunelerin diusik sicakliklarda sinterlenmesi ile Uretilen kdpiklerin gerinim-
gerilme grafiklerinde bulundugu tespit edilmistir (Sekil 6.38). ince ve kaba
tozlardan dretilen képuklerin elastik modullerine bakildiginda kaba tozdan distk

74



Basma Gerilmesi (MPa)

sinterleme sicakliklarinda dretilmis kopuklerin oldukca sunek bir davranis

sergiledikleri gorulur. Bu davranis da basma gerilme gerinim grafiklerinde yatay

bir plato bélgesi olusturmalarina sebep olur.

Ince baslangig tozlarindan uretilen képukler daha rijit olduklarindan basma

gerilme-gerinim grafikleri literattrle [7,53] uyumlu sekilde yatay bir plato bolgesi

icermemektedir.
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Sekil 6.38. Kaba Ti tozunun agirligina oranla % 40 AHK

iceren ve farkl

sicakliklarda sinterlenen kopuklerin gerilme-gerinim grafikleri.
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Cizelge 6.5. Ince ve kaba tozlardan uretilen numunelerin yogunluklari ve elastik

moddlleri.
T1A40 T2A40
Sinterleme Goreceli _ Goreceli _
Elastik Elastik
Sicakhgi (°C) Yogunluk Yogunluk
Modull Modull
(%) (%)

1000 49.8 44 GPa 445 6 GPa
1100 52.3 47.3 GPa 47.0 8.9 GPa
1200 58.8 67.5 GPa 47.4 19.6 GPa
1300 59.6 80 GPa 52.0 30.9 GPa

Cizelge 6.5, Sekil 6.37 ve 6.38’de basma gerinim-gerilme grafikleri

gorulen koépuklerin yogunluklarini ve elastik modullerini géstermektedir. Her iki

toz boyutundan da Gretilen numunelerin verileri incelendiginde artan sinterleme

sicakhgr ile yogunlugun arttigi, bu yogunluk artisinin da elastik moduliine

yansidigl gorulmektedir.

Yer tutucu oranindaki artisin sinterleme sicakliginin elastik modltine olan

etkisini daha belirginlestirdigi tespit edilmistir. Sekil 6.39’da Ti tozunun agirligina

oranla % 40 ve % 80 yer tutucu ve ince tozdan Uretilen kdpuklerin iki farkli

sicakliktaki (1000 ve 1300 °C) basma gerinim-gerilme grafikleri gérulmektedir.
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Sekil 6.39. Ince Ti tozunun agirligina oranla % 40 ve % 100 yer tutucu iceren toz
paketinin 1000 ve 1300 °C’de sinterlenmesiyle Uretilen kdpuklerin

basma gerinim-gerilme grafikleri.

Ince Ti tozunun agirhgina oranla % 100 AHK ilavesi iceren kopiigin
elastik modull sinterleme sicakhginin artisi ile % 23’1k bir artis gosterirken, %
40 AHK ilavesi ile Uretilen kdpukte sadece % 8’lik bir artis meydana gelmistir.
Sinterleme c¢ekmesi yas yogunlukla ters orantili oldugundan [21] daha ylksek
miktarda yer tutucu iceren toz paketinin daha dislk yas yogunluga sahip olmasi
sinterleme sirasinda nispeten daha ¢ok c¢ekmesini, bir baska deyisle daha ¢ok

yogunlasmasini saglar. Elastik moduldeki artis farki bu sekilde aciklanabilir.

6.4. Yer Tutucu Malzeme Miktari
6.4.1. Yer Tutucu Malzeme Miktarinin Yogunluk Ve Mikroyapi Uzerindeki
Etkisi
Yer tutucu miktariyla relatif yogunluk degisiminin belirlenmesi amaciyla
Ti tozunun agirligina oranla agirikga % 0 ile % 150 arasinda degisen miktarlarda
AHK kullanilarak Ti kopuk dretilmistir. Sekil 6.40 farkh sicakliklarda sinterlenen
Ti kopuklerin  kullanilan  AHK  miktari ile goreceli yogunluk degisimini

gostermektedir.
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Sekil 6.40. ince Ti tozun ve farkli miktarda AHK ilaveleri ile 1100, 1200 °C’de

sinterlenmis kopuklerin yer tutucu miktari ile yogunluk degisimi.

Goruldigt gibi goreceli yogunluk AHK miktari ile ikinci dereceden bir
polinom iliskisi ile azalmaktadir.

Yer tutucu miktarindaki artis mikroyapiya da oldukca keskin sekilde
yansimaktadir. Sekil 6.41 (a) ve (b) sirasiyla ince Ti tozunun agirligina oranla
% 150 ve % 40 AHK iceren ve 1200 °C’de sinterlenen kdpuklerin SEM
gorintilerini icermektedir. Ti tozunun agirligina oranla % 150 yer tutucu iceren
kopuk % 28 oraninda bir goreceli yogunluga sahipken daha az ilave ile sinterlenen
kopuk Ti’un yogunlugunun % 55’i kadar bir yogunluga sahiptir.
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(b)
Sekil 6.41. Ince Ti tozunun agirligina oranla (a) % 150 ve (b) % 40 AHK igeren
ve 1200 °C’de sinterlenen kopuklerin SEM-SEI goruntileri.

Artan yer tutucu miktarinin gozenek boyutu ve dagihmini da etkiledigi
g6zlemlenmistir (Sekil 6.42). Nispeten yiksek miktarda AHK ilavesi (% 100) ile

uretilen koplik 5-80 um arasinda degisen boyutlarda gdzenege sahipken, yer
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tutucu miktarr daha az (% 60) olan numune yaklasik 8-40 um arasi boyutlarda

g6zenege sahiptir.
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Sekil 6.42. Ayni kosullarda Uretilmis farkli miktarda yer tutucu ilave iceren

kopuklerin gozenek boyutu ve dagilimi grafikleri.

6.4.2. Yer Tutucu Malzeme Miktarinin Basma Davranisina Etkisi

Yer tutucu malzeme miktari yogunlugu 6nemli 6lglde etkilediginden
kopuklerin rijitligini de etkilemektedir. Sekil 6.43’te gorilen grafikte % 34
goreceli yogunluga sahip ince Ti tozunun agirhgina oranla % 100 AHK igeren
kopuk oldukga sunek davrandigl gorulirken daha az miktarda (% 40) ilave ile
sinterlenmis, goreceli yogunlugu % 50 olan, koplgln nispeten kirillgan oldugu

aclkca gorilmektedir.
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Sekil 6.43. ince tozun agirhigina oranla % 40 ve % 100 oraninda AHK igeren ve

1000 °C’de sinterlenen numunelerin basma gerilme-gerinim grafigi.

6.5.  Presleme Basinci
6.5.1. Presleme Basincinin Yogunluk Ve Mikroyapi Uzerindeki EtKisi
Paketleme basincinin, Ti tozu ve yer tutucu ilave karisiminin sinterleme
sonrasi  yogunlugu Uzerindeki etkisinin arastirllmasi amaci ile bazi
kompozisyonlar bu calismada standart tek yonli pres basinci olarak secilen
330 MPa basincin yaninda bir de 160 MPa basingla preslenmistir. Uretilen
kopuklerde sinterleme sicakhgi ile yogunluk arasindaki iliskinin belirlenmesi
amaci ile cizilen grafikte yas bunyenin preslenme basincinin sinterleme sonrasi
yogunluk Gzerinde ihmal edilebilir derecede az bir etkisi oldugu gortulmistir
(Sekil 6.44).
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Sekil 6.44. Ince Ti tozunun agirhigina oranla % 80 AHK ilavesi iceren kopuklerin

sinterleme sicakligiyla goreceli yogunlugu degisimi.

Sekil 6.40°daki sinterleme sicakligiyla yogunlugundaki degisim gosterilen
numunelerin SEM goruntuleri presleme basincinin dusiik oldugu numunenin
nispeten buyik gozenekler icerdigini gostermektedir (Sekil 6.45). Ancak toplam
g0zenek miktari degismemektedir.
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(b)
Sekil 6.45. Farkli presleme basin¢larinda preslenmis ayni cins (AHK) ve miktarda
(% 60) ilave igeren 1100 °C’de sinterlenmis Ti kopuklerin SEM-SEI
goruntuleri. (a) 160 MPa, (b) 330 MPa.
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6.5.2. Presleme Basincinin Basma Mukavemetine Etkisi

Ti tozu ve yer tutucu tozlardan olusan karisimi paketlemek icin tek yonli
preste uygulanan basin¢ yogunluk (zerinde kayda deger bir etki gostermemesine
ragmen elastisite modilinde etkin rol oynadigl gozlemlenmistir.

Sekil 6.46’da yogunlugu % 39 olan ve 330 MPa basingla preslenmis Ti
kopluk 4 GPa’lik bir elastik modile sahipken % 36 yogunluga sahip olan ve
160 MPa basingta preslenmis Ti numunesinin elastisite modilu digerinin 3
katindan fazladir (13 GPa). Ylksek paketleme basinci sinterlenmis numunedeki
boyun kalinhgini arttirir [21]. Sinterlenmis boyun kalinhgi ise son Urtnin
rijitligini arttirdigindan yiksek basincla preslenmis numunenin elastik modulunin

yuksek ¢ikmasi beklenen bir sonugtur [21].
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Sekil 6.46. Kaba Ti tozunun agirligina oranla % 60 AHK ilavesi iceren 330 ve
160 MPa basingla preslenmis paketlerin 1200 °C’de sinterlenmesi ile

uretilen kopuklerin basma gerinim-gerilme grafigi.

84



6.6.  Elastik Modiil-Yogunluk Tliskisi

Farkli boyutta baslangic tozlari, yer tutucu miktarlari ve sinterleme
sicaklhiklarinda retilmis numunelerin elastik moddllerine bakildiginda Ti
kopuklerin rijitliginin sadece yogunluga bagli olmadigl, bir baska deyisle
yogunlukla elastik modili degisiminin oldukca duzensiz oldugu gorilmustir
(Sekil 6.47). Duzensizligin sebebi her bir kompozisyon ve sinterleme sicakligi
icin yalnizca bir numuneye basma testi uygulanmis olmasidir. Basma testleri en az
5 numunenin ortalamasi alinarak degerlendirilmelidir [23].

Grafik incelendiginde en yiiksek elastik modul ve en dustik gozenekliligin
yer tutucu kullaniimadan dretilen numunelerle elde edildigi gorilmektedir. Yer
tutucu kullanimi durumunda ise sadece ince baslangic tozu ile Gretilen Ti
kopukler (ici bos sembollerle gosterilen) 60 MPa’dan yiksek elastik module
sahiptirler. Kaba Ti tozunun agirligina oranla % 40 AHK igeren ve 1300 °C’nin
Uzerindeki sicakliklarda sinterlenen kopukler 20 MPa’in Uzerine ¢ikabilmektedir.
Ayni miktarda gozeneklilik iceren kdpuklerden ince baslangi¢ tozuyla (Uretilen
kopukler kaba tozlarla Uretilene kiyasla daha yuksek elastik modile sahip
olduklari gorulmektedir. Bu durum ince tozlarin daha kigluk tanelerden
olusmasindan (dolayisiyla daha fazla tane sinirt bulundurmasindan)
kaynaklanmaktadir [21].
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Sekli 6.47. ince ve kaba Ti tozlar, farkh yer tutucu (AHK) miktarlari ile
1000-1400 °C arasinda sinterlenerek dretilmis numunelerin
gozeneklilik -elastik modilii iliskisi. ici bos semboller ince Ti tozu

ile Uretilen numunelerin verilerini gostermektedir.

Elde edilen sonucglar Oh ve arkadaslarinin [31] calismasi ile
karsilastiriimistir. Oh ve arkadaslari, Ti kopukleri atomize edilmis ve (¢ farkli
boyuta (65 pum, 189 um ve 374 um) elenmis ticari saflikta Ti tozlarinin vakum
ortaminda 10 Pa, 5 ve 10 MPa gibi (¢ farkl basincla 900-1300 °C’ler arasinda
kismi olarak sinterlenmesi ile elde etmislerdir. Uretilen kopiklerin elastik
modulleri elastik b6lgede 1000 N’a kadar basma yuki uygulanarak 6lgilmustur.
Elastik gerinim elektriksel direncli gerinim 6lcegi kullanilarak 6lgtlmastar.
Calismada elde edilen sonuclar Young Moduli-gézeneklilik grafigiyle
Ozetlenmistir (Sekil 6.48).
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Sekli 6.48. Oh ve arkadaslarinin [31] drettikleri Ti kopuklerle yaptiklari basma
testleri sonuclari. Basingh sinterleme uygulanan kopukler sicaklik
(K)-basing (M) ile gosterilmistir.

Grafikler karsilastirildiginda, bu tezde Gretilen kopiklerin literattirde yer
alan calismadaki benzer gdzeneklilik miktarina sahip olan Ti kopiklerden daha
yuksek elastik modiillere sahip oldugu acikga gorulmektedir. Bu farklihgin
asagida siralanan faktorlerden kaynaklanabilecegi disunulmektedir:

o Kismi sinterleme yontemi ile Uretilen Ti kopUklerde gozenekler
taneler arasinda sinterleme sirasinda olusan boyun bdlgesinde
koseli sekilde birikirler ve bdyle bdlgeler catlak olusumu ve
ilerlemesine neden olan en ©6nemli bdélgelerdir [8]. Bu durum
elastik moduliint de dusuren bir etken olabilir.

. Literatur ¢calismasinda kullanilan baslangi¢ Ti tozu boyutu bu tezde
kullanilan toz boyutundan farkhdir. Yuksek elastik modil

degerlerinin elde edildigi ince Ti tozunun boyutu (dso = 27.5 pm)
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Oh ve arkadaslarinin kullandigi en ince toz boyutundan (dsp = 65
pum) da dasuktar. Nispeten yiksek gozenek miktarlarinda elde
edilen elastik moduller karsilastirildiginda kullanilan toz boyutlari
arasindaki fark arttigindan elastik modul farki da artmakta oldugu
gorulir. Elastik modiller arasindaki farkin, iki ¢alismanin ince
tozlarla (275 pm ve 65 pum) elde edilen sonuglari
karsilastirildiginda azaldigl gézlemlenmektedir.

o Baslangi¢ toz boyutu Boliim 6.2.2°de belirtildigi gibi elastik modiil
Uzerinde oldukga etkin oldugundan kaba toz (65 pum, 189 pm ve
374 um) kullanan Oh ve arkadaslarinin calismasinda elde edilen
elastik modullerin diisiik olmasi beklenen bir sonugtur.

o Oh ve arkadaslarinin calismasinda elastik modul elektriksel
direncli gerinim 6lcegi kullanilarak olculdiginden daha hassas
sekilde belirlenmistir. Bu tezde uygulanan basma testinde elastik
gerinim mekanik test cihazinin cenelerindeki yer degistirme

mesafesi ile 6lculmustlr. Bu da hassasiyeti dustiren bir unsurdur.

6.7.  Diger Calismalar

Ti kopuklerin Uretimi kapsaminda ayrica kopuklendirme yonteminden
yola cikilarak fonksiyonel asamali malzeme (Uretimi de denenmistir. Toz
paketleme islemi, her bir katmanda bosluk olusturucu ilave miktari degistirilerek
asamali olarak yapilmis, sonucta kesit boyunca farkli gézenek miktarina sahip bir
numune dretilmigtir. Sekil 6.49 (a) fonksiyonel asamali Ti kopik malzemenin
kesit boyunca SEM-SEI goriintusini gostermektedir. Agirlikca % 60 AHK igeren
en gozenekli bolge Sekil 6.49 (b)’de gosterilirken, Sekil 6.49 (c) agirhkeca % 30
AHK iceren ve hi¢ yer tutucu malzeme icermeyen bolgeleri icermektedir.

Mikroyapinin  bazi yerlerinde gorilen beyaz bolgeler numune
parlatmasinin son asamasinda kullanilan 0.05 pm Al,O3 slispansiyonunun
gbzeneklerde sikismasi ve ultrasonik temizleyici ile temizleme isleminden sonra
dahi gozeneklerden ¢ikamamasi sonucu olusmustur. Bu durum, SEM incelemesi
oncesi kopukler vakum altinda kaliba alinarak gdzeneklere polimer kalip

malzemesi doldurularak onlenebilir.
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(b) (©)

Sekil 6.49. Fonksiyonel asamali Ti koplik malzemenin SEM-SEI gorintileri. (a)
Kopuk kesitinin 150 biyutmeli gorintasa, (b) Agirlikca % 60 AHK
iceren en gozenekli bolgenin 250 buylitmeli gorintusd, (c) Agirhkca
% 30 AHK iceren ve hi¢ yer tutucu malzeme igermeyen bdlgelerin

250 buyutmeli goruntusa.
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7. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

Bu tez kapsaminda yapilan calismalar neticesinde elde edilen genel

sonuclar Bolum 7.1°de, Oneriler ise Bolum 7.2’de verilmektedir.

7.1.  Genel Sonuglar

1. Yer tutucu kullanilarak sinterleme yontemi ile % 30 - 70 arasinda degisen
oranlarda gozeneklilik ve 4 — 90 GPa arasinda degisen elastik modiline
sahip titanyum kopukler Gretilmis ve karakterize edilmistir.

2. Ti kopuklerin goreceli yogunluk, icyapi 6zellikleri ve basma davranisi gibi
Ozelliklerinin baslangi¢ toz boyutu, yer tutucu cinsi ve miktari, sinterleme
sicakligi gibi stre¢ parametreleri kullanilarak kontrol edilebildigi
saptanmistir.

3. Yer tutucu kullanilarak sinterleme yontemiyle Uretilen Ti kodpuklerin
goreceli yogunlugu ve elastik moduli ince baslangi¢ Ti tozu kullanimi ve
yuksek sinterleme sicakligi ile artmaktadir.

4. Yapilan termogravimetrik analizler sonucu organik yer tutuculardan
AHK’1n 200 °C’nin altinda bozunarak gaz halinde sistemi terk ettigi fakat
trenin ancak 635 °C’de agirhginin tamamini kaybettigi saptanmistir. Ure
ile ilgili sonug literatirle uyumsuzluk arz etmektedir.

5. Urenin yer tutucu olarak kullaniminin 1sitma hizina hassas oldugu tespit
edilmistir. Ure-Ti toz karisim peleti 2 °C/ dak. ile isitildiginda numunelere
kopuklendirme sirasinda dagilirken 0.5 °C/ dak. ile isitilan peletlerde
sinterleme saglanmis ve Ti kopuk tretimi saglanabilmistir.

6. Kullanilan organik yer tutucular titanyum metaliyle reaksiyona
girmektedir. Ure kullanimindaki reaksiyonlar numunelerin
sinterlenemeyerek dagilmasina yol agarken AHK kullaniminda meydana
gelen reaksiyonlar Ti képugun yiizeyinde H, N ve C iceren ince bir tabaka
olusmasina sebep olmaktadir ve bu reaksiyonlar numunelerin

sinterlenmesini engellememektedir.
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7.1.

Ancak metalik yer tutucu olarak kullanilan Mg, yiksek oksijen afinitesi
nedeniyle organik yer tutucularin aksine titanyumun oksitlenmesini
Oneyici yonde etki yapmaktadir.

Organik yer tutucularla birlikte Mg kullanimi toz paketinin dagilmasini
engellemektedir. AHK ile Mg’un birlikte kullanimi Ti koptklerin safsizlik
icermeden olusmasini saglarken dre ile Mg’un bir arada kullanimi TiN ve
Ti’dan olusan bir kdpugiin meydana gelmesine sebep olmaktadir.

Yer tutucu kullanilarak sinterleme yonteminden yola ¢ikilarak fonksiyonel
asamali malzeme Uretimi de denenmistir. Toz paketleme islemi, her bir
katmanda bosluk olusturucu ilave miktari degistirilerek asamali olarak
yapilmis, sonucta kesit boyunca farkli gézenek miktarina sahip bir numune

uretilmistir.

Oneriler

Mg’un yer tutucu olarak kullanilmasi ile Uretilen Ti kopuklerin basma
mukavemeti testi yapilarak organik yer tutucu kullanimindan farki
arastiriimalidir.

Ti tozunun pahaliligi sebebiyle en az 5 numunenin ortalamasi alinarak
degerlendirilmesi gereken basma testleri her bir parametreden 1’er
numune ahlinarak yapilmistir. Numuneler c¢ogaltilarak basma testleri
tekrarlanmali ve test sonuglari 5 numunenin ortalamasi alinarak
degerlendirilmelidir.

Basma testlerinde bazi numuneler kirilirken bazi kompozisyonlarda
mekanik test cihazinin uyguladigi maksimum yik, numuneleri kirmaya
(basma gerinim-gerilme grafiklerinin tamamlanmasina) yetmediginden
numunelerin ¢api kiciltulerek testler tekrarlanmalidir.

Kopuklerin oksitlenmesini onlemek icin koplklendirme ve sinterleme
inert atmosfer yerine vakum ortaminda denenmeli, vakum atmosferinin
kullanilan organik yer tutucularin sebep oldugu korozyonu azaltip

azaltmadigi incelenmelidir.
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10.

11.

Kaba Ti tozundan 0retilen numunelerde 1sitma hizi dusurilerek daha fazla
miktarda yer tutucu kullanim olanaginin vyaratilip yaratilamayacagi
denenmelidir.

Metal tozu ile yer tutucu toz karisiminin paketlenmesi farkh sekillendirme
yontemleri (soguk izostatik pres, tek eksenli ¢ift yonli pres, vs.) ile
denenmeli sonucun kopigin mikroyapisal ve mekanik 6zelliklerine nasil
yansidigl arastiriimahdir.

Bu calismada bahsi gecen sire¢ parametrelerinin kopuklerin diger
mekanik Ozelliklerine (egme mukavemeti, darbe emme kapasitesi vs.)
olan etkisi arastiriimalidir.

Titanyum kopiklerin basma testinde uygulanan gerinim hizina Kkarsl
hassas olup olmadigl farkli gerinme hizlari uygulanarak sonuglar
karsilastiriimak suretiyle arastiriimahidir.

Farkli  yer tutucular kullanilarak  farkli  sicakhiklarda asamali
kopuklendirme denenebilir ve bu kdpiklendirme ydnteminin icyapisal ve
mekanik 6zelliklere olan etkileri incelenmelidir.

Uretilen Ti kopiikler hidroksiapetit ile kaplanarak canl viicudu ile uyumu
test edilebilir.

Basma testlerinde kullanilan Instron mekanik test cihazinin yuk hicre
kapasitesi  yetersiz  kaldigindan  kopuklerin - plato  bolgesi  tespit
edilememistir. Basma numuneleri daha kiclik capta uretilerek test
esnasinda kirillmalari saglanarak basma gerilme-gerinim grafikleri

tamamlanmalidir.
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