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OZET
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METALIK KOPUK MALZEMELERIN
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Fen Bilimleri Enstitiisii

Seramik Miihendisligi Anabilim Dah

Damisman: Yard. Dog¢. Dr. Giirsoy ARSLAN
2006, 97 sayfa

Metalik kopiikler diisiik yogunluk, miikemmel mekanik, 1sil,
elektriksel ve akustik ozelliklerine sahip yeni bir malzeme grubudur. Metalik
kopiikler arasinda titanyum ve titanyum alasim kopiikleri diisiik agirhk
gerektiren yiik tasima ve biyomedikal uygulamalar gibi bir¢cok uygulama icin
potansiyel malzemelerdir.

Bu calismada ticari saflikta titanyum kopiikleri yer tutucu ilave ile
kopiiklendirme yontemi kullanilarak iiretilmistir. Arastirmanin amaci
goreceli yogunluk, icyapr ozellikleri ve basma davramsi gibi o6zelliklerin
baslangi¢ toz boyutu, yer tutucu cinsi ve miktari, sinterleme sicakhigr gibi
siirec parametreleri kullanilarak kontrol edilebilirliginin arastirilmasidir.
Calisma kapsaminda % 30 - 70 arasinda degisen oranlarda gozeneklilik ve
4 — 90 GPa arasinda degisen elastik modiiliine sahip titanyum kopiikler

liretilmis ve karakterize edilmistir.

Anahtar kelimeler: Titanyum, metal kopiikler, yer tutucu, basma davranis,
sinterleme.



ABSTRACT

Master of Science Thesis

PRODUCTION AND CHARACTARISATION OF METALLIC FOAMS

Nihan TUNCER

Anadolu University
Graduate School of Sciences

Ceramic Engineering Program

Supervisor: Assist. Prof. Dr. Giirsoy 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 koptikler yiiksek agirlik/mukavemet orani, miikkemmel korozyon
direnci, yiiksek enerji emilim kapasitesi ve canli viicuduyla uyumu gibi 6zellikleri
sebebiyle kara, hava, deniz ve uzay araclari, biyomedikal uygulamalar basta
olmak tizere birgok stratejik uygulamada kullanilmaktadir [1,2,3,4].

Yiiksek ergime sicakligi (1670 °C) ve atmosfer gazlari (Hp, Ny, Oy) ile
kolay reaksiyona girme egilimi sebebiyle titanyum kopiiklerin iiretimi i¢in en
uygun yontem toz metaliirjisidir [5,6,7]. Titanyum kdpiiklerin toz metaliirjisi ile
iiretimi gézenek olusturma yontemi ve gozenek olusturucu malzemenin cinsi gibi
stire¢ degiskenlerine gore farklilik arz eder. Bu degiskenler de son iiriiniin goreceli
yogunlugu ve mekanik 6zelliklerini belirler. Bu yontemler igerisinde yer tutucu
ilave ile sinterleme yontemi en kontrollii yontemlerden birisidir. Literatiirde bu
yontemle yapilmis caligmalarda hacimce % 25 ile % 80 arasinda degisen

oranlarda gozeneklilik, 0.3 ile 16 GPa arasinda degisen degerlerde elastik modiilii

elde edilmistir [6,7,8].



2.  GOZENEKLI MALZEMELER
Gozenekli yapilarin yalitim, paketleme ve filtreleme gibi uygulamalar i¢in

¢ok uygun oldugu bilinmektedir. Ancak bu tiir malzemelerin yapisal amaglarla
kullanilabilecegine inanmak oldukg¢a giictiir. Binlerce bilimsel ¢aligma dokiimle
tiretilen malzemeleri, toz metaliirji iiriinlerini, kaynak dikislerini ve kaplamalar1
tamami ile gozeneksiz yapabilmek igin yiiriitiilmektedir [1]. Oysa kopiikler ve
diger yiiksek gozeneklilige sahip hiicreli malzemeler yiliksek mekanik enerji
emebilme kapasitesi, yliksek rijitlik ve ¢ok diisiik 6zgiil agirlik gibi fiziksel ve
mekanik 6zelliklerin birlesimine sahip olduklar i¢in doga tarafindan da yapisal ve
islevsel amaglarla sik¢a kullanilmaktadir (6r. kemik ve agag¢ yapilari) [2].
Insanoglu da vyiizyillardir dogal gdzenekli malzemeleri yapisal amaglarla
kullanmaktadir. Misir piramitleri en az 5000 yillik ahsap malzeme icermektedir.
Dogal mantarlar Roma devrinden beri (M.O. 27) sarap siselerinde tipa olarak
kullanilmaktadir [3].

Daha sonralar1 insanoglu dogadan ilham alarak kendi gozenekli
malzemelerini yapmaya baslamistir. Gilinlik hayatta en sik karsilastigimiz
gozenekli malzemeler, tek kullanimlik sicak icecek bardaklarindan hava
araclarindaki carpma yastiklarina kadar ¢esitli uygulamalarda kullanilan polimerik
kopiiklerdir [3]. Seramik kopiik malzemeler ise katalitik reaktorler, giines enerjisi
jeneratorleri, dizel egzoz ve dokiim filtreleri gibi uygulamalarda yaygin olarak
kullanilmaktadir [4]. Ancak yiik tasima amaci ile iiretilen kopligiin malzemesi
dikkatli secilmelidir. Yapisal islev i¢in polimerler yetersiz mukavemette iken
seramik malzemeler fazla kirilgan yapidadir. Dolayisiyla metalik malzemeler yiik
tasiyic1 kopiikler i¢in en uygun 6zelliklere sahiptirler [1].

Gozenekli malzemelerin Ozelliklerini belirleyen en 6nemli parametre
goreceli  yogunluktur. Goéreceli 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 goreceli yogunluga
sahiptirler. Gozenek boyutu da Onemli bir parametre olmakla birlikte birgok
mekanik ve 1s1l 6zelligi nispeten az miktarda etkiler. Gozenek sekli ise malzeme

ozellikleri lizerinde oldukga etkilidir. Eseksenli gbzenek yapisina sahip malzeme



izotropik Ozellik gdsterirken az miktarda uzamis veya diizlesmis gézenege sahip
malzemede dahi yone bagh 6zellik degisimi gézlemlenir [1].

Gozeneklerin iki veya li¢ boyutlu olmasi da malzeme 6zelliklerinde oldugu
gibi bu 6zelliklerin modellenmesinde de oldukga etkindir. Iki boyutlu gdzenek
yapisina (bal petegi yapisi) sahip malzemelerin modellenmesi nispeten kolayken
diizensiz yapida gozenege sahip malzemeler (kopiikler) icin modelleme oldukg¢a
glictiir. [3]

Uc boyutlu gbdzenek yapisina sahip malzemelerin, diger bir deyisle
kopiiklerin, mekanik ozellikleri agik veya kapali gozenek yapisina sahip
olmalarina baglidir. Gozenekler birbirlerinden izole halde, bir baska deyisle, her
bir gozenek hiicre duvart ile birbirinden ayrilmis ise bu tip kopiikler kapali hiicreli
kopiikler olarak adlandirilir. A¢ik hiicreli kopiik ise gdzenekleri arasinda baglanti
olan kopiiklere denir. Elbette ki her kopiik tamamen acik ya da tamamen kapali
gozenek yapisina sahip degildir. Birgok gozenekli malzeme her iki tiirden de

gbzenegi barindirr [1,3].

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

kopiiklerin tipik deformasyon grafiklerini gostermektedir. Biitiin kopiikler diisiik
gerinim degerlerinde dogrusal elastik davranig gosterirler. Bu bdlgedeki egim
elastik modiiliinii (E*) verir. Artan gerinimle gerilme-gerinim grafiginde uzun bir
“yikilma platosu” gozlenir ve bu bolgeyi sabit gerinimde gerilmenin oldukc¢a dik

sekilde arttig1 “yogunlasma” bolgesi izler [3].
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Dogrusal elastisite “hiicre duvar1 egilmesi”, hiicreler kapali ise “hiicre
duvart gerilmesi” tarafindan kontrol edilir. Kopiiklerin elastisite modiilii (E*)
gerilme-gerinim grafiginin ilk bolgesinde yer alan dogrusal bdlgenin egimidir.
Basma kuvvetine maruz kalan kopiiglin plato bdlgesi gozeneklerin yikilmasi ile
iligkilidir. Gozenek yikilmasi elastomerik kopiiklerde (lastik vs.) elastik biikiilme,
elastik-plastik kopiiklerde (metal vs.) olusan ve akmaya sebep olan plastik
mentese bolgeleri ve kirillgan kopiiklerde (seramik vs.) gbézenek duvarlarinin
birbirine ¢arparak dagilmasi ile meydana gelir. Gozenekler neredeyse tamamen
yikildiginda goézenek duvarlari birbirine deger ve uygulanan gerinim Kkati
malzemenin kendisini sikistirmaya baslar. Bu durum gerilme-gerinim grafiginin
son bolgesinde gerilmenin hizla artmasini saglar [3].

Koptiklerin goreceli yogunluklarinin arttirilmas: elastisite modiiliinii ve
plato gerilmesini arttirarak yogunlagsmanin basladig1 gerinimi azaltir [5].

Bir kopiigiin dogrusal elastik 6zellikleri hiicrelerinin acik ya da kapali
olusuna baghdir [3]. Literatiirdeki deneysel ¢alismalar acik ve kapali hiicreli
kopiiklerin birbirinden oldukga farkli 6zellikler gosterdigini ortaya ¢ikarmistir [6].

Acik gozenekli kopiikler temel olarak hiicre duvari egilmesi ile sekil
degisimine ugrarken kapali gézenekli kopiiklerde sekil degisimi sirasinda gézenek
duvarlar1 hem egilir hem de genisler veya biiziiliir. Gibson ve Ashby’nin [1,3]
gelistirdigi kiibik hiicre modeline gore gozenekli malzemelerin elastik modiilleri
ve plato gerilmeleri ile goreceli yogunluklar1 asagidaki denkliklerle
iliskilendirilmistir.

(2.1) ve (2.2) numaral esitlikler acik hiicreli kopiikler, (2.3) ve (2.4)
numarali esitlikler kapali hiicreli kopiikler i¢in gecerlidir [1,3].
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E = Gozenekli malzemenin elastik modiilii

E~  Gozenekli malzemenin hiicre duvarlarini olusturan malzemenin elastik
modili

p = Gozenekli malzemenin yogunlugu

ps=  Gozenekli malzemenin hiicre duvarlarini olugturan malzemenin yogunlugu

op = Plato gerilmesi

oys= Gozenekli malzemenin hiicre duvarlarini olusturan malzemenin akma
gerilmesi
® = Kapali gozenekli malzemelerde gézenek duvarlarindaki kati orani

Po=  Atmosferik basing

Burada C; sabiti ise biitliin geometrik oranti sabitlerini kapsar ve literatiirde
yapilan ¢alismalar bu sabitin yaklasik 1 olarak alinmasi gerektigini géstermektedir
[3].

Kapali hiicreli koptikler acik hiicreli olanlara nispetle daha yiiksek
mukavemet, rijitlik ve darbe dayanimina sahiptir [5]. A¢ik gézenekli kdpiiklerden
farkli olarak basma kuvveti karsisinda deformasyon mekanizmasinda hiicre duvari
esnemesi ve biiziilmesi de dnemli bir rol oynadigindan bu tip gézenek yapisina
sahip kopiiklerde hiicre duvarlar1 yapiy1 rijitlestirir [1]. Hiicre duvarlar tarafindan
izole edilmis gdzeneklerin i¢ini kaplayan gaz basma esnasinda hiicre duvarlariin
hareketi sebebiyle sikistigindan basinci arttirir. Bu basing artis1 elastik modiilii
hesaplamalarinda olduk¢a 6nemli rol oynar [5].

Acik gozenek yapisi ise kopiik rijitligini diisiirmesine karsin yiiksek 1s1
taginimin1 miimkiin kilan 6zelligi sebebi ile yiiksek gii¢ iireten cihazlarda etkili bir

sogutucu mekanizma olarak kullanim alan1 bulmaktadir. [6]



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

bulunmustur. Polimer ve cam kopiikler diisiik 1s1l iletkenlikleri sebebi ile 1s1l
yalitkanlik gerektiren uygulamalarda, iyi enerji emme kapasitesi gosterdiklerinden
dolayr da ambalajlamada kullanilirken seramik kopiikler yiiksek sicaklik
dayanimlar1 sebebiyle metal dokiim sektoriinde filtreleme gibi uygulamalarda
kullanilmaktadir. Bu malzemelere nispetle yeni bir grup malzeme olan metal
kopiikler hafiflik ve rijitlikleriyle iyi 1s1 ve ses izolasyonu ve iyi alev kapani
Ozelligi saglamalarimin yanisira otomotiv ve havacilik uygulamalarinda da
kullanim alani bulmaktadir. Metalik hiicreli malzemelerin yapisal kullanim
alanlar1 arasinda otomotiv, demiryolu ve ingaat endiistrileri, uzay araglari, gemi ve
spor malzemeleri yapimi ve biyomedikal uygulamalar; islevsel kullanim alanlar
arasinda ise filtreleme ve ayirma, 1s1 doniistiiriici, sogutma sistemleri,
elektrokimyasal uygulamalar, su aritma, sivi muhafaza ve iletimi gibi uygulamalar
sayilabilir [2].

Gozeneklendirilerek  yukarida sozii  gegen kullanim  alanlarinda
degerlendirilen metaller ve alasimlar arasinda aliiminyum, titanyum, ¢elik, nikel
bazli siiperalagimlar, kursun, ¢inko ve kalay sayilabilir [7]. Bunlarin arasinda
diisiik maliyeti sebebi ile aliiminyum ve alagimlar1 birgok bilimsel ¢calismaya konu
olmus ve genis bir kullanim alani bulmustur. Metalik kopiikleri konu alan
arastirma projelerinin biiyiik ¢cogunlugu aliiminyum ve alasimlarinin eriyik halde

koptikledirilmesine odaklanmustir. [8]

3.1. Metalik Koépiiklerin Uretim Yontemleri
Metalik kopilik {iiretiminde, polimerik kopilik tiretiminde kullanilan

teknikler kullanilabildigi gibi kullanilan metalin sinterleme davranisi, elektriksel
olarak ¢oktliriiliip ¢oktiiriilemeyecegi gibi 6zellikleri gbz onilinde bulundurularak
yeni Uretim teknikleri de gelistirilmistir. Cizelge 2.1°de bu yontemler kullanilan

metalin siire¢ baslangicindaki fiziksel durumuna gore gruplandirilmstir [2].



Cizelge 2.1. Metal kopiik iiretim yontemleri [2]

Sivi Metal Toz Metal Metal Gazi Metal iyonu

Gaz kullanilarak
dogrudan
képlklendirme

Bos kirelerin

. . Buhar Cokelmesi
sinterlenmesi

olusturma

Kdpuren malzeme
kullanarak Gaz hapsetme
koplklendirme

Kati-gaz 6tektik Camur
katilagsma kopuklendirme
Toz paketinin Bosluk doldurucular
eritiimesi eklenerek sinterleme

Toz ve fiber
Dokim metallerin

sinterlenmesi

Polimer-metal
karisimlarinin sicak
haddelenmesi

Plskurtmeyle
kopuklendirme

Tepkime
sinterlemesi

3.1.1. Siv1 Hal Kopiiklendirmesi
Hiicreli yapinin sivi metalden elde edildigi ilk yontem grubunda eriyik

metali dogrudan kopiiklendirmek, siire¢ bitiminde sistemden uzaklagtirarak
yerinde bosluk birakacak olan kati yer tutucularin (space holder) etrafina dokmek
veya polimer kopiik kullanarak kopiiklendirmek gibi dolayli yollar izlenir. Bir

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

3.1.2. Kati1 Hal Kopiiklendirmesi
Metal kopiikler eriyik metal yerine toz metaliirjisi ile de iiretilebilirler. Toz

metaliirji ile kdpiik tiretiminde metal tozu tiim siire¢ boyunca kat1 halde kalir ve
sinterleme yolu ile rijit bir yapiya kavusur. Bu durum son morfoloji i¢in oldukca
onemlidir ¢iinkii sadece sivi hal durumunda ylizey gerilmesi kapali gézenek
olusumuna sebep olur. Bu durumun tersine kati hal sinterlemesi ile iiretilen
gbozenekli metaller tozlar arasinda olusan boyunlarla birbirine baglanan acik

morfolojide az ¢ok kiiresel gozeneklerden olusur. [2]

Elektrokimyasal ¢okelti




Giliniimiizde metal tozlarn veya fiberlerinin sinterlenmesi kati hal
kopiiklendirmesi i¢in kullanilan en yaygin ve en kolay yontemdir. Paslanmaz
celik ve bronz pazar uygulamalarinda ilk siralarda yer almalarina ragmen
titanyum ve siiperalasimlar da sinterleme yontemi ile iretilmektedir. Gozenekli
yapt Uretimi toz ayirma ve hazirlama, paketleme, kaliplama ve sinterleme
basamaklarindan olusur. Gevsek yapidaki metal toz paketlerinin normal sartlarda
sinterlenmesi genelde bronz alagimlar1 (Cu89Sn11) i¢in kullanilir. Sinterleme 820
°C civarlarinda yapilir ve % 20 ile 50 arasinda gozeneklilik elde edilir. Ancak son
iiriin mukavemeti nispeten disiiktiir. Sinterleme Oncesi uygulanan tek eksenli
presleme, esbasingli presleme veya rulo paketleme yas biinyenin mukavemetini ve
yogunlugunu arttirir. Metal toz camurlarmin gézenekli bir althk iizerine
puskiirtiildiikten sonra kurutularak vakum ve hidrojen atmosferinde difiizyon
baglama yontemi ile 1 pum kigtikligine kadar gozenek elde edilebilir.
Aliiminyum tozlarinin veya graniillerinin sinterlenerek gozenekli yapi haline
getirilmesi daha Once bahsedilen metallere gore cok daha zordur g¢iinkii
aliminyumun ylizeyi genellikle sinterlenmeyi onleyen oksit tabakasi ile kaplidir.
Bundan kag¢inmak i¢in aliiminyum toz paketi deforme edilerek yilizeyindeki oksit
tabakas1 kirilir ve boylece metal tozlar1 arasinda metalik bag olusturulabilir. Buna
alternatif olarak bakir, magnezyum veya silisyum gibi diisiik ergime sicakligina
sahip otektik olusturucu metaller eklenerek 595 — 625 °C arasinda sinterleme
saglanabilir [9].

Metal toz yerine metal fiber kullanimi da gozenekli yap1 olusturulmasinda

yeni ufuklar agmaktadir [9].

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

eritilmeden de olusturulabilir. Bunun i¢in tozlar yogun bir paket olusturacak
sekilde preslenir. Presleme sirasinda tozlarin aralarina gaz girmesine izin verilir.
Toz paketi 1sitildiginda iginde sikismis olan gaz genlesir ve kat1 hal siirlinmesi
sonucu hiicreli yapt olusur. Bu yontem hava tasitlar1 iireticisi Boeing (ABD)
firmas1 tarafindan titanyum parca iiretiminde kullanilmaktadir. Titanyum tozu

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



kaba argon gazi ile 3 — 5 atm arasinda bir basing uygulanir. Miihiirlenen kap
izostatik olarak sicak preslenerek yogunlastirilir. Bunun sonucunda sikisan argon
gaz1 paket icine homojen olarak dagilir. Cok yiiksek i¢ basing tagimasina ragmen
toplam biinyenin % 2’lik kismim1 kaplar. Bu basincin diisiiriilmesi igin
sekillendirilmis hiicreli yapidaki titanyumun ergime sicakliginin 0.6 kati sicaklikta
6 ila 24 saat bekletilerek tavlanir. Siire¢ sonucunda boyutlart 10 — 100 pm
arasinda degisen % 20 — 40 oranlarinda izole gézeneklilige sahip bir biinye olusur.
Boeing firmasinin tirettigi gozenekli titanyumun yogunlugu yiginsal titanyumun
% 66’s1 kadardir. Ancak, teorik hesaplamalar gazi hapsetme teknigi ile % 50’den

daha yiiksek oranda gozeneklilik saglanamayacagini gostermektedir [10].

3.1.2.2.Camur Kopiiklendirme
Metalik koplikler metal tozlari, gaz olusturucu ve reaktif ilavelerin

karisimindan olusmus bir camurun bir kaliba dokiiliip yiiksek sicakliklarda
bekletilmesi yontemi ile de iiretilebilir. ilavelerin etkisi ile ¢gamur viskoz bir sivi
haline gelir ve genlesmeye baslar. Kaliptan ¢ikarilan metal kopiik sinterlenerek
son halini alir. Ornegin; aliiminyum kopiikler aliiminyum tozu, ortofosforik asit
ile aliminyum hidroksit veya hidroklorik asitten olusan ¢amurdan da
tiretilebilirler. Bu sekilde goreceli yogunluk % 7’ye kadar diisiiriilebilir. Ancak

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

3.1.2.3.Yer Tutucu ilave Kullanarak Képiiklendirme
Acik gbzenekli kopiik yapimi alternatif bir yontem ile de iiretilebilir. Agik

gbozenekli bir polimer silinger giimiis ile glimiis oksit tozlarindan olusan bir
camurun i¢ine daldirilir. Metalik ¢amurla kaplanan stinger daha sonra kurutulur ve
polimerin yanarak sistemi terk etmesi ile birlikte metal tozlarinin da sinterlenecegi
bir sicakliga kadar ¢ikarilir. Sonugta rijit hiicreli bir metal yap1 elde edilir [7].

Bir bagka iiretim yontemi de metal tozlarini yer tutucu malzemelerin
(space holder) etrafina dokme yontemidir. Yer tutucu malzemeler ‘kuru’ yigmnsal
yer doldurucular, uygun ¢oziicii malzeme veya organik baglayicilar olabilir.

Seramik pargaciklar veya bos kiireler, polimer taneleri veya bos polimer kiireleri,

10



tuzlar hatta metaller yer tutucu olarak kullanilabilir. Metal tozu ile yer tutucu
karistmi oda sicaklhifinda preslenerek paketlenebilir veya yer tutucu malzeme
yeterli sicaklik dayanimina sahipse yiiksek sicaklikta preslenip sinterlenebilir.
Sonugta bir metal matris kompozit elde edilir. Titanyum kopiikler bu yontemin
esas alindig1 li¢ yolla iiretilmektedir;

1. Polimer kiirelerin i¢ine titresim yardimiyla titanyum tozu doldurulur. Bu
karisimin soguk preslenmesini izleyen 1sil islem ile polimer kiireler
bozunarak sistemden atilir. Arkasindan yas biinye sinterlenir [7].

2. Bir bagka yontemde magnezyum graniilleri yer tutucu olarak kullanilir.
Magnezyumun diisiik sicaklikta buharlagmasi ve titanyumla karigsmamasi
avantajdir. Titanyum tozu ile bosluklar1 doldurulmus graniiller
magnezyumun ergime sicakliginin altindaki bir sicaklikta sicak
preslenir. Preslenen metal paketi 1400 °C’ ye 1sitildiginda magnezyumun
buharlagsmas1 ve titanyum tozlarinin sinterlenmesi ayni anda gergeklesir
[2].

3. Boyutlar1 0.4 ile 2.5 mm arasinda degisen karbamid taneleri petroleter
ile nemlendirildikten sonra 45 pum’ den kiigiik boyuttaki titanyum tozlari
ile kanistiritlip 166 MPa basingla preslenir. Bu karisim 6nce 170 °C’ de
daha sonra 1400 °C’ de 1s1l isleme tabi tutulur. Sonugta % 70’ e kadar
varan oranlarda gdézeneklilik saglanir. Paslanmaz ¢elik (316 L) ve bazi
nikel esasli alagimlarda bu yontemle % 60 — 80 arasinda gdzeneklilik

saglanabilir [7].

3.1.2.4.Metalik Bos Kiire Kullanarak Kopiiklendirme
Bakar, nikel, celik ve titanyum bos kiireler arasinda sinterleme esnasinda

bag olusturularak hiicreli yapida metal elde edilebilir. Metalik bos kiireler polimer
kiireler lizerine kimyasal veya elektriksel ¢Oktiirme, polimer kiireleri metalik
siispansiyonla kaplama gibi bir¢ok yolla iiretilebilir. Genelde, kiirelerin boyutlart
0.8 ile 8 mm, et kalinliklar1 ise 10 ile 100 um arasinda degisebilir. Metalik bos
kiire kullanilarak agik veya kapali, diizenli veya diizensiz gézeneklilige sahip hafif
metaller iiretilebilir. Bu yolla elde edilmis tipik bir hiicreli Ti-6Al-4V yapist % 36

kiireler aras1 gozeneklilige, % 44 kiire i¢i gdzeneklilige, % 20’lik bir kat1 hacmine
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ve bunun sonucunda 0.9 g/cm’’liik toplam yogunluga sahiptir. Y6ntemin avantaji
gozenek boyutu ve dagiliminin kolaylikla kontrol edilebilir olmasidir. Dolayisiyla,
elde edilen kopiik metalin mekanik ve fiziksel 6zellikleri ‘gercek kopiik’lerin
Ozelliklerinden daha kolay tahmin edilebilir ve istege gore diizenlenebilir. Bir
diger avantaj1 ise toz metaliirjisi ile iiretilebilen her metalin kullanilabilmesidir.
Stiperalagimlar, titanyum alasimlar1 ve intermetalikler bos kiire kullanilarak

tiretilen malzemeler arasindadir [11].

3.1.2.4.Metal Toz/Baglayic1 Sistemi ile Kopiiklendirme
Metal tozlar1 ve polimer baglayicilardan olugan karisim preslendikten veya

ekstriizyona tabi tutulduktan sonra 1s1l islem uygulanarak gézenekli metal pargalar
elde edilebilir. Yer tutucu ilaveler kullanilmamasina ragmen bu yontemle % 50’ye
varan oranlarda gozeneklilik elde edilebilmistir [2].

Benzer bir yolla g¢esitli metaller icinde kanal kalinliklart birkag
mikrometreden birka¢ milimetreye kadar degisebilen yonlenmis gozenekler
olusturulabilir. Plastik baglayici ile ugucu yer tutucu karistmindan olusan bir
cekirdek ve metal tozu ile baglayict karisimindan olusan kabuk sahibi ¢ubuklar
eksenel pres veya ekstriizyon ile preslenerek yas biinye olusturulur. Daha sonra
yer tutucu ve baglayici 1s1 ile sistemden uzaklastirilarak sinterleme uygulanir. Bu
yontemle mikro-petekli (yonlenmis gozenekli) demir esasli malzemeler

tiretilebilmektedir [2].

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

sonucu gozenekli metal yapi elde edilebilir. Sinterleme sonucu olusan yapinin
gbozenekli olmasi toz karisitmindaki metallerin diflizyon hizlar1 farkindan ileri

gelmektedir [2].

3.2.  Metal Kopiiklerin Mekanik Ozellikleri
Metalik koptikler ¢ekme gerilmesi altinda kirilgan davrandigindan bu

malzemelerden mekanik olarak yararlanma alanlar1 basma kuvvetlerinin baskin
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oldugu alanlardir. Basma kuvvetlerine maruz kaldiginda hiicre duvarlarinin
plastik biikiilmeye ugramasi nedeniyle metalik kopiiklerin enerji emebilme
ozelligi yiiksektir. Uygulanan kuvvetin iletim miktar1 gozenek oOzellikleri ile
kontrol edilebildiginden genis plastik gerinim potansiyeli metalik kopiikleri enerji
emilimi gerektiren uygulamalar i¢in ideal malzeme haline getirmektedir. [12]
Darbe enerji emiliminin belirlenmesi i¢in oncelikle kopiik malzemesinin
gerinim hizina karsi duyarlilifinin belirlenmesi gerekmektedir. Bu alanda
literatlirde olduk¢a sinirli veri bulunmakla birlikte ¢esitli Al kopiikleri tizerinde
yapilan c¢alismalar bu kopiiklerin dinamik gerinim altindaki davraniglarinin
yari-duragan gerinim (10 s™’in altindaki gerinim hizlar) altindaki davranislarina

benzer oldugu goriilmiistiir. [13]

Metal kopiikler deformasyon bantlarinin sagladigi 6zel deformasyon
mekanizmalar1 sayesinde miikemmel enerji emebilme kapasitesine sahiptir ve bu

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

Metal kopiikler iic bolgeye ayrilabilecek karakteristik bir basma gerilme-
gerinim davranig1 gosterirler. Diislik gerinimlerde (< % 1-2) elastik deformasyon
gosteren kopiikler % 60-80 gerinime kadar gerilmenin sabit oldugu bir platoya
sahiptirler. Basma gerilme-gerinim grafiginin iiclincii bolgesinde ise yogunlasma
gerinimine ulasirlar ve hiicre duvarlarinin yikilip birlesmesi ile yogunluklar: artar.
Gerilmenin sabit oldugu uzun plato sayesinde metalik gozenekli malzemeler

belirli bir gerilme sinirin1 agmadan enerji emebilme yetenegine sahiptirler. [14]

Metalik kopiiklerin enerji emilim 6zelliklerinin karakterizasyonu i¢in plato
gerilmesi ve yogunlagsma gerinimi gibi basma 6zelliklerinin kopiik 6zellikleri ile
degisiminin belirlenmesi gerekir. [13,14]

Metalik kopiikler darbe emme o6zellikleri sayesinde son yillarda zirh
sistemlerinde de kullanilmaktadir. Yu ve arkadaslar1 [16] gelistirdikleri zirh
sisteminde en Onde darbeyi karsilayacak seramik veya kompozit malzemeden
yapilmis ¢carpma plakasi, arkasinda darbe ile gelen sok dalgalarini hiicre duvarlari

sayesinde farkli yonlere dagitma oOzelligindeki metalik kopiik, 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 Kopiiklerin Karakterizasyon Yontemleri
Metalik koplik malzemelerin yapisal ve islevsel 6zelliklerini belirleyen en

onemli parametre gozenek ozellikleridir. Bu nedenle gozenek dagilimi, miktar1 ve
yapisinin belirlenmesi metalik kopiik malzemelerin karakterizasyonunun ilk
adimini olusturur [1].

Metalik kopiiklerin karakterizasyon yoOntemleri tahribatli ve tahribatsiz
olmak {tizere iki grupta toplanabilir. Tahribatsiz muayene yontemleri, sivi
penetrant yontemi ile hiicre duvart kilcal catlaklarii tespit etme, X-151n1
radyografi ve radyoskopisi ile makroyapisinin haritalanmasi, X-1s1n1 tomografisi
ile 3 boyutta gozenek dagiliminin belirlenmesi, girdap akimlar1 kullanilarak
manyetik akim degisiminden goreceli yogunluk ve gdzenek ozelliklerinin
Olciilmesi, akustik dlgtimlerle ses yalitim 6zelliklerinin belirlenmesi ve elektrik ve
1s1l iletkenlik Slgiimleri olarak siralanabilir [1].

Tahribatli muayene yontemleri ise basma, ¢ekme, egme gibi mekanik
testler, gbzenek Ozelliklerinin belirlenmesi, elektron ve optik mikroskop analizleri
ve korozyon testlerini kapsar. [2]

En yaygin kullanim alanlar1 olan kemik implantlari, yiik tagiyici yapilar ve
darbe dayanimi gerektiren uygulamalar gbéz Oniline alindiginda en Onemli
karakterizasyon yontemleri olan gdzenek Ozelliklerinin belirlenmesi ve basma

testi bu boliimde ayrintili olarak agiklanmustir.

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

ozelliklerini belirleyen gozenek miktar1 (goreceli yogunluk), sekli ve dagilimidir.
Gibson ve Ashby’nin [3] modeline gore goreceli yogunlukla basma mukavemeti
ve elastik modiilii arasinda acgik bir iliski bulunmaktadir.

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

Ol¢iilebilmektedir. Gozenekler analiz sirasinda suyun giremeyecegi sekilde
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kapatildig1 takdirde Archimedes suya daldirma yontemi gozenekli malzemelerde
toplam gozenek miktarinin hesaplanmasi i¢in uygun bir yontemdir.

Archimedes prensibi sivi i¢ine daldirilmis bir katinin sivi i¢inde askidaki
kuvvetinin daldirma sirasinda yer degistirmesine sebep oldugu sivi agirligina esit
oldugunu kabul eder. Buna gore havadaki (kuru) agirligt bilinen bir kati, saf su
gibi yogunlugu bilinen (sicakligin fonksyonu olarak) bir siviya daldirildiginda
yogunlugu, bir baska deyisle gdzenekliligi belirlenebilir [20].

Gozeneklerin kapatilmasi i¢in vakum yagi veya silikon yagi kullanilabilir.
Kuru olarak tartilan numune (W;) gozenekleri yag ile tamamen kapatildiktan
sonra tekrar tartilir (W,). Son olarak yag ile miihiirlenmis sekilde su i¢inde askida

tartildiktan sonra yogunluk asagidaki formiile gore hesaplanir [21]:

p =W pu/ [Wa-Ws] (3.1

pyw Olciim sicakliginda suyun yogunlugu (gr/cm’) olup asagidaki esitlikle

hesaplanir. Burada T suyun sicakligini ifade etmektedir.

pw = 1.0017 — 0.0002315T (3.2)

Gozenek boyut dagilimi ise makro boyuttaki (10-100 um) gozenekler i¢in
civali porozimetre, daha kiigiik boyutlardaki gézenekler i¢cin helyum piknometre

kullanilarak olgiilebilmektedir [20].

3.3.2. Mekanik Ozelliklerin Belirlenmesi
Yapisal malzemelerin en Onemli o6zelliklerinden biri dogrusal elastik

davraniglaridir. Metalik kopiikler bir¢ok yapisal islev gerektiren uygulamalarda
kullanildigindan performanslarinit belirleyen en Onemli parametreleri elastik
modiilii ve basma mukavemetidir [14].

Basma yiikleri bir¢ok uygulama alaninda malzemelerin maruz kaldig: yiik
tiriidiir. Dolayisiyla yiik tasiyicit uygulamalarda kullanilan malzemelerin basma
yiikii altindaki davraniglarini 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 birgcok mekanik 6zelliginin belirlenmesinde en yaygin kullanilan
yontem ¢ekme testidir. Ancak deformasyon miktar1 cekme sirasinda malzemelerin
boyun vermesi ile sinirlidir [23]. Malzemelerin genis plastik gerinimler altindaki
davraniginin belirlenmesi i¢in 6l¢iim boyun verme noktasindan sonra yapilmalidir.
Bu tiir 6l¢giimlere imkan sagladigindan basma testi gekme testine alternatif bir test
yontemidir. Ayrica basma testi numuneleri ¢gekme numunelerine kiyasla oldukga
basit sekilli, kolay hazirlanabilen ve az miktarda malzeme gerektiren
numunelerdir [22].

Bunun yaninda anizotropik (farkli yonlerde farkli oOzellik gosteren)
malzemelerin mekanik karakterizasyonu genellikle basma testi ile belirlenir. Cok
kristalli izotropik malzemelerin basma ve ¢ekme davranislart olduk¢a benzer
Ozellikler gosterir. Ancak dislokasyon kaymasina zit sekilde ikizlenme ile
deforme olan yiiksek derecede yonlendirilmis yapilarda (6rn. tek yonli
desteklenmis kompozit malzemeler) basma ve ¢ekme davranislar1 birbirinden ¢ok
farklidir [22].

Basma testlerinde deformasyon modunu belirleyen en onemli degisken
numunelerin yiikseklik/cap (L/D) oranidir. L/D oraninin 5.0’ten biiyiik oldugu
durumlarda numunelerde biikiilme meydana gelir. Bu tip numuneler elastik ve
plastik biikiilme analizi i¢in uygun numunelerdir. L/D oran1 5.0’ten kiiglik
numuneler biikiilme gostermez ve hem kirllgan hem siinek malzemelerin, basma
testleri i¢in uygun boyutta numunelerdir. Bununla birlikte pratik uygulamalar
2.5’tan yiiksek L/D oranina sahip siinek malzemelerin uygulanan yiike
gosterdikleri tepkinin tatminkar olmadigini ortaya ¢ikarmistir. Bu geometrilerde
taban ve tavan ylizeylerinde veya test cihazinin ¢enelerindeki paralellikten en
kiiciik bir sapma kaymaya sebep olur ve bu da Ol¢limii etkiler. Sonug olarak
2.0’nin altindaki L/D oranlarinda biikiilme etkisinden bagimsiz ve saglikli
Olctimler 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 kiiclik, orta ve biiyiik olmak {izere {i¢ farkl
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kategoride belirtilmis, yliksek mukavemetteki metallerin basma testi i¢in en uygun
olan oranin kii¢ilk numuneler kategorisine giren 1.5-2.0 arasinda oldugu ifade
edilmistir. Optimum test hiz1 ise 0.003-0.005 m/m .dk
(= 0.8 x107 — 1.4 x10” 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 kirilan numunelerde en yiiksek basma gerilmesi
basma mukavemeti olarak alinir. Test boyunca kirilmayan siinek metaller i¢in ise
basma mukavemeti dnceden belirlenen bir gerinimdeki gerilme degeri olarak
almir [23].

Ticari metalik kopiiklerin basma kuvveti altindaki davranislar1 goreceli
yogunluklart ve hiicre duvari Ozellikleri kullanilarak olusturan modellerle
ongoriilememektedir. Bu uyumsuzlugun sebebi literatiirde gdozenek dagilimindaki
homojensizlik ve kdopiiklerdeki hatalar1 igeren bir¢cok varsayimla agilanmaya

calisgilmistir [13].

4.  TITANYUM KOPUKLER

Titanyum 1791°de ingiliz bir papaz tarafindan kesfedilmis olmasina karsin
ilk ytiksek saflikta titanyum tiretimi 1910 yilinda gerceklestirilmistir. Yeryiiziinde
en ¢ok bulunan 9. element, aliiminyum, 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 siirectir [24].

1950’lerin baglarinda titanyum ve alagimlariin endiistriye girmesini
izleyen kisa bir siire icinde bu malzemeler uzay araclari, kimya ve enerji
endiistrisinde  popiiler hale gelmislerdir.  Yiiksek  korozyon direnci,
mukavemet/agirlik oran1 ve mitkemmel mekanik 6zellikleri sebebiyle titanyum ve
alasimlar askeri ve sivil hava araglari, statik ve doner gaz tiirbiin motorlar1 gibi
bircok kritik uygulamada kullanim alani bulmaktadir. Son yillarda kullanim
alanlar1 genisleyerek niikleer gili¢ TUniteleri, gida {retim siiregleri, 1s1
doniistiiriiciiler, deniz araglarimin pargalart ve biyolojik protezler gibi

uygulamalarda da kullanilmaya baglanmistir [25]
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Titanyum oldukc¢a reaktif bir metaldir. Yiizeyindeki ince titanyum oksit
(Ti0,) tabakasi dogal sular, oksitleyici asidik deniz suyu gibi bir¢ok korozif
ortamlara karst miikemmel koruma saglar. Titanyum ve alasimlar1 genellikle
asetik, formik, sitrik, tartarik, stearik ve tannik asitin de i¢inde bulundugu organik
kimyasallara kars1 kararlidir. Ayrica deniz suyu korozyonuna ugramasi kolay
degildir ve organik, inorganik asitler, tuzlar ve organik ¢ozeltilerin muhafazasinda
kullanilan ekipmanlara yarar saglar. Bir¢ok durumda pH’1 12’ye kadar olan alkali
ortamlarda problem ¢ikarmaz. [24]

Ustiin korozyon direncinin yaninda titanyum diisiik 1s1l iletkenlik, diisiik
151l genlesme, diisiik yogunluk ve yiiksek mukavemete sahip olup insan viicudu ile
reaksiyona girmez ve saf azotta yanan tek elementtir. [24]

Titanyum nispeten yiiksek ergime noktasina (1668 °C) sahiptir. 882 °C’de
allotropik bir faz doniisiimii meydana gelmektedir. sicaklikta bir faz doniistimiine
sahip hafif bir metaldir. Oda sicakligindan 882 °C’ye kadar hegzagonal siki paket
(HCP) birim hiicre yapisina sahip olan o-titanyum, bu sicaklikta ylizey merkezli
kiibik (BCC) yapidaki B-titanyum fazina dondisiir [26].

882 °C
o (HCP) — B (BCC)

Cizelge 2.2°de ¢esitli fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zellikleri siralanmis
olan titanyum yiiksek miktarda safsizligin ¢oziinmesine miisaittir. Bu safsizliklar
faz doniisim sicakligimi ve diflizyon davramisini, dolayisiyla sinterleme

davranisini etkiler [26].

Cizelge 2.2. Titanyumun baz fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zellikleri [27,28].

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

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

Isil Iletkenlik 16.3-22.1 W/m.K

Isil Genlesme Katsayisi 8.5-9.3 pstrain/°C
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HCP

BCC

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

Titanyumun yiiksek ve diisiik sicaklik fazlarmmin birim hiicrelerinin
sematik gosterimi Sekil 2.4’te gosterilmistir. Titanyumun iki farkli fazindaki
tetrahedral ve oktahedral bogsluklarin Ti atom capina oranlarina bakildiginda
(Cizelge 2.3) yiiksek sicaklik fazinin (B-Ti) safsizlik atomlarini yapisina katmaya
daha egilimli oldugu goriilmektedir [29].
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Cizelge 2.3. Titanyumun iki farkli fazindaki tetrahedral ve oktahedral bosluklarin

Ti atom ¢apina oranlari [29].

Tetrahedral bosluk ¢ap | Oktahedral bosluk ¢cap
orani (I'pogiuk/I'Ti) orani (I'bogtuk/I'Ti)
o-Ti (HCP) 0.225 0.155
B-Ti (BCC) 0.291 0.414

Titanyumun atmosfer gazlar1 (N,, O,, H») ile reaksiyona girme egiliminin
yiiksek oldugu [30] goz Oniline alindiginda bu gazlarin atomlarinin titanyum yapisi

icinde arayer atomu olarak girebilecekleri bosluklar Cizelge 2.4’te 6zetlenmistir.

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

Yarigapi )
Atom Ti yarigapina orani
(nm)
O 0.140 ro/rg-1i = 0.95
H 0.154 ru/ 1p1i = 1.05
N 0.01-0.02 v/ rpri = 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 metaliirjisinde sinterleme toz boyutu, siire, sicaklik ve yas yogunluk
gibi bir grup siire¢ faktoriine baghidir. Kati hal sinterlemesinde verim, artan
sicaklik ve basing, azalan toz boyutu ile artar. Yiizde yliz yogunluga yaklagmak
icin gereken diflizyon hiz1 kiiglik taneli toz kullanarak ve toz paketini ergime
noktasina yakin sicakliga 1sitarak arttirilabilir. Yiiksek yogunluga sinterleme basit
bir kantitatif indeksle (y) modellenmistir. [21]
w=D,t/D’ (2.5)
Burada D, malzemenin sinterleme sicaklifindaki kimyasal difiizivitesi, t

essicaklikta sinterleme stiresi ve D tozlarin tane boyutudur.
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v sicaklikla eksponansiyel olarak degisir ve azalan tane boyutuyla artar.
Yiizde yliz yogunluga ulagmak i¢in kantitatif indexin 20 — 1000 arasinda olmasi
gerekir [21].

Titanyum, oksijen (O;), azot (N;) ve hidrojen (H,) gibi normal atmosfer
gazlarina kars1 oldukga reaktif oldugundan toz metaliirji ile tiretimi nispeten kaba
tane boyutu ve sicak presleme gerektirir. Titanyum tozunun sinterlenme kinetigi
ile 1lgili ¢ok az calisma vardir ve sinterlenme esnasindaki kiitle tasinim
mekanizmasi agik bir sekilde anlasilamamistir [30].

Titanyum 300 °C iizerinde bir sicakliga maruz kaldiginda yiizeyindeki
oksit tabakasinin kalinlagsmaya baslamasi ile birlikte oksijen de metalin icine
difiize etmeye baglar. Metalin i¢ine difiize eden oksijen titanyumun birim
hiicreleri i¢ine yer alan veya arayer atomu olarak girebilir. Dis yiizeyde yiiksek
olan oksijen konsantrasyonu dis tabakayr sertlestirirken igeriye dogru azalan

oksiyen konsantrasyonu metalin i¢ bolgelerini nispeten yumusak birakir [30].
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Sekil 2.4. Titanyum-oksijen faz diyagrama.

21



4.2. Titanyum Kopiikler

Miikemmel korozyon direngleri, ve yliksek mukavemet-agirlik oranlarinin
yan1 sira titanyum ve alagimlari osteoindiiktif, bir bagka deyisle kemik gelisimine
uygun olma, 6zelligi sebebi ile yapay kalg¢a eklemi, dis implant1 gibi biyolojik
uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir [31, 32, 33]. Fakat titanyumun
sorunlara ve buna bagli implant gevsemelerine sebep olmaktadir [8, 32]. Ayrica
titanyum yiizeyindeki oksit tabakasinin implanti ¢evreleyen doku ile giiglii bir
arayliz olusturamamasi ¢oziilmesi gereken bir baska sorundur. Arayiiz sorunu
implant titanyumu hidroksiapetit gibi kemik ve disin baslica minerali olan bir
malzeme ile kaplayarak giderilebilecegi gibi titanyumu gdzenekli olarak iireterek
de giderilebilmektedir. Titanyum kopiikler implantin rijitligini dogal kemik
seviyesine kadar diistirebilmekle birlikte kemik hiicrelerinin implant malzemeye
daha yiiksek derecede sizmasina izin vererek daha giiclii bir arayliz olusmasini
saglar [32]. Belirli kimyasal ve 1s1l islemler sonucunda gozenekli titanyumun ilave
osteojenik  (kemik olusturucu) hiicreler veya osteoindiiktif etmenler
kullanilmaksizin kemik olusumunu meydana getirdigi tespit edilmistir [34].

Biyomalzeme olarak kullanilmasinin yaninda yiiksek mukavemet/agirlik
oran1 nedeniyle titanyum koplikler deniz, hava, kara ve uzay tasitlarinda yiik

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

4.3. Titanyum Képiiklerin Uretim Yontemleri

Aliiminyum, magnezyum veya ¢inko gibi diisiikk sicaklikta eriyen
metallerin aksine titanyum kirlilik ve kirilganliga yol agan yiiksek ergime sicakligi
ve asirt kimyasal reaktivitesi nedeniyle sivi  hal kopiiklendirmesi ile
kopiiklendirilemez. Bu sebeple titanyum kopiikleri iiretmenin en uygun yolu
kat1 hal kopiiklendirmesidir [35]. Diger yandan toz metaliirji yontemleri nispeten
diistik sicakliklarda yiginsal Ti liretimine olanak sagladigi gibi Ti’un kirlilige olan
duyarhiliginin getirdigi kisitlamalar1 en aza indirir [8].

Sekil 2.5 titanyum kopiiklerin kat1 hal sinterlemesi yontemlerinin sematik

olarak gostermektedir [8].
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Sekil 2.5. Kati1 hal yontemleri ile Ti iiretiminin sematik gosterimi. (a) Kismi
sinterleme, (b) I¢i bos Ti kiirelerin sinterlenmesi, (c) Yer tutucu ilave
ile sinterleme, (d) Ti tozlarinin ugucu malzemeden yapilmis bir
iskelete ¢oktiiriilmesi, (e¢) Toz paketine hapsedilmis inert gazin

genlesmesi ile kdpiiklendirme [8].

4.3.1. Toz Sinterlemeye Dayanan Yontemler

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

sinterlenmesi, kat1 yer tutucu ilave kullanilarak sinterleme, diisiik sicakliklarda
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ucucu Ozellige sahip malzemeden yapilan iskeletler kullanilarak kopiiklendirme

olarak siralanabilir [8].

4.3.1.1.Esboyutlu Tozlarin Sinterlenmesi (Kismi sinterleme)

Titanyum koptik liretiminin en basit yolu esboyutlu tozlardan olusan toz
paketinin kismi sinterlemesidir. Cirincione ve arkadaslar1 [36] gevsek Ti-6Al-4V
alasim toz paketini 1000 °C’de 0.5 ile 24 saat arasinda degisen siirelerde
sinterleyerek % 41 - % 55 arasinda degisen gozeneklilik elde etmislerdir.
Alagimlanmamis titanyumun sinterleme kinetigi tek yonlii presle hizlandirilabilir.
Oh ve arkadaslar1 [31] Ti tozlarii basingh ve basingsiz olarak sinterlemis % 5 ile
% 35 arasinda degisen gozeneklilik elde etmislerdir. Elastik modiilii ve basma
mukavemetinin artan gozeneklilikle dogrusal olarak azaldigt ve % 30
gozeneklilige sahip Ti kopiigiin insan kemiginin elastik modiiliine (20 GPa) yakin

Aym calisma daha da gelistirilerek farkli boyutta Ti tozlarinin farkl
katmanlar olarak sinterlenmesi ile asamal1 bir yapi elde edilmistir.

Thieme ve arkadaglart [37] Ti tozlarini sinterleyerek % 35 ile % 60
arasinda gozeneklik ve 5-80 GPa arasinda degisen elastik modiilii elde etmis ve en
yiiksek gozenekliligin aglomere tozlarla saglandigini rapor etmislerdir. Ayrica bu
calismada kaba Ti tozlariin sinterlenme kinetiginin agirlikca % 1.5 silikon ilavesi
ile sivi faz olusturarak arttirilabilecegi de belirtilmistir. Silikon ilavesinin
Olctilebilen bir mukavemet diisiisii olmadan sinterlemeye katkida bulundugu bu
calismadaki bulgular arasindadir. Ayrica asamali Ti kopilik liretimi katmanlar
arasindaki ilave silikon miktar1 farki ile saglanmistir.

Toz sinterleme yOnteminin dezavantaji gozenek ozelliklerinin baglangic
toz Ozellikleri ile sinirli olmasidir. Kiiresel morfolojideki tozlarin kullaniminda
elde edilebilen en yiiksek gozeneklilik % 50 civarinda olmakla birlikte gézenek
yapilar1 da kiiresel olmaktan ¢ok uzaktir. Gozenekler taneler arasinda sinterleme
sirasinda olugan boyun bolgesinde koseli sekilde birikirler ve boyle bolgeler servis
sirasinda yorulma catlaklarinin baglamasina neden olan en onemli bolgelerdir.

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

Kismi sinterleme yontemi ile iiretilen kopiiklerde diisiik gézenek miktari
sorununa getirilebilecek bir ¢oziim titanyum tellerini yliksek sicaklikta
sinterlemektir. Murray ve arkadaslar1 [38] 130 um capindaki Ti telleri 1600 °C’de
sinterleyerek % 45-50 arasinda degisen gozeneklilige sahip kopiikler
tiretmislerdir.

Bir diger yaklasim ise bos Ti kiireleri sinterlemektir. Bu yontemle taneler
arasinda oldugu gibi tanelerin i¢inde de bosluk kaldigindan daha diisiik goéreceli
yogunluklu malzemeler elde edilebilmektedir. Sypeck ve arkadaslari [38] gaz
atomizasyon yontemi ile trettikleri 0.5-1.4 mm ¢apindaki Ti alasim bos kiirelerin
1000 °C’de sinterlenmesi ile % 73’e varan gozeneklilik ve 6.2 MPa gibi diisiik bir

basma mukavemeti elde etmislerdir.

4.3.1.2.Farkh Boyutlardaki Tozlarin Gaz Ilaveler Kullamlarak Sinterlenmesi

Bu yaklasim Ti tozlarindan olugmus bir preform icindeki gaz tarafindan
ikincil gozeneklerin olusturulmasina dayanir. Sinterleme sirasinda birincil (yas
blinyede bulunan) goézenekler hizlica yok olurken nispeten biiyiik olan ikincil
gozenekler degismeden kalir. Bu yontemin avantaji ikincil gézeneklerin sekli ve
hacimsel kesrinin baslangic tozu Ozelliklerinden bagimsiz olarak kontrol
edilebilmesidir. Dezavantajlar1 ise baslangi¢ titanyum tozu ile karsilastirildiginda
oldukg¢a biiyiik olan ikincil gozenekler, baslangic tozlarinin paketlenmesi igin
eklenen baglayicidan kaynaklanan Kkirlilik ve yetersiz sinterlenmeden dogan
kalint1 birincil gozeneklerdir. Ayrica tek yonlii pres ikincil gozeneklerin ¢okiisiine
sebep oldugundan sinterlemeyi kolaylastirmak icin kullanilamaz.

Jee ve arkadaslar1 [40] CO; bazli gaz ilave kullanarak bu yontemle % 90-
95 gozeneklilige ulasabilmistir.

4.3.1.3.Kat1 Yer Tutucu Iceren Ti Toz Paketlerinin Sinterlenmesi
Titanyum kopiik liretiminde bir baska yaklagim ise ikincil gozenekleri
nispeten diisiik sicakliklarda sistemi terk edebilen ve fazla kirlilige sebep olmayan

kat1 yer tutucu kullanmaktir. Metal toz ile yer tutucu malzemenin karigimi
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preslenerek yer tutucu ilavenin sistemi terk ettigi sicakliktan sinterleme
sicakligima kadar ayakta durmasi saglanabilir. Literatiirde bu yontemle iiretilen

koptiklerin ozellikleri Cizelge 2.5’te 6zetlenmistir.

Cizelge 2.5. Literatiirde kat1 yer tutucu ilave ile itretilmis Ti ve Ti alasim

kopiiklerin baz1 6zellikleri.

Gozenek Basma
Yer tutucu | Kopiiklendirme Sinterleme E
miktari Mukavemeti
cinsi Sicaklikhigi (°C) Sicakhig (°C) (GPa)
(%) (MPa)
Wheeler ve Mg toz ve
1000 1400 25-82 105-607 3-9
arkadaslari [8] tel
Agirlikca
Kostornov ve
% 7 Cuve
arkadaglari - - 25-70 - -
% 5-30
[41] .
stearin
Bram ve ..
Ure <200 1400 60-77 10-100 -
arkadaglar1 [7]
Wen ve
arkadaglari AHK <200 1200 78 35 53
[42]
Rausch ve Polimer
130 1100-1250 55-80 - 0.3-16
Banhart [2] graniil

4.3.2. Basinch Gaz Genlesmesine Dayanan Yontemler

Toz sinterleme yontemine dayanan iiretim yontemlerinde son iirliniin
gozenek boyutu sekli ve hacimsel kesrini yas biinyedeki gbézenek ozellikleri
belirler. Sinterleme siirecleri gdozeneklerin baglant1 derecesini kontrol etmek icin
uygun yontemler degildir. Diger yandan siiriinme ve siiriinme genlesmesini esas
alan siiregler gozenek boyutu, miktar1 ve dagilimini baslangig toz paketi

ozelliklerinden bagimsiz olarak kontrol edebilmeye olanak saglamaktadir [8].

4.3.2.1. Siiriinme Genlesmesi Yontemi
Bu yontemin ilk basamaginda titanyum tozlari ¢elik bir kap icine
paketlendikten sonra vakuma alimir ve celik kap argon gazi ile doldurulur. ikinci

asama gozeneklerine argon gazi dolmus toz paketinin sicak esbasingli presle
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yogunlastirilmasidir. Argon gazi titanyumla reaksiyona girmeyen ve titanyum
icinde ¢Oziinmeyen bir gaz oldugundan siirekli titanyum matrisi igindeki
gozeneklere mikron boyutunda, genellikle hacimce % 1 gibi diisiik bir oranda,
izole edilmis halde sikisir. Sicak esbasingli presle yogunlastirilan toz paketi oda
sicakligina sogutulduktan sonra gelik kaptan ¢ikarilir. Son asama gozeneklerine
argon gazi sikismis toz paketinin yliksek sicaklia tabi tutulmasidir. Titanyum
matrisin yiiksek sicaklikta azalan mukavemeti argon gazinin genlesmesine olanak
saglar. Dunand ve arkadaslari [8] bu yontemi ticari saflikta titanyuma uygulamis,
ticari saflikta titanyumun alagimlarina kiyasla diisiik siiriinme mukavemeti ve
uygulanan nispeten yliksek argon basinci (3.3 atm) sayesinde 903-960 °C
sicakliklarda 30 dakika gibi kisa siirelerde % 26 gozeneklilik elde etmislerdir. Bu
yontemle irettikleri % 22 gozeneklilige sahip titanyum kopiikler 200 MPa
buytikliigiinde akma mukavemetine ve 60 GPa biiyiikligiinde elastik modiiliine

sahiptir.

4.3.2.2.Siiperplastik Genlesme Yontemi

Sinterleme genlesmesi yontemi siiriinme sartlarinda titanyumun gosterdigi
diisiik deformasyon hizlar1 sebebiyle diisiik sinterleme kinetigine sahiptir. Ayrica
siiriinme sartlarinda kopiiklendirme komsu goézeneklerin diisiik gerinmelerde
kirilmas1 ve birlesen komsu gozeneklerin igeriye sikismis gazin kagmasina
sebebiyet vermesi nedeniyle diisiik gdzeneklilik saglar.

Bu smirlamaya getirilebilecek bir ¢ozlim titanyum matrise siiperplastisite
astlamaktir.  Siiperplastisite  silirlinme  genlesmesine kiyasla daha hizh
deformasyon, bir baska deyisle daha yiiksek kdpiiklendirme hizi saglar. Dunand
ve Teisen [8] ticari saflikta ve Ti alagimlara titanyumun allotropik degisim
sicakligt yakinlarinda 1si1l c¢evrim uygulayarak doniisiim siiperplastisitesi
yaratmislardir. Daha sonra Davis [20] bu yontemle % 41 gozeneklilige, 120 MPa
akma mukavemetine ve 39 GPa elastisite modiiliine sahip siiperplastik kopiikler

tiretmigtir.
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4.4. Titanyum Képiik Uretiminde Kullanilan Yer Tutucular

Yer tutucu ile kopiiklendirme i¢in yer tutucu malzeme se¢iminde dikkat
edilmesi gereken en 6nemli iki husus bu malzemenin diisiik sicaklikta gaz haline
gecerek sistemi terk etmesi ve tiim siire¢ boyunca kopiiklenidirilecek metal ile
reaksiyona girmemesidir. Yiiksek 1sida 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 diisiiktiir. Ure (karbamid) ve amonyum
hidrojen karbonat (AHK) titanyum, paslanmaz c¢elik (316L) ve nikel bazl

alagimlarin kopiiklendirilmesinde basarili olarak kullanilmastir. [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) ¢6ziinen ancak alkol ve
asetonda ¢oziinmeyen beyaz, kristalin bir maddedir. AHK’1n molekiil yapis1 Sekil
2.6’da gosterilmistir. Literatiirde 35-60 °C’ye 1sitildiginda asagidaki denkleme
gore ayristigi belirtilmektedir. [43]

NH4HCO3) — NHj(g) + H2O(g) + COxg) [44]

NH," 0"
I

Sekil 2.6. Amonyum hidrojen karbonat’in molekiiler yapisi.
4.4.2. Ure (Karbamid)
Titanyumun kopiiklendirilmesinde yaygin olarak kullanilan iire 133 °C’de

asagidaki reaksiyona gore bozunan organik bir malzemedir. 100 ml suda 108 gr

¢oOziinebilen iirenin molekiiler yapis1 Sekil 2.7°de gosterilmistir [45].
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Sekil 2.7. Urenin molekiiler yapisinin sematik gosterimi

Is1 uygulandiginda asagidaki esitlige gore ayrisan iire oldukea kararsiz bir
1s11 davranig gosterir. Isil ayrigsmasi birka¢ asamadan meydana gelir. Her bir
asamada basit ayrigma reaksiyonlar1 esnasinda farkli polimerik reaksiyonlar da es
zamanlt olarak meydana geldiginden karigik bir ayrisma siireci bulunmaktadir

[46].

2 NHz-CO-NHz(k) —> 2NH3(g) + COz(g) [45]

4.4.3. Magnezyum

Titanyum, magnezyumun (Mg) yer tutucu olarak kullanilmasi ile de
kopiiklendirilebilmektedir. Mg un Ti igerisinde ¢ok diisiik miktarda ¢oziintirligi
vardir ve Ti-Mg sisteminde hicbir intermetalik olusumu bulunmamaktadir.
Literatiirde yapilmis kimyasal analiz ve metalografik ¢alismalar sonucunda Mg’un
B-Ti igerisinde 1400 °C’de atomca % 2.6, 1200 °C’de atomca % 1.2 ve Ti’un
allotropik doniisiim sicaklig1 olan 882 °C’de a-Ti ve B-Ti igerisinde atomca % 2.9
oraninda ¢o6ziindiigiinii gostermektedir [25]. Titanyumun kopiiklendirmesinde
magnezyum kullaniminin avantaji magnezyumun diisiik kaynama noktasina sahip

olmas1 (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 karistirilip preslenen titanyum tozu 1400 °C’ye kadar
uygun bir sicaklikta sinterlenir. Bu durumda magnezyumun buharlasip sistemi
terk etmesi (kopliklendirme) ile titanyum iskeletinin sinterlenmesi ayni anda
gergeklesir [2].

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

oksitlenmesini 6nleyebilir.
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4.5. Titanyum Képiiklerin Mekanik Ozellikleri

Wen ve arkadaslar1 [42] yer tutucu malzeme kullanarak toz metaliirji ile
tirettikleri Ti ve Mg kdopiiklerine oda sicakliginda uyguladiklar1 basma testlerini
15 mm c¢apinda ve 18 mm yiiksekliginde (L/D = 1.2) silindirik numunelerle
yapmis gerinim hizini 107 s olarak almuslardir. Goreceli yogunluklart % 21 olan
Ti kopiiklerin yogunlagma gerinimleri ortalama % 60, elastik modiilleri ortalama
5.3 MPa ve plato gerilmeleri ortalama 35 MPa olarak kaydedilmistir.

M. Bram ve C. Stiller [7] ayn1 yontemle 1400 °C’de 1 saat sinterleyerek
tirettikleri Ti kopiikleri basma testi i¢in torna ile 10 mm ¢apinda ve 10 mm

yiiksekliginde silindirik numuneler haline getirmislerdir. Gézenek oranlart % 7 ,
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% 60 ve % 77 olan Ti koptiklerin basma gerinim gerilme grafikleri Sekil 2.10’da

gosterilmistir.

% 7 gdzeneklilk | |

. Gerilme, ¢

~ Gerinim, ¢

Sekil 2.10. Yer tutucu kullanilarak {iretilen Ti kopiliklerin gerilme-gerinim

grafikleri [7].

Gauthier ve arkadaslarmmin [48] polimer baglayict ve Ti tozlarim
karistirdiktan sonra polimeri bozundurarak uzaklastirmis, daha sonra kalan Ti
iskeleti sinterleyerek Ti kopiik iiretmislerdir. Goreceli yogunlugun % 30, gbzenek
boyutunun 450-750 pum oldugu bu ¢aligmada {iretilen kopiiklerin elastik modiilii
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
donistiiriilerek sadece elastik deformasyon bolgesinde basma mukavemetleri
Olctilmiistiir. Testler sonucunda baslangic Ti tozu tane boyutu ve sinterleme
sartlar1 degistirilerek 9-90 GPa arasinda degisen elastik modiiliine sahip Ti

koptikleri tiretilebilmigtir.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Kullamlan malzemeler

Ti kopiik iiretiminde <45 pm (ince) ve 150-250 um araliginda (kaba) olan
iki farkli boyutta titanyum tozu kullanilmistir. Bu ¢alismada yer tutucu malzeme
olarak

(1) Amonyum hidrojen karbonat (AHK),

(ii) Ure (karbamid),

(ii1) <45 pm (ince) ve 150-840 um araliginda (kaba) olan iizere iki farkl

boyutta magnezyum (Mg),

Organik yer tutucu tozlar1 karistirma dncesi nemlendirmek icin ise petrol

eter kullanilmigtir. Tiim kimyasallar Alfa Aesar firmasindan saglanmigtir.

5.2. Baslangic tozlarimin karakterizasyonu

Kullanilan titanyum, AHK, iire ve ince Mg tozlarinin morfolojisi enerji
sacinimli x-151nlar1 spektrometre (EDX) sistemine sahip CamScan S4 marka bir
taramal1 elektron mikroskobu (SEM) yardimiyla belirlenmistir. Aglomere haline
gelmis olan tozlar SEM analizi oncesi alkol igerisinde damlalik yardimiyla 10
dakika boyunca dagitilmis 70 °C’deki etlivde kurutulduktan sonra karbon bandina
yapistirilmistir.  Ayrica kaba Mg tozlarmin morfolojisi Imegi marka
stereomikroskopta incelenmistir.

Titanyum tozlarinin tane boyut dagilimi ve ortalama tane boyutlar
Mastersizer 2000 model tane boyutu 6l¢iim cihazi ile belirlenmistir. Spesifik
yiizey alanlar1 ise Quantachrome/Autosorb-1 marka BET Yiizey Alam Olgiim
Cihaz1 cihazi ile 5 noktali analiz yapilarak belirlenmistir. Adsorpsiyon olgiimleri
oncesi tozlar 150 °C sicaklikta vakum altinda 2 saat boyunca gaz giderme

islemine tabi tutulmustur.

5.3. Titanyum Képiiklerin Uretimi
Goreceli yogunluk Olctimii ve mikroyapisal 6zelliklerin incelenmesi igin
2.5 gramlik Ti tozlar kullanilarak kii¢iik numuneler iretilmistir. Organik yer

tutucular nem kapan oOzellikte oldugundan karistirma oncesi 20°ser dakika
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70 °C’lik etiivde bekletilerek nemleri alinmistir. Ti tozlar1 degisik oranlarda yer
tutucu ile agat havanda 15 dakika siireyle karistirilmig, tozlarin yer tutucu
malzeme ile daha iyi ¢evrelenmesi i¢in nemlendirici olarak petrol eter
kullanilmigtir. Bu karigim daha sonra el presinde 17.5 mm capinda sertlestirilmis
celik kalip kullanilarak tek yonlii el presinde paketlenmistir. Tek yonlii el presinde
uygulanan basin¢ miktarmnin etkisi 80 kg/cm” (330 MPa) ve 40 kg/cm® (160 MPa)
olmak iizere iki farkli basing uygulanarak aragtirilmistir.

Kopiiklendirme sicakligi kullanilan yer tutucunun cinsine gore degigmistir.
Metalik yer tutucu olarak Mg un kullanildig1 durumlarda kopiiklendirme sicakligi
Mg’un buharlagsma sicakliginin (1090 °C) iizerinde (1100-1200 °C) olacak sekilde
secilmistir. Organik yer tutucularin (AHK ve lire) ayrisma sicakligi Netzch marka
STA 409 PG model eszamanli termogravimetrik analiz (TG-DTA) cihaz ile
belirlenmis, kopiiklendirme sicakligi bu analizin sonucuna gore belirlenmistir.

Tiim toz metaliirji caligmalarinda oldugu gibi bu calismada da sinterleme
sicakligr son {iriiniin Ozelliklerinde en etkin parametrelerden biri oldugundan
numuneler atmosfer kontrollii yatay Al,O; tiip firtninda Argon atmosferi altinda
900-1400 °C arasindaki degisik sicakliklarda sinterlenmis ve sinterleme
sicakligimin etkileri aragtirilmistir. Isitma hizi kopiiklendirme sicakligina kadar
2°C/dak. iken kopiiklendirme sonrasinda sinterleme sicakligina kadar 5 °C/dak.
olarak secilmistir.

Kullanilan yer tutucunun miktar1 son Triiniin gozenekliligini birinci
derecede etkileyen bir parametre oldugundan temel yer tutucu olarak kullanilan
AHK’nin miktar1 titanyum tozunun agirligina oranla % 0 ile % 150 arasinda
degistirilmigtir. Diger yer tutucularin miktar1 da AHK kadar genis bir aralikta
olmamakla beraber c¢esitli araliklarda degistirilerek son iriiniin mikroyapisal
ozellikleri ve gozenekliligi tizerindeki etkisi karsilastirilmistir.

Bu ¢alismada standart toz karistirma yontemi olarak agat havaninda elle
karistirma benimsenmis ancak toz karistirma yonteminin homojenlik {izerindeki
etkisinin belirlenmesi amaci ile bazi kompozisyonlar gezegensel bilyal

degirmende 300 devir/dakika hizla dondiiriilerek karigtirilmistir.
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5.4. Numunelerin Kodlanmasi

Numuneler smiflandirma kolayligi saglamak amaciyla Cizelge 5.1°de
belirtilen diizende kodlanmustir.

Ornek: T1A60-12 : Ti tozunun agirhigina oranla % 60 AHK ilavesi igeren

ince baglangig tozu ile tiretilen ve 1200 °C’de sinterlenen numune.

Cizelge 5.1. Numune kodlamalari

T1 Ince Ti tozundan iiretilen numune
T2 Kaba Ti tozundan tiretilen numune

Yer tutucu olarak AHK kullanilan numune

C Yer tutucu olarak {ire 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. lIcyap incelemeleri ve gozeneklilik dlgiimleri icin iiretilen titanyum
kopiik 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 alimmistir. Kaliba alinan numune kesitleri 6, 3 ve 1 pm’luk elmas
¢ozeltilerden sonra 0.05 pum’luk AlOs; cozeltisi ile parlatilmistir. Ti kopiik

numunelerin parlatma siireci Cizelge 5.2°de verilmistir.
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Cizelge 5.2. Ti kopiik numunelerin parlatma siireci.

Parcacik boyutu Diskin donme

Asama Cuha tiiri hiz1 Zaman (dakika)
(hm) ve tirl 4o irdakika)
6
Ultrapad* su esasli elmas 300 6
¢oOzeltisi
3
Kaba Parlatma RAM* su esasli elmas 300 6
¢Ozeltisi
1
su esasli elmas 300 6
¢Ozeltisi
Ince 105
P Chemomet F* su esaslt AL,O3 300 10
arlatma .
¢Ozeltisi

Bu prosediirle parlatilan numuneler taramali SEM’de yapilacak inceleme

Oncesi temizleme amaciyla ultrasonik banyoda birer saat bekletilmistir.

5.6. Basma numunelerinin iiretimi ve hazirlanmasi

Basma mukavemetinin Ol¢lilmesi icin i¢yap1 karakterizasyonu ve
gozeneklilik 6l¢timleri igin iiretilen numunelerden farkli olarak 15 mm ¢apinda ve
18 mm yiiksekliginde (L/D = 1.2) numuneler yukarida belirtilen yontemlerle
tiretilmistir.

Bu numuneler kopiiklendirme ve sinterleme sonrasi sekil bozukluguna
ugradigindan torna tezgahinda 15 mm ¢apinda ve 18 mm yiiksekliginde olacak

sekilde islenmistir.

5.7. Titanyum kopiiklerin karakterizasyonu

Uretilen kopiiklerin relatif yogunluklar1 geometrik yontem ve Archimedes
suya daldirma yontemi olmak iizere iki farkli yontemle belirlenmistir.

Gorlinlir hacmin geometri yontemi ile belirlenmesinde sinterlenen
numuneler torna tezgahinda silindirik olacak sekilde diizeltildikten sonra ¢aplari
ve yikseklikleri dijital kumpas ile hassas sekilde Ol¢iilmiis ve hacmi
hesaplanmistir. Ohaus marka dijital terazi ile Ol¢lilen numunenin agirligl goriiniir
hacmine béliindiigiinde yogunlugu bulunmustur.

Diger yogunluk Olgme yontemi i¢in aymi numunelerin dis yiizeyleri

gozeneklerine suyun giremeyecegi sekilde ince bir katman halinde siiriilen vakum
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yagi ile kapatildiktan sonra kuru ve suda askida halde tartilmis ve Archimedes
formiilii yardimiyla toplam hacim hesaplanmistir. Her bir kompozisyonun
yogunlugu 3 numunenin ortalamasi alinarak degerlendirilmistir.

Uretilen Ti kopiiklerin icyapilar1 ve gézenek boyutu ve dagilimi EDX ve
dalgaboyu sa¢cinimli x-1ginlar1 spektrometre (WDX) sisteminlerine sahip Zeiss
marka Supra VP 50 model SEM ile incelenmistir.

Metalik kopiik malzemede meydana gelen kirlilik ve olusan fazlarin
analizleri i¢in Cug 151mim1 (A=1.54046 Ao) kullanilmigtir. Tarama hiz1 yi1ginsal
numunelerde 2°/dakika, toz numunelerde 1°/dakika olarak secilmistir. Cekimler,
Cu tiipiine 40 kV Voltaj ve 30 mA akim uygulanarak yapilmistir. Girig yarik
genisligi 0.3 mm, iraksama yarik ve sagma yarik genisligi ise 1° olarak secilmistir.

Biitiin ¢ekimler grafit monokromatdrii kullanilarak yapilmistir.

Uretilen kopiiklerin tane boyut dagilimlari Quantachrome PoreMaster 60
marka civa porozimetresinde belirlenmistir. 1 um altindaki gézenekler yiiksek, 1

um tizerindeki gdzenekler diisiik basing uygulanarak ol¢iilmiistiir.

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

gergeklestirilmistir. Gerinim hizi 107 s

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

Oda Sicakligindaki Basma Testi Standart YOntemi esas alinarak yapilmistir.
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6. SONUCLAR VE TARTISMA

Cesitli malzeme ve siire¢ parametreleri kullanilarak iiretilen titanyum
koptiklerinin 6zelliklerinin kontroliiniin saglanmasin1 amaglayan bu calismada
elde edilen bulgular 6 anabaghk altinda sunulmaktadir. Bolim 6.1’de bu
calismada kullanilan farkli yer tutucu malzemelerin 6zellikleri ve Ti kopiiklerin
baz1 Ozelliklerine etkileri 6zetlenirken Bolim 6.2°de baslangi¢ Ti tozlarmin
karakterizasyonu, paketlenme davranisi ve Ti kopliklerin 6zellikleri {izerindeki
etkisi ele alinmaktadir. Boliim 6.3’te sinterleme sicakligi, 6.4’te yer tutucu ilave
miktari, 6.5’te Ti tozu ve ilave karisiminin presleme basincinin Ti kopiiklerin
igyap1 ve gozenek ozellikleri lizerindeki etkisinin irdelenmesinin ardindan Boliim
6.6’da tretilen kopiiklerde yogunluk-elastik modiil iligskisi 6zetlenmektedir.
Sonuglar ve tartisma boliimii Bolim 6.7°de konuyla ilgili yapilmis diger

caligsmalarin 6zetlenmesi ile sona ermektedir.

6.1. Yer Tutucu Malzeme Cinsi

Titanyum kopiiklerin yer tutucu ilavesi ile iiretiminde en yaygin kullanilan
yer tutucular amonyum hidrojen karbonat (AHK) ve iredir [2,7,8]. Ancak
literatiirde bu yontemle titanyum kopiik {iretiminde magnezyum, polimer graniil
ve ticari ad1 Styrofoam olan kiireler kullanan ¢aligmalar da mevcuttur.

Bu calisgmada AHK temel yer tutucu olarak kullanilmis olup yer tutucu
cinsinin mikroyapisal 6zellikler lizerindeki etkisinin karsilastirilmasi amaciyla tire

ve magnezyum ile de ¢esitli denemeler yapilmistir.

6.1.1 Organik Yer Tutucular

Bolim 1.6.3’te bildirildigi gibi yer tutucu ilave yontemi ile
kopiiklendirmede ideal yer tutucu sistemi 200 °C’nin altinda terk etmelidir. Bu
derece diisiik bir sicaklikta gaz haline doniisebilen en uygun malzemeler organik
malzemelerdir. Bu ¢aligmada, literatiirde de Ti kopiik tiretiminde yaygin olarak
kullanilan iki farkli organik malzeme, amonyum hidrojen karbonat ve iire, yer

tutucu olarak kullanilmistir.
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6.1.1.1. Amonyum Hidrojen Karbonat (AHK)
Bu c¢alismada standart yer tutucu olarak kullanilan AHK tozlariin tane
boyutu ve morfolojisinin belirlenmesi amaciyla taramali elektron mikroskobunda

ikincil elektron goriintiileri (SEM-SEI) ¢ekilmistir (Sekil 6.1).

1
A R
S =N, < 7 r -;._-;.._...__‘_ _. .

Sekil 6.1. Bu ¢alismada kullanilan AHK tozlarinin SEM-SEI goriintiisii.

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

AHK’1n artan sicaklikla agirliginda meydana gelen degisimi belirlemek
amactyla uygulanan TGA sonucu Sekil 6.2°de goriilmektedir. Ti’un
koptiklendirilmesi argon atmosferi altinda yapildigindan ayni sartlar1 saglamak
amaciyla AHK’1n TGA’s1 da ayn1 atmosferde gergeklestirilmistir.

Analize gore, sicakligin yilikselmesi ile olusan tek reaksiyon AHK’1n gaz
haline donitigmesidir. AHK 180 °C civarinda agirliginin tiimiinii kaybederek
amonyak (NHj3), karbon dioksit (CO,) ve su buhart (H,O) gazlarim
olusturmaktadir.

NH4HCO3) — NHj(g) + HoO(g) + COxg) [44]
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Sekil 6.2. AHK’1n argon atmosferinde yapilan TG-DTA grafigi.

Metal tozunun yer tutucu malzemenin buharlagsma sicakligina katalizor
etkisinin olup olmadiginin belirlenmesi i¢in agirlikca % 50 Ti iceren AHK-Ti
karisimi1 da Ar ortaminda TG analizine tabi tutulmustur. Sekil 6.3’de goriilen
grafikte AHK’m tamammin 114 °C’de tiim agirhigini kaybettigi, yaklagik
600 °C’de ise toplam agirlik sicaklikla dogru orantili olarak artmakta bu da Ti

tozunun oksitlenme hizinin arttigini géstermektedir.

07 114 °C T8
0o / L 14
112
10 - 1 10
-20 ~ 18
-30 - 16
-40 - T4
12

- - e\ _/—'—’_'_'_'_‘-FFFH-F'
50 L-'_""—-*i-nn—._‘-—u-v—""wﬁ = T 0
-60 -2

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

Sekil 6.3. % 50 Ti tozu ve % 50 AHK tozlarinin karigimiin TG-DTA grafigi.
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Yer tutucu olarak AHK’m kullanildigi numunelerde sinterleme sonrasi
firndan ¢ikarilan dis yiizeyde kirlilik oldugu tespit edilmistir. Sekil 6.4 bu
numunelerdeki reaksiyon lriinii kirliligi gdstermektedir. Ancak XRD analizinde

yeni bir faz tespit edilememistir.

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

numunesi.

Basma testi icin {iretilen yiiksek L/D oranina sahip numunelerde
sinterleme sonrasi yiizeyde olusan kirliligin sinterleme ¢ekmesini de etkiledigi
goriilmiistiir. Sekil 6.5 aymi sartlarda ince ve kaba Ti tozundan {iretilmis
numunelerin sinterleme sonrasi fotograflarmi gostermektedir. Ince baslangic
tozundan iretilen numune kirlilik sebebi ile kararmis ve sekil bozukluguna
ugramistir. Yiizeyde olusan Kkirliligin sinterleme mekanizmasini etkileyerek
heterojen ¢cekmeye sebep oldugu acik¢a goriilmektedir. Diger yandan kaba tozdan
iretilen numuneler diisiik yiizey alani sebebiyle nispeten az kirlilige ugramistir ve
sekil bozuklugu neredeyse goriilmemektedir.

Ince ve kaba tozdan iiretilen Ti kopiikler kopiiklendirme ve sinterleme igin
ayn1 anda firma kondugunda islem sonrasi ince tozdan f{iretilen kopiiklerin
kabalara oranla ¢cok daha fazla kirlilige ugradigi goriilmiistiir. Bunun sebebinin
firm atmosferinden ve yer tutucu malzemeden kaynaklanan kirliligin biiytik
bolimiiniin biiylik yilizey alani sebebiyle ince tozdan yapilan numune tarafindan

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

sonrasi fotograflari.

Sinterleme sonras1 yiizeyde olusan kirlilik olduk¢a 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
aliminyum igeren bilesikler ise kullanilan tiip firinda daha Onceden yapilmis

calismalardan kalan kirlilikten kaynaklanmaktadir.

Goreceli Siddet

2 Teta

Sekil 6.6. Dis yiizeyinde kirlilik bulunan Ti kopiiglin toz haline getirildikten
sonraki XRD spektrumu.
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Bu durum, firin atmosferinden ve yer tutucu malzemeden gelerek kirlilik
yaratan safsizlik atomlarimin a-Ti i¢inde ¢ozlinmiis (birim hiicre igine yeralan
veya arayer atomu olarak girmis) olmasi ihtimalini akla getirmektedir. Bunun
anlasilabilmesi icin dis yiizeyinde kirlilik bulunan bir numunenin EDX analizi
yapilmistir. Dig yiizeyin SEM-SEI goriintiisii Sekil 6.7°de goriilmektedir. Bu

goriintiiler Ti kopiiklerin yiizeyinde ignemsi tanelerin olustugunu gostermektedir.

Sekil 6.7. AHK’in yer tutucu olarak kullanimi ile iretilmis Ti koptgiin

ylizeyinden alinmig SEM-SEI goriintiisii.

Ignemsi tanelerin bulundugu alandan alinan EDX analizinin sonuglart
Cizelge 6.1°de verilmistir. Buna gore yiizeydeki ignemsi taneler Ti’un yani sira
ylksek oranda N, C ve O i¢ermektedir. Hesaplamalara C’un dahil edilmesi EDX
analizlerinde atom numaras1 diisiik elementlerin miktarinin saglikli olarak
Olciilememesine sebep olmasindan dolay1 bu analizde de miktarlarin % olarak
hesaplanmasinda giivenilirligi 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 kopiiklerinin dig ylizeyinden

alinan EDX sonuglari.

Element Agirhikea % Atomik %
C 13.09 26.43
N 3.46 5.99
0) 25.12 38.07
Ti 58.32 29.52
Toplam 100 100

EDX analizlerinde yiiksek miktarda safsizlik bulunmus olmasina ragmen
bu safsizliklarin XRD analizinde bilesik olarak goriilememesi ise ylizeydeki bu
tabakanin oldukca ince oldugunu gostermektedir. Yiizeyden alinarak toz haline
getirilip XRD analizine tabi tutulan numuneye yiizey altindan Ti tozu karigmis
(dolayisiyla yiiksek siddette pik vermis) oldugundan yiizeyde ince tabaka halinde

olusan bilesiklerin XRD analizinde goriilmesi giiclesmistir.

6.1.1.2. Ure (Karbamid)

Yer tutucu yontemi ile Ti kopiik liretiminde yaygin olarak kullanilan bir
diger malzeme tredir. Sekil 6.8 bu ¢alismada kullanilan iire tozlariin SEM-SEI
goriintlislinii gostermektedir. AHK tozuna gore daha kaba olan iirenin tane boyutu

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

Ure Ti kopiik iiretiminde AHK ile birlikte en yaygin kullanilan
malzemedir. Birgok literatiir ¢alismasi iirenin AHK gibi 200 °C’nin altinda
ayristigini belirtmekle birlikte bilgimiz dahilindeki hi¢bir Ti kopiik calismasinda
bu yer tutucularin artan sicaklik ile agirlik degisimini belirlemek amaciyla TGA
yapilmamustir. [2,7,8,42]. Bu ¢alismada {irenin argon atmosferi altinda yapilan TG
analizi yer tutucu malzemenin tim agirhgmi yaklasik 635 °C sicaklikta
kaybettigini ortaya koymustur (Sekil 6.9). Gaz halinde ayrisan {ire analiz cihazinin
i¢ aksamu lizerinde yogunlasarak reaksiyona girerek cihazin metal aksaminda
korozyona sebebiyet vermistir. Ayni cihazda AHK ile gerceklestirilen analizde
boyle bir etkiye rastlanmamasi1 metaller i¢in tirenin AHK’a kiyasla daha korozif

yapida oldugu sonucuna gotiirmiistiir.
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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 lirenin bozunma sicakligina etkisinin
olup olmadiginin belirlenmesi amaciyla AHK i¢in yapilan analize benzer bigimde
ince Ti tozu ile aym agirlikta iire agat havaninda karigtirllmis ve ortaya ¢ikan

karigimin Ar ortaminda TG-DTA analizi yapilmistir (Sekil 6.10).
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Sekil 6.10. % 50 Ti tozu ve % 50 {ire tozlarinin karistminin TG-DTA grafigi.

Gorildiigii gibi 200 °C’de toz karigiminin toplam agirhiginin sadece
% 33.62’s1 kaybedilmistir. Bu da toplam agirligin % 50’sini olusturan iirenin
literatlirde bahsedildigi gibi bu sicaklikta sistemi terk etmedigini gostermektedir.
Yapilan TG-DTA’ya gore iire tim agirligini (toplam agirhigin % 50’sini) ancak
540 °C’de kaybetmektedir. Bu sicakliktan sonra saptanan % 18.47’lik agirlik artis1
lirenin bozunmasiyla agiga c¢ikan gazlarin Ti metali ile reaksiyona girdigini
gostermektedir.

AHK ve iirenin Ti tozuyla karigimlarinin termogravimetrik sonuglari
karsilagtirildiginda Ti’un her iki durumda da yaklasik sicakliklarda (~600 °C)
oksitlenmeye basladigi ve 1000 °C’deki agirhik artisinin neredeyse ayni
(ag. % 18.47) miktarda oldugu goriilmektedir. Oysa iirenin, AHK 1n aksine, TGA
cihazinin metalik aksaminda kirlilik yaratmasi ve yer tutucu olarak iirenin
kullanildigi numunelerde sinterleme sonrasi yiizeyinde belirgin bir reaksiyon
tabakasi (Sekil 6.11) bulunmasi iki yer tutucunun Ti metali iizerinde farkl etkiler

yarattigini ortaya koymaktadir.
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Sekil 6.11. Ti tozunun agirligina oranla % 60 iire igeren ve 1300 °C’de sinterlenen

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

Sekil 6.11’de Al,O; althk ve Al,O; yataginda bulunan numuneler
goriilmektedir. Bu numunelerde kopiiklendirme sicakligina kadar 1sitma hizi, yer
tutucu olarak AHK’in kullanildigi numunelerde oldugu gibi, 3 °C/dak. olarak
secilmigtir. Goruldiigii gibi kaba tozdan iretilen numune dagilmisken diger
numune biitiin halde kalmistir. Ancak o numune de hafif bir basing
uygulandiginda ufalanmstir.

Sekil 6.12 dagilan numunelerden alinan XRD analizini gdstermektedir.
Dagilan tozlardan dncelikle firindan ¢iktiktan sonra higbir igleme tabi tutulmadan
XRD analizi alimmistir. Analiz sonucu Ti’un iire igerisindeki azot ve karbonla
reaksiyona girerek TiNg3, Co3No7T1 ve TiN gibi bilesikler olusturdugu tespit
edilmistir. Bu bilesiklerin Ti tozunun sadece dis ylizeyinde olusarak Ti’un
sinterlenmesine engel oldugu ve boylece Ti peletinin dagilmasina sebep oldugu
varsayimminin dogrulugunu kanitlamak i¢in ayni tozlar dis tabakanin kirilmasi
amaciyla agat havanda 15 dk siireyle ogiitiildiikten sonra tekrar XRD ¢ekilmistir.
Ancak &giitiilmiis tozlarm analizinde de Ti fazina rastlanmammstir. Ogiitiilme

sonrasi azalan tane boyutu sebebiyle ayn1 fazlarin piklerinde ylikselme olmustur.
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Sekil 6.12. Urenin yer tutucu olarak kullan1ldig1 numunenin XRD analizi.

Ure kullamlan numunelerin dagilmasinda 1sitma hizimin etkisinin olup
olmadiginin anlasilmas1 amaciyla aynm1 deney 0.5 °C/dak. 1sitma hiziyla
tekrarlanmistir. Sekil 6.13 diisiik 1sitma hiziyla tretilmis Ti koptiklerin fotografi
ve XRD spektrumunu gostermektedir. Goriildiigli gibi 1sitma hiz1 diisiiriildiigiinde
numuneler dagilmamistir. Numunenin dis ylizeyinde i¢ bolgelerinden farkli renkte
bir tabaka olusmus, tabakalar arasindaki fark ylizeyden ve kesitten olmak iizere
yapilan iki XRD analizi ile belirlenmistir. Buna gore dis ylizeyde Ti ve oksijenin
iki farkli stokiyometride bilesikleri (TiO,, Ti,O3) ve magnezyum oksit (MgO)
olusurken i¢ yiizey a-Ti’dan olusmaktadir. MgO, firin tlipiinde 6nceki sinterleme

calismasi sirasinda buharlasarak ¢okelen Mg’dan gelmektedir (Bkz. Boliim 6.1.2).
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Sekil 6.13. Ure kullanilarak diisiik 1s1tma hiziyla képiiklendirilmis numunenin

fotografi ve XRD spektrumlari.

Numunenin kesiti incelendiginde orta bolgede biiylik bir bosluk oldugu
goriilmiistiir. Bu boslugun yer tutucunun bozunmasi sonucu olusan gazlarin ¢ikisi
esnasinda olustugu diisiiniilmektedir. Bu sebeple deney daha da yavas 1sitma

hizlarinda tekrarlanacaktir.

6.1.2. Metalik Yer Tutucular

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

ince Mg tozlarinin SEM-SEI goriintiilerini gostermektedir.
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(b)
Sekil 6.14. (a) Kaba Mg tozunun stereomikroskopta ¢ekilmig goriintiisii, (b) ince

Mg tozunun SEM-SEI goriintiisii.

Elingam diyagraminda (Sekil 2.9) Mg-MgO’in ¢izgisinin Ti-TiO;’nin
cizgisinden daha asagida olmasit Mg’un oksitlenmeye Ti’a kiyasla daha egilimli
oldugunu gostermektedir. Mg’un, yer tutucu olarak kullanildig1 durumlarda
organik yer tutucularin aksine firin atmosferi i¢indeki oksijeni tutarak Ti
kopiiklerin oksitlenmesini Onledigi gozlenmistir. Sekil 6.15’te yer tutucu olarak
AHK ve Mg’un kullanildig1r iki numunenin fotograflar1 goriilmektedir. AHK
kullanilan numunenin dis yiizeyinde kirlilik goriiliirtken Mg kullanilan kopiik

sinterleme sonrasi firindan temiz ¢ikmustir.

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

sonrasi goriintiileri.
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Sekil 6.16 (a) ince T1’un agirligina oranla % 60 oraninda ince Mg tozunun
yer tutucu olarak kullanildig1 Ti kopiigliin SEM-SEI goriintiisiinii gostermektedir.
Gortildigi gibi gozenekler oldukca inhomojen sekilde dagilmistir ve boyutlari
yaklagik 50 um’yi gegmeyecek sekildedir. Sekil 6.16 (b) ise kaba magnezyumun
yer tutucu olarak kullanildigi bir numunenin SEM-SEI  goriintisiini
gostermektedir. Kaba Mg tozu kullanimi 5 ile 250 pm gibi genis bir boyut

araliginda degisen boyutlarda gézenek olusumuna sebep olmustur.

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

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

Ti ile bu ¢aligmada kullanilan yer tutucu malzemelerin ergime, buharlagsma
ve bozunma sicakliklarina bakildiginda (Cizelge 6.2) sistemi en diisiik sicaklikta
ter eden yer tutucunun AHK, en yliksek sicaklikta terk eden ilavenin ise Mg
oldugu goriilmektedir. Ayn1 hacimsel oranda Mg ve AHK ilavesi ile liretilmis ve
aym sicaklikta sinterlenmis iki Ti kopiiglin gozenek boyut ve dagilimlar
(Sekil 6.17) gozenek boyutunun, yer tutucunun artan buharlagsma/bozunma
sicakligr ile arttig1 goriilmektedir. Mg kullanilan numunede 15-25 um arasindaki
gozenekler cogunluktayken AHK kullanilan numunenin neredeyse tiim
gozenekleri 20 pm’nin altindadir. AHK’1n gaz halinde gozeneklerden uzaklagsma
sicakligi (120 °C) Ti’un sinterlenmesinin basladig: sicakliktan olduke¢a diisiik
oldugundan sinterlenmenin basladig1 sicaklikta gdzeneklerin igcinde yer tutucu

malzeme bulunmamaktadir ve sinterleme ¢ekmesi icin yeterli alan vardir. Boylece
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gozenekler sinterleme sirasinda kiigiiliir. Fakat Mg, yaklasik 1100 °C sicakliga

kadar katt (1090 °C’ye kadar) ya da sivi olarak g6zeneklerin iginde

bulundugundan sinterleme sirasinda ¢ekmeye izin vermez. Mg gaz haline gelerek

sistemi terk ettiginde ise gozeneklerin ¢ekme sebebiyle kiiciilmesi icin yeterli

zaman kalmadigindan Mg kullanilan numunelerde gozenek boyutunun daha

bliyiik olmasi1 beklenen bir sonugtur.

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

sicakliklart.
Ergime Buharlagma Bozunma sicakligi (°C)
sicakligi (°C) sicakligi (°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

0,020 -
0,016
0,012 4
0,008 -

0,004

0,000

*Bu c¢alismada TG-DTA ile belirlenmis sonuglar.

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

10 20 30 40 50 60 70 80
Go6zenek Boyutu (um)

Sekil 6.17. Ayni miktarda Mg ve AHK kullanilarak ayni sicaklikta sinterlenmis

numunelerin civali porozimetre ile belirlenmis goézenek boyut

dagilimi grafigi.
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Sekil 6.18. Yer tutucu olarak Mg un kullanildig1 numunelerin sinterlenmesi
sonucunda firin tiipiiniin i¢ ¢eperlerinin (a) goriintiisii ve (b) XRD

analiz sonuglari.

Oksijen tutarak Ti’un kirlenmesini 6nleme avantaji saglamasina karsin
Mg’nin yer tutucu olarak kullanimi firin tiiplinde Mg kirlenmesine yol
acmaktadir. Sekil 6.18 (a) yer tutucu olarak Mg’un kullanildig1 Ti kopiiklerin
sinterlenmesinden sonra firin tlipliniin i¢ ¢eperini gostermektedir. Akiskan Ar
ortaminda 1100 °C civarinda gaz haline gecen Mg tiipiin sicak bolgesinden ¢ikip
nispeten diisiik sicakliktaki u¢ bolgelere tasinmakta ve o bdlgenin i¢ ¢eperlerinde
kristaller olusturarak katilastig1 diisiiniilmektedir. Sekil 6.18 (a)’da okla gdsterilen
bu kristallerin XRD analizi sonuglar1 da bu varsayimi desteklemektedir. Sekil 6.18
(b)’de goriilen XRD spektrumundaki biitiin pikler Mg’a aittir.

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

aymi oranda AHK ve Mg ilavesi ile kopiiklendirilmis ve ayni sicaklikta
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sinterlenmis Ti kopiiklerin basma gerilme-gerinim grafikleri gorilmektedir. Mg
ilavesi ile iretilmis kopiik daha yiiksek yogunluga ve buna bagli olarak daha
yiiksek elastik modiile sahiptir.

Mg ilavesi ile kopiiklendirilmis Ti kopiik, metalik koplik malzemelerin
tipik basma grafiginden farkli bir grafik ortaya ¢ikarmistir. Bu davranisin Mg’un
yer tutucu olarak kullanimindan kaynaklanip kaynaklanmadiginin deney sayisi
arttirtlarak tespit edilmesi gerekmektedir ancak numunelerin iretildigi Al O3
tipiinde meydana gelen Mg kirlilik (Bolim 6.1.2) sebebi ile bu calisma

cercevesinde yapilamamustir.
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Sekil 6.19. Ayn1 oranda Mg ve AHK yer tutucu ilavesi ile hazirlanan Ti

kopiiklerin basma gerinim-gerilme grafikleri.

6.1.4. Farkh Yer Tutucularin Birlikte Kullanim

Ure kullanimimnin bu ¢alismada benimsenmis standart kopiiklendirme ve
sinterleme rejiminde basarili olmazken Mg kullanimimin yiiksek elastik modiile
sahip, kirlilik icermeyen Ti kopiik iiretimine imkan vermesi bu iki yer tutucunun
bir arda kullanilabilirliginin arastirilmasii giindeme getirmistir. Bu amagla ince

Ti tozuna agirlikga % 40 iire, % 20 kaba Mg ilave edilerek standart firin rejiminde
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Goreceli Siddet

kopiiklendirme denemesi yapilmistir. Tek basina {ire kullanildiginda
sinterlenmeyen ince Ti tozlarma Mg ilave edildiginde % 64 gozeneklilige sahip
bir kopiik elde edilmistir. Sekil 6.20 liretilen kopiik numunesinin fotografini ve

XRD analizini gostermektedir.

a-Ti
TiN
TiN
— Yuzey
™ TiN — Kesit (Toz)
030 a-Ti .
TiN
a-Ti [ . o TNozo TiNo30

[
M,

30 40 50 60 70 80
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Sekil 6.20. Ure ve Mg un bir arada kullanilmasiyla iiretilen kopiik numunesinin

fotografi ve XRD analizi.

Yiizeyde ve i¢ bolgelerdeki fazlar arasinda fark olup olmadiginin
belirlenmesi amaciyla ylizeyden ve i¢ bolgelerden olmak tizere 2 farkli sekilde
XRD analizi yapilmstir. i¢ bolgelerden alian analizin hassas yapilmasi amaciyla
tiretilen kopiikten kesilen bir parca, sarsakli degirmende toz haline getirilmis, bu

tozun analizi 1°/dak. hizinda gergeklestirilmistir. Analiz sonuglari olusan kopiigiin
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Goreceli Siddet

sadece Ti’dan olusmadigini, iiretim sirasinda TiN ve TiNg3o bilesiklerinin de
olustugunu gdstermektedir. Ure ve Mg’un birlikte kullanilmas1 kopiik {iretimini
miimkiin hale getirmis ancak Ti’un iirenin bozunmasiyla c¢ikardigi gazlarla
reaksiyona girmesini engelleyememistir.

Bu caligmanin farkli kopiiklendirme ve sinterleme sicakliklarinda, farkli
toz boyutlariyla tekrarlanarak gelistirilmesi gerekmektedir.

AHK’nin Ti kopiiklerin dis ylizeyinde olusturdugu safsizliklarin
giderilmesi amaciyla Mg ve AHK’m yer tutucu olarak bir arada kullanimi da
denenmistir. Ince Ti tozunun agirhigina oranla % 40 Mg ve % 40 AHK eklenerek
kanstirilmis 1200 °C’de sinterlenmistir.Uretilen kopiigiin fotografi ve XRD
spektrumu Sekil 6.21°de gosterilmektedir. Goriildigii gibi kopiik tamamen o-
Ti’dan olusmaktadir. Isimlendirilmemis pikler firm tiipiinde daha 6énce yapilmig

calismalardan kalan aliiminyuma aittir.

a-Ti

a-Ti

a-Ti a-Ti o-Ti oTi aTj

I VAL A MA_AALM__

30 40

2 Teta

Sekil 6.21. Yer tutucu olarak Mg ve AHK 1n bir arada kullanilmasiyla iiretilmis
Ti kopligiin fotografi ve XRD spektrumu.

Goriildiigi gibi Mg’un varlig kirlilik icermeyen numunelerin {iretilmesini

saglamigtir. Bu ¢aligma da degisik miktarlarda ilavelerle ve degisik sinterleme

sicakliklarinda tekrarlanarak gelistirilmelidir.
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6.2. Baslangic Titanyum Tozlarimin Karakterizasyonu
SEM goriintiilerinde goriildiigii gibi ince baslangi¢ tozlar diisiik boy/en
oranina (~ 0.5) sahip koseli taneler iken kaba Ti tozlar1 daha az koseli olup kiiresel

toz yapisina daha yakindir (Sekil 6.22).

(b)
Sekil 6.22. (a) Ince (d5p=27,5 pm) ve (b) kaba (ds¢=145 pum) Ti tozlarinin SEM-

SEI goriintiisii.
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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

aliarak karsilagtirilmis olup elde edilen sonuglar Cizelge 6.3’te verilmistir.

Cizelge 6.3. Ince ve kaba tozlardan iiretilen Ti malzemesinin yas yogunluklari

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 dagilimima bakildiginda
(Sekil 6.23) daha genis tane boyut dagilimina sahip olan kaba tozlarin daha
yiiksek yogunlukta paketlenmesi beklenir.

Beklenildigi iizere ince tozlar kaba olanlara kiyasla daha genis ylizey

alanina sahiptirler (Cizelge 6.4).
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Sekil 6.23. Ince ve kaba titanyum tozlarinin tane boyut dagilimini gosteren grafik.

59



Cizelge 6.4. Ince ve kaba Ti tozlarmin tane boyut dagilimlar1 ve yiizey alanlari.

Ince (T1) Kaba (T2)
dio (um) 13,477 95,212
dso (um) 27,497 145,142
doo (um) 50,392 221,662
Spesifik Yiizey Alani
, 0,2747 0,1198
(m?/g)

6.2.1. Baslangic Ti Toz Boyutunun Goreceli Yogunluk Ve Mikroyap:

Uzerindeki Etkisi

Baslangic Ti tozlarinin tane boyutunun sinterleme sonrasi yogunlugu
etkiledigi tespit edilmistir. Sekil 6.24 kaba ve ince baslangi¢ tozlarinin 330 MPa
basingla el presinde paketlenmesinin ardindan farkli sicakliklarda sinterlenmesi ile
iiretilen Ti malzemelerinin goreceli yogunluklarmi (%) gostermektedir. Ince
tozdan yapilan numuneler  biitiin sinterleme sicakliklarinda kaba tozdan
yapilanlara kiyasla ortalama % 20 oraninda daha yiliksek yogunluktadir.
Literatiirdeki calismalarda da baslangi¢ tane boyutu ile gézenekliligin arttig1 tespit
edilmistir [31]. Her iki boyuttaki Ti tozunun da R* degerleri (veriler arasindaki
uyum arttikga R? parametresi bire yaklasmaktadir) 0.95’in iizerinde olmakla
birlikte kaba Ti tozundan {iretilen kdpiiklerin yogunluk verilerinin daha uyumlu

oldugu (0.99) goriilmektedir.
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Sekil 6.24. Kaba ve ince baslangi¢ tozundan {iretilen ve degisik sicakliklarda
sinterlenen Ti malzemelerinin yogunluk grafigi (veriler arasindaki

uyum arttik¢a R? parametresi bire yaklagmaktadir).

Baslangi¢ Ti tozlarinin tane boyutunun yer tutucu ilave ile
kopiiklendirilmis numunelerin goéreceli yogunluklar1 iizerinde de etkili oldugu
saptanmustir. Sekil 6.25, Ti tozunun agirhigina oranla % 40 AHK igeren ince ve
kaba tozlarin sinterleme sicaklifina 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 baglangi¢ Ti tozunun agirhigina oranla % 60 oraninda AHK
iceren ince ve kaba Ti tozundan iiretilen iki katmanli kopiigiin kesitini
gostermektedir. Ayni cins ve miktarda yer tutucu i¢ermesine ve ayni sartlarda
sinterlenmesine karsin baslangic tozunun kaba olmasi gozle goriiliir gézenek
boyutu olusumuna sebep olmustur. Iki tabaka arasinda sadece gdzenek

boyutundan kaynaklanan bir agiklik vardir.

Sekil 6.26. ince ve kaba Ti tozundan olmak iizere iki katmanli iiretilmis Ti

kopiigiin kesiti.
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Farklt miktarda yer tutucu ilavesi ile yapilan caligmalar kaba Ti tozu
kullantmimin nispeten diisiik sicakliklarda (<1300 °C) sinterlenmeye izin
vermeden dagildigini gostermistir. Ornegin, Sekil 6.27, kaba Ti tozunun agirligina
oranla % 80 AHK ilavesi ile 1300 °C’den diisiik sicakliklarda sinterlenmek iizere
pisirilmis ancak yer tutucunun yapiy1r terk etmesi ile seklini koruyamayarak
¢okmiis olan bir numuneyi gostermektedir. Kaba Ti tozundan iiretilen
numunelerde 1sitma hizi digiiriilerek 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
gbzenek biiyiikliiglinli de etkilemektedir. Sekil 6.28’de goriildiigii gibi kaba Ti
tozu ve agirlikga % 40 AHK’dan iiretilen numune ince Ti tozundan {iretilene
kiyasla daha gozenekli goriinmektedir. Fotograflarda goriilen numunelerden ince
tozdan tiretilen kopiik % 53 goreceli yogunluga sahipken kaba tozdan iiretilen

% 38 yogunluga sahiptir.
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(a) (b)

Sekil 6.28. Agirlik¢a % 60 AHK igeren ve 1200 °C’de sinterlenen (a) ince ve (b)

kaba tozdan iiretilen numunelerin fotograflari.

Sekil 6.29 agirlikca %40 AHK igeren 1100 °C’de sinterlenen ince ve kaba
Ti tozu ile hazirlanmis Ti kopiiklerin SEM-SEI goriintiilerini gdstermektedir.
Kaba Ti tozu ile iiretilen kopilik % 43, ince tozdan iiretilen kopilik % 54 goreceli
yogunluga sahiptir. SEM fotograflar1 yogunluk degerlerinde oldugu gibi gézenek
dagiliminda da farklilik oldugunu ortaya ¢ikarmustir. Ince tozdan iiretilen numune
kaba tozdan f{retilene kiyasla daha homojen gbézenek boyutu dagilimina
(10-20 pm) sahipken kaba numune 100 pm’a kadar degisen boyutlarda

gozenekler icermektedir.
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(b)

Sekil 6.29. Baslangic tozu agirhigina oranla %60 AHK iceren 1100 °C’de
sinterlenen (a) ince (b) kaba Ti tozu ile hazirlanmis Ti kopiiklerin

SEM-SEI goriintiileri.

Sekil 6.30 ince ve kaba Ti tozlarindan aynmi sartlarda {iretilmis Ti
koptiklerin gozenek boyut ve dagilimlarini gdstermektedir. Kaba tozdan iiretilen
kopiik 60-140 pm arasinda degisen gézenek boyutuna sahipken ince Ti tozundan

iretilen kopiligiin gozenek boyutu yaklagik 8-30 pm’dir.
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Sekil 6.30. Ince ve kaba Ti tozlarindan aym sartlarda iiretilmis Ti kopiiklerin

gbzenek boyut ve dagilimlari.

Bu sonu¢ Sekil 6.28’de gosterilen numunelerin  fotograflart  ve
Sekil 6.29°daki SEM-SEI goriintiileri ile tutarlidir. Kaba tozdan iiretilen numune
ince tozdan {iretilene kiyasla daha biiyiik boyuta ve daha genis boyut dagilimina

sahip gozenekler icermektedir.

6.2.2. Baslangi¢ Ti Tozlarimin Basma Davranisi Uzerindeki Etkisi

Baslangi¢c toz boyutu tozlarin yiizey alanini belirledigi ic¢in sinterleme
kinetigi agisindan onemli bir parametredir. Ince Ti tozlar1 biiyiik yiizey alani
saglamalar1 sebebi ile daha yiiksek sinterleme verimi gosterirler. Uretilen kopiigiin
yogunlugunu, dolayisiyla mekanik 6zelliklerini pozitif yonde etkiler [21].
Sekil 6.31 yer tutucu igermeyen ince ve kaba Ti toz paketlerinin 1100-1300 °C
arasinda sinterlenmesiyle iretilmis Ti numunelerinin basma gerinim-gerilme

grafiklerini gostermektedir.
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Sekil 6.31. Yer tutucu igermeyen ince ve kaba Ti toz paketlerinin 1100, 1200 ve
1300 °C’de sinterlenmesiyle {iretilen kopiiklerin basma gerinim-

gerilme grafikleri.

Gortildiigli gibi ince Ti tozundan (iiretilen numuneler kabalardan
tiretilenlere kiyasla daha yiiksek elastik modiile sahiptir. Ayni grafikte sinterleme
sonrast yogunlugun her iki toz boyutunda da artan sinterleme sicakligiyla yavasga
arttig1 gozlemlenmistir.

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

w=D,t/D’

Elastik modiil yogunlukla dogru orantili oldugundan [1,3,21,31]
yukaridaki grafikte baslangi¢c toz boyutunun elastik modiil {izerinde sinterleme
sicakligindan daha etkin bir parametre oldugu agikg¢a goriilmektedir.

Sekil 6.32 yer tutucu cinsi, miktar1 ve sinterleme sicakligi aynmi fakat
baslangi¢ tozunun tane boyutu farkli olan iki numunenin basma gerinim-gerilme

grafigini gostermektedir. Gorildiigli gibi ince tozdan fiiretilen kopiikler 50 GPa
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bliyiikliigiinde bir elastik modiilii gésterirken kaba tozdan iiretilen kopiiklerde bu

deger 4 GPa biiylikliigiinde ¢ikmustir.
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Sekil 6.32. Agirlik¢a % 60 oraninda yer tutucu igeren ve 1200 °C’de sinterlenmis
Ti kopiiklerin baslangi¢ toz boyutu ile degisen basma gerinim-

gerilme grafigi.

Ince toz kullammu goreceli yogunlugu % 39°dan % 52.8’¢ ¢ikarmus bu
yogunluk artis1 elastik modiiliinde yaklasik 13 kat artis saglamistir. Bu sonuglar
Gibson ve Ashby’nin gozenekli malzemeler icin gelistirdigi yogunluk-elastik
modiilii iliskisine uygulandiginda,

(% 99,7 saflikta Ti’un elastik modiilii = 112 GPa [28] alindiginda),
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T2A60-12 i¢in;

E Y E :
S|l ] = £ 2 (039) = E =17.03 GPa
E p,) 112 -

S

T1A60-12 igin;

*

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

Ayni hesaplama bu calismada yer tutucu igermeyen ve 1200 °C’de
sinterlenen kaba Ti tozlarinin elastik modiilii 87.3 GPa, ince tozlarin elastik

modili 104.5 GPa ile yapildiginda;

T2A60-12 i¢in;

L _(039) = E' =133 GPa
87.3 -

T1A60-12 igin;

*

1(?7.5 =(0.528) = E" =29 GPa

Goriildiigii gibi uygulanan basma testi sonucunda 6lgiilen elastik modiilii
degerleri teorik hesaplamadan oldukca farklidir. Bu da B6liim 3.3.2°de belirtildigi
gibi metalik kopiiklerin basma kuvveti altindaki davranislarinin  goreceli
yogunluklart ve hiicre duvar1 o6zellikleri kullanilarak olusturan modellerle
ongoriilememekte oldugu, gézenek dagilimindaki homojensizlik ve kopiiklerdeki
hatalarin mukavemet ve elastisite modiiliinii 6nemli 6l¢iide etkiledigi varsayimini
desteklemektedir. Ayrica bu model tamamen acik gozenekli kopiikler igin
gelistirilmistir. Deneysel olarak belirlenen degerlerin modelle uyumsuzlugunun bu
calismada  iretilen  kopiiklerin  kapali  gozenekler de igermesinden
kaynaklanabilecegi diigiiniilmektedir.

Ince tozlar vyiiksek yiizey alanlarindan dolayr daha kolay boyun
olusturmakta, boylelikle yer tutucu malzeme yapiry1 terk ettikten sonra geride
kalan hiicre duvarlar1 daha iyi sinterlenmektedir [21]. Sekil 6.33 ayni sartlarda

fakat farkli baslangic Ti tozlan ile tiretilmis kopiiklerin basma testi sonrasi

goriintiilerini igermektedir. Goriildiigii gibi ince tozdan iiretilen numuneler basma
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testi sonunda (mekanik test cihazinin uygulayabildigi en yiiksek yiik olan 50 kN
yiike ulagildiktan sonra) biitiinliiklerini korurken kaba tozdan iiretilen numuneler

dagilmustir.

(a) (b)
Sekil 6.33. Ayni miktarda (% 60) AHK igeren ve ayni sicaklikta (1200 °C)
sinterlenen (a) ince, (b) kaba Ti tozundan iiretilen kopiiklerin basma

testi sonundaki goriintiileri.

6.3.  Sinterleme Sicakhgi
6.3.1. Sinterleme Sicakhigimin Goreceli Yogunluk Ve Mikroyap1 Uzerindeki

Etkisi

Farkli sicakliklarda sinterlenen kopiiklerin goreceli yogunluk olgiimleri ve
SEM fotograflar1 gézenek olusumunun sinterleme sicakligi ile yakindan iligkili
oldugunu gostermis, sonuglar asagida 6zetlenmistir.

Toz metaliirjisinde yogunlugun sinterleme sicakligi ile artmasi bilinen bir
gercektir [21]. Sekil 6.34 ince Ti tozundan iki farkli miktarda yer tutucu ilave ile
iretilen kopiiklerin sicaklikla degisen yogunluk miktarlarin1 gostermektedir.
Goriildiigi gibi ayn1 yer tutucu miktarinda sinterleme sicakligi arttik¢a yogunluk
artmaktadir. Sekil 6.35 aynmi calismalarin kaba baslangic tozu ile yapildigi
durumdaki degisimi gostermektedir. Kaba toz kullanimi durumunda 1100 ve
1200 °C’lerdeki yogunluk degerleri ii¢ farkli kompozisyonda neredeyse aynidir.
Agirlikga % 60 ilave igeren numunelerde 1000, 1100 ve 1200 °C’lerde

sinterlemenin yogunluk {izerinde kayda deger bir etki yapmadigi agikca
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goriilmektedir. Kaba toz kullanimi durumunda 1300 °C altindaki sicakliklarda %

80 ilave iceren koptikler dagildiklari i¢in o sicakliklarda veri bulunmamaktadir.

100%

& 1000C
80 - = 1100C
S A 1200C
X 1300C
2 60 | ‘ X X
> X
2 ] ‘
T 40 ‘
g 2 . X
. s
20 -
o T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140

AHK miktari (%)

160

Sekil 6.34. Ince baslangi¢ tozu ve farkli miktarlarda AHK ilavesi kullanilarak

iiretilen Ti kopiiklerin kullanilan ilave miktar ile géreceli yogunluk

degisimi.
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Sekil 6.35. Kaba baslangi¢ tozu ve farkli miktarlarda AHK ilavesi kullanilarak
iretilen Ti kopiiklerin kullanilan ilave miktar1 ile goreceli yogunluk

degisimi.

Sekil 6.36 sinterleme sicakliginin ayni cins ve miktar baglangi¢ tozlarindan
tiretilen Ti kopiiklerin mikroyapist iizerindeki etkisini gostermektedir. Beklendigi
gibi sinterleme sicakligi diistiikce kopiigiin goreceli yogunlugu da diismektedir.
900 °C’de sinterlenen kopiik % 38 goreceli yogunluga sahip iken sinterleme
sicakligr 1300 °C’ye ¢ikarildiginda bu degerin % 46’ya ciktig1 tespit edilmistir.
Sekil 6.36 (a)’da 1300 °C’de sinterlenen numunede gozeneklerin ¢evresindeki Ti
tozlarinin boyun kalinlagmasini tamamlayarak izole gozenekler olustugu
gozlenirken Sekil 6.36 (b)’de diisiik sinterleme sicakliginin yogunlagsma
mekanizmasinin tamamlanamamasina sebep oldugu ve gdzeneklerin izole hale

gelemedigi agikga goriilmektedir.
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Sekil 6.36. Ince Ti tozunun agirhigina oranla %80 AHK iceren ve (a) 1300 °C (b)

900 °C’de sinterlenen Ti kopiiklerin iki farkli biiylitmede cekilmis
SEM-SEI goriintiileri.

6.3.2. Sinterleme Sicakliginin Basma Davramisina Etkisi

Sinterleme sicakliginin basma davranisgina olan etkisini belirlemek
amaciyla ayn1 boyutta baslangic Ti tozlar1 ve ayni cins ve miktar yer tutucu igeren
toz karigimlart farkli sicakliklarda sinterlenerek olusturulan kopiikler basma
testine tabi tutulmustur. Sonuglar Sekil 6.37 ve 6.38’de grafik halinde

Ozetlenmistir.
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Sekil 6.37. Ince Ti tozunun agirhigmna oranla % 40 AHK iceren ve farkl
sicakliklarda sinterlenen  kopiiklerin  basma  gerilme-gerinim

grafikleri.

Yapilan deneylerde; siinek metalik kopiiklerde, Ornegin Al ve Mg
kopiiklerde [17,51,52] gbzlenen plato bolgesinin sadece kaba Ti tozundan tiretilen
numunelerin diisiik sicakliklarda sinterlenmesi ile iiretilen kopiiklerin gerinim-
gerilme grafiklerinde bulundugu tespit edilmistir (Sekil 6.38). Ince ve kaba

tozlardan tiretilen kopiiklerin elastik modiillerine bakildiginda kaba tozdan diisiik
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Basma Gerilmesi (MPa)

sinterleme sicakliklarinda iretilmis kopiiklerin oldukca siinek bir davranig

sergiledikleri goriiliir. Bu davranis da basma gerilme gerinim grafiklerinde yatay

bir plato bolgesi olusturmalarina sebep olur.

Ince baslangic tozlarindan iiretilen kpiikler daha rijit olduklarindan basma

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

icermemektedir.
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Sekil 6.38. Kaba Ti tozunun agirligina oranla

% 40 AHK igeren ve farkli

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

modiilleri.
T1A40 T2A40
Sinterleme Goreceli Goreceli
5 Elastik Elastik
Sicakhigr (°C) Yogunluk Yogunluk
Modiilii Modiilii
(%) (%)
1000 49.8 44 GPa 44.5 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

goriilen kopiiklerin yogunluklarini ve elastik modiillerini gostermektedir. Her iki

toz boyutundan da iiretilen numunelerin verileri incelendiginde artan sinterleme

sicakligi ile yogunlugun arttigi, bu yogunluk artisinin da elastik modiiliine

yansidig1 goriilmektedir.

Yer tutucu oranindaki artisin sinterleme sicakliginin elastik modiiliine olan

etkisini daha belirginlestirdigi tespit edilmistir. Sekil 6.39°da Ti tozunun agirhigina

oranla % 40 ve % 80 yer tutucu ve ince tozdan iretilen koptiklerin iki farkl

sicakliktaki (1000 ve 1300 °C) basma gerinim-gerilme grafikleri goriilmektedir.
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Sekil 6.39. Ince Ti tozunun agirligma oranla % 40 ve % 100 yer tutucu igeren toz
paketinin 1000 ve 1300 °C’de sinterlenmesiyle tretilen kopiiklerin

basma gerinim-gerilme grafikleri.

Ince Ti tozunun agirhgina oranla % 100 AHK ilavesi iceren kopiigiin
elastik modiilii sinterleme sicakliginin artis1 ile % 23’liik bir artis gosterirken, %
40 AHK ilavesi ile tretilen kopiikte sadece % 8’lik bir artis meydana gelmistir.
Sinterleme c¢ekmesi yas yogunlukla ters orantili oldugundan [21] daha yiiksek
miktarda yer tutucu igeren toz paketinin daha diisiik yas yogunluga sahip olmasi
sinterleme sirasinda nispeten daha ¢ok c¢ekmesini, bir baska deyisle daha cok

yogunlagmasini saglar. Elastik modiildeki artis farki bu sekilde agiklanabilir.

6.4. Yer Tutucu Malzeme Miktari
6.4.1. Yer Tutucu Malzeme Miktarinin Yogunluk Ve Mikroyap: Uzerindeki
Etkisi
Yer tutucu miktartyla relatif yogunluk degisiminin belirlenmesi amaciyla
Ti tozunun agirligina oranla agirikga % 0 ile % 150 arasinda degisen miktarlarda
AHK kullanilarak Ti kopiik tiretilmistir. Sekil 6.40 farkli sicakliklarda sinterlenen
Ti kopiiklerin kullanillan AHK miktar1 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 kopiiklerin yer tutucu miktar1 ile yogunluk degisimi.

Gortildiigi gibi goreceli yogunluk AHK miktar: ile ikinci dereceden bir
polinom iligkisi ile azalmaktadir.

Yer tutucu miktarindaki artis mikroyapiya da oldukg¢a keskin sekilde
yansimaktadir. Sekil 6.41 (a) ve (b) sirasiyla ince Ti tozunun agirli§ina oranla
% 150 ve % 40 AHK iceren ve 1200 °C’de sinterlenen kopiiklerin SEM
goriintiilerini icermektedir. Ti tozunun agirligina oranla % 150 yer tutucu igeren
kopiik % 28 oraninda bir goreceli yogunluga sahipken daha az ilave ile sinterlenen

koptik Ti’un yogunlugunun % 55°1 kadar bir yogunluga sahiptir.
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(b)
Sekil 6.41. Ince Ti tozunun agirhgina oranla (a) % 150 ve (b) % 40 AHK igeren
ve 1200 °C’de sinterlenen kopiiklerin SEM-SEI goriintiileri.

Artan yer tutucu miktarmin gézenek boyutu ve dagilimini da etkiledigi
gozlemlenmistir (Sekil 6.42). Nispeten yiiksek miktarda AHK ilavesi (% 100) ile

dretilen koplik 5-80 um arasinda degisen boyutlarda gbézenege sahipken, yer
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tutucu miktar1 daha az (% 60) olan numune yaklasik 8-40 pm aras1 boyutlarda
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Sekil 6.42. Aym kosullarda iiretilmis farkli miktarda yer tutucu ilave igeren

kopiiklerin gdzenek boyutu ve dagilimi grafikleri.

6.4.2. Yer Tutucu Malzeme Miktarinin Basma Davranisina Etkisi

Yer tutucu malzeme miktar1 yogunlugu o6nemli Olciide etkilediginden
kopiiklerin rijitligini de etkilemektedir. Sekil 6.43’te goriilen grafikte % 34
goreceli yogunluga sahip ince Ti tozunun agirligina oranla % 100 AHK igeren
kopiik oldukga siinek davrandigi goriiliirken daha az miktarda (% 40) ilave ile
sinterlenmis, goreceli yogunlugu % 50 olan, kopiigiin nispeten kirilgan oldugu

acikca goriilmektedir.
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Sekil 6.43. ince tozun agirligma oranla % 40 ve % 100 oraninda AHK iceren ve
girhg

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

6.5. Presleme Basinci
6.5.1. Presleme Basmcimin Yogunluk Ve Mikroyapi Uzerindeki Etkisi
Paketleme basincinin, Ti tozu ve yer tutucu ilave karisiminin sinterleme
sonrast yogunlugu iizerindeki etkisinin arastirilmasi amacit ile bazi
kompozisyonlar bu calismada standart tek yonlii pres basinct olarak secilen
330 MPa basincin yaninda bir de 160 MPa basingla preslenmistir. Uretilen
koptiklerde sinterleme sicakligi ile yogunluk arasindaki iliskinin belirlenmesi
amaci ile cizilen grafikte yas bilinyenin preslenme basincinin sinterleme sonrasi
yogunluk {izerinde ihmal edilebilir derecede az bir etkisi oldugu goriilmistiir

(Sekil 6.44).
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Sekil 6.44. Ince Ti tozunun agirligma oranla % 80 AHK ilavesi iceren kdpiiklerin

sinterleme sicakligiyla goreceli yogunlugu degisimi.

Sekil 6.40°daki sinterleme sicakligiyla yogunlugundaki degisim gdsterilen
numunelerin SEM goriintiileri presleme basincinin diisiik oldugu numunenin
nispeten bliylik gozenekler icerdigini gostermektedir (Sekil 6.45). Ancak toplam

gbzenek miktar1 degigsmemektedir.
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(b)
Sekil 6.45. Farkli presleme basinglarinda preslenmis ayni cins (AHK) ve miktarda
(% 60) ilave iceren 1100 °C’de sinterlenmis Ti kdpiiklerin SEM-SEI
goriintiileri. (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 basing yogunluk iizerinde kayda deger bir etki géstermemesine
ragmen elastisite modiiliinde etkin rol oynadig1 gézlemlenmistir.

Sekil 6.46’da yogunlugu % 39 olan ve 330 MPa basingla preslenmis Ti
koplik 4 GPa’lik bir elastik modiile sahipken % 36 yogunluga sahip olan ve
160 MPa basingta preslenmis Ti numunesinin elastisite modiilii digerinin 3
katindan fazladir (13 GPa). Yiiksek paketleme basinci sinterlenmis numunedeki
boyun kalinligmi arttirir [21]. Sinterlenmis boyun kalinligi ise son {iriiniin
rijitligini arttirdigindan yiiksek basingla preslenmis numunenin elastik modiiliiniin

yiiksek ¢ikmasi beklenen bir sonuctur [21].

350 -
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100 -
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Basma Gerinimi (%)

Sekil 6.46. Kaba Ti tozunun agirlifina oranla % 60 AHK ilavesi iceren 330 ve
160 MPa basingla preslenmis paketlerin 1200 °C’de sinterlenmesi ile

tiretilen kopiiklerin basma gerinim-gerilme grafigi.
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6.6.  Elastik Modiil-Yogunluk iliskisi

Farkli boyutta baslangi¢c tozlari, yer tutucu miktarlar1 ve sinterleme
sicakliklarinda {iretilmis numunelerin elastik modiillerine bakildiginda Ti
kopiiklerin rijitliginin sadece yogunluga bagli olmadigi, bir baska deyisle
yogunlukla elastik modiilii degisiminin olduk¢a diizensiz oldugu goriilmiistiir
(Sekil 6.47). Diizensizligin sebebi her bir kompozisyon ve sinterleme sicakligi
i¢in yalnizca bir numuneye basma testi uygulanmis olmasidir. Basma testleri en az
5 numunenin ortalamasi alinarak degerlendirilmelidir [23].

Grafik incelendiginde en yiiksek elastik modiil ve en diisiik gézenekliligin
yer tutucu kullanilmadan {iiretilen numunelerle elde edildigi goriilmektedir. Yer
tutucu kullanim1 durumunda ise sadece ince baslangic tozu ile {iretilen Ti
koptikler (i¢i bos sembollerle gosterilen) 60 MPa’dan yiiksek elastik modiile
sahiptirler. Kaba Ti tozunun agirligina oranla % 40 AHK igeren ve 1300 °C’nin
iizerindeki sicakliklarda sinterlenen kopiikler 20 MPa’in {izerine ¢ikabilmektedir.
Ayn1 miktarda gozeneklilik iceren kopiiklerden ince baglangi¢ tozuyla iiretilen
kopiikler kaba tozlarla iiretilene kiyasla daha yliksek elastik modiile sahip
olduklar1 goriilmektedir. Bu durum ince tozlarin daha kiiciik tanelerden
olusmasindan (dolayisiyla daha fazla tane simir1  bulundurmasindan)

kaynaklanmaktadir [21].
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Sekli 6.47. Ince ve kaba Ti tozlari, farkli yer tutucu (AHK) miktarlar: ile
1000-1400 °C arasinda sinterlenerek iiretilmis numunelerin
gozeneklilik -elastik modiilii iliskisi. I¢i bos semboller ince Ti tozu

ile tiretilen numunelerin verilerini gostermektedir.

Elde edilen sonuglar Oh ve arkadaslarmin [31] ¢alismas1 ile
karsilastirilmistir. Oh ve arkadaslari, Ti koptikleri atomize edilmis ve {i¢ farkl
boyuta (65 um, 189 um ve 374 um) elenmis ticari saflikta Ti tozlarinin vakum
ortaminda 107 Pa, 5 ve 10 MPa gibi li¢ farkli basingla 900-1300 °C’ler arasinda
kismi olarak sinterlenmesi ile elde etmislerdir. Uretilen kopiiklerin elastik
modilleri elastik bolgede 1000 N’a kadar basma yiikii uygulanarak 6l¢iilmiistiir.
Elastik gerinim elektriksel direngli gerinim oOlgegi kullanilarak oOlgiilmiustiir.
Caligmada elde edilen sonuclar Young Modiilii-gdzeneklilik grafigiyle
Ozetlenmistir (Sekil 6.48).

86



BT 7T 7T T 1 T T T T T 1

* PBulkTi-----Reference
H:!ﬂlﬂ
140 - O 15K © 173KSM A& LTAE-10M & 123K-AM |
IR'J“!
B 3K 2 153K & UT3E-10M
120 |

I373K & 157T3K # LIT3K-IOM
o0 -

Bu calisma

]
=
]

o
=
1

Young's modulus, E/GPa

0 40

Porasity, P/ %

15 20 25 35

45

50

Sekli 6.48. Oh ve arkadagslarinin [31] trettikleri Ti kopiiklerle yaptiklar: basma

testleri sonuglari. Basingli sinterleme uygulanan kopitikler sicaklik

(K)-basing (M) ile gosterilmistir.

Grafikler karsilagtirildiginda, bu tezde iiretilen kopiiklerin literatiirde yer

alan ¢aligmadaki benzer gozeneklilik miktarina sahip olan Ti kopiiklerden daha

yiiksek elastik modiillere sahip oldugu agik¢a goriilmektedir. Bu farkliligin

asagida siralanan faktorlerden kaynaklanabilecegi diistiniilmektedir:

Kismi sinterleme yontemi ile iiretilen Ti kopiiklerde gozenekler

taneler arasinda sinterleme sirasinda olusan boyun bdlgesinde

koseli sekilde birikirler ve boyle bolgeler catlak olusumu ve

ilerlemesine neden olan en Onemli boélgelerdir [8]. Bu durum

elastik modiiliinii de diisiiren bir etken olabilir.

Literatiir calismasinda kullanilan baslangi¢ Ti tozu boyutu bu tezde

kullanilan toz boyutundan farklhidir.

Yiiksek

elastik modil

degerlerinin elde edildigi ince Ti tozunun boyutu (dso = 27.5 um)
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Oh ve arkadaslarinin kullandig1 en ince toz boyutundan (dso = 65
um) da diisiiktiir. Nispeten yiliksek gozenek miktarlarinda elde
edilen elastik modiiller karsilastirildiginda kullanilan toz boyutlari
arasindaki fark arttigindan elastik modiil farki da artmakta oldugu
goriiliir. Elastik modiiller arasindaki farkin, iki ¢aligmanin ince
tozlarla (27.5 um ve 65 pum) elde edilen sonuglar
karsilagtirildiginda azaldig1 gézlemlenmektedir.

e  Baslangi¢ toz boyutu Boliim 6.2.2°de belirtildigi gibi elastik modiil
tizerinde oldukca etkin oldugundan kaba toz (65 um, 189 pm ve
374 pum) kullanan Oh ve arkadaglarinin ¢aligmasinda elde edilen
elastik modiillerin diisiik olmasi beklenen bir sonuctur.

. Oh ve arkadaslarmin calismasinda elastik modiil elektriksel
direngli gerinim Olgedi kullanilarak olgiildiiglinden daha hassas
sekilde belirlenmistir. Bu tezde uygulanan basma testinde elastik
gerinim mekanik test cihazinin c¢enelerindeki yer degistirme

mesafesi ile 6l¢iilmiistiir. Bu da hassasiyeti diigtiren bir unsurdur.

6.7. Diger Calismalar

Ti kopiiklerin iiretimi kapsaminda ayrica kopiiklendirme ydnteminden
yola cikilarak fonksiyonel asamali malzeme iiretimi de denenmistir. Toz
paketleme islemi, her bir katmanda bosluk olusturucu ilave miktar1 degistirilerek
asamal1 olarak yapilmis, sonucta kesit boyunca farkli gézenek miktarina sahip bir
numune Uretilmistir. Sekil 6.49 (a) fonksiyonel asamali Ti koplik malzemenin
kesit boyunca SEM-SEI goriintiisiinii gostermektedir. Agirlik¢ca % 60 AHK igeren
en gozenekli bolge Sekil 6.49 (b)’de gosterilirken, Sekil 6.49 (c) agirlikga % 30
AHK igeren ve hi¢ yer tutucu malzeme icermeyen bolgeleri icermektedir.

Mikroyapmin bazi yerlerinde goriilen beyaz boélgeler numune
parlatmasinin son asamasinda kullanilan 0.05 pm AlO; siispansiyonunun
gozeneklerde sikismasi ve ultrasonik temizleyici ile temizleme isleminden sonra
dahi gozeneklerden ¢ikamamasi sonucu olugsmustur. Bu durum, SEM incelemesi
oncesi kopiikler vakum altinda kaliba alinarak goézeneklere polimer kalip

malzemesi doldurularak dnlenebilir.
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(b) ()

Sekil 6.49. Fonksiyonel agamali Ti kopiik malzemenin SEM-SEI gortintiileri. (a)
Kopiik kesitinin 150 biiytitmeli goriintiisii, (b) Agirlikca % 60 AHK

iceren en gozenekli bolgenin 250 biiylitmeli goriintiisii, (c) Agirlikca
% 30 AHK igeren ve hi¢ yer tutucu malzeme icermeyen bolgelerin

250 biiyiitmeli goriintiisii.
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7. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

Bu tez kapsaminda yapilan calismalar neticesinde elde edilen genel

sonuglar Boliim 7.1°de, oneriler ise Boliim 7.2°de verilmektedir.

7.1.  Genel Sonuclar

l. Yer tutucu kullanilarak sinterleme yontemi ile % 30 - 70 arasinda degisen
oranlarda gozeneklilik ve 4 — 90 GPa arasinda degisen elastik modiiliine
sahip titanyum kopiikler tiretilmis ve karakterize edilmistir.

2. Ti kopiiklerin goreceli yogunluk, igyap1 6zellikleri ve basma davranisi gibi
ozelliklerinin baslangi¢ toz boyutu, yer tutucu cinsi ve miktari, sinterleme
sicakligi gibi siire¢ parametreleri kullanilarak kontrol edilebildigi
saptanmistir.

3. Yer tutucu kullanilarak sinterleme yontemiyle iiretilen Ti kopiiklerin
goreceli yogunlugu ve elastik modiilii ince baslangi¢c Ti tozu kullanim1 ve
yiiksek 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
{irenin ancak 635 °C’de agirligmin tamamini kaybettigi saptanmistir. Ure
ile ilgili sonug literatiirle uyumsuzluk arz etmektedir.

5. Urenin yer tutucu olarak kullantminin 1sitma hizina hassas oldugu tespit
edilmistir. Ure-Ti toz karigim peleti 2 °C/ dak. ile 1sitildiginda numunelere
kopiiklendirme sirasinda dagilirken 0.5 °C/ dak. ile isitilan peletlerde
sinterleme saglanmig ve Ti kopiik tiretimi saglanabilmistir.

6. Kullanilan organik yer tutucular titanyum metaliyle reaksiyona
girmektedir. Ure kullanimindaki reaksiyonlar numunelerin
sinterlenemeyerek dagilmasina yol acarken AHK kullaniminda meydana
gelen reaksiyonlar Ti kdpiigiin ylizeyinde H, N ve C igeren ince bir tabaka
olusmasimma sebep olmaktadir ve bu reaksiyonlar numunelerin

sinterlenmesini engellememektedir.
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7.1.

Ancak metalik yer tutucu olarak kullanilan Mg, yiiksek 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 kullanim1 Ti kdpiiklerin safsizlik
igermeden olugmasini saglarken tire ile Mg un bir arada kullanim1 TiN ve
Ti’dan olusan bir kopiigiin meydana gelmesine sebep olmaktadir.

Yer tutucu kullanilarak sinterleme yonteminden yola ¢ikilarak fonksiyonel
asamali malzeme iiretimi de denenmistir. Toz paketleme islemi, her bir
katmanda bosluk olusturucu ilave miktar1 degistirilerek asamali olarak
yapilmus, sonucta kesit boyunca farkli gézenek miktarina sahip bir numune

tiretilmigtir.

Oneriler

Mg’un yer tutucu olarak kullanilmasi ile iiretilen Ti kopiiklerin basma
mukavemeti testi yapilarak organik yer tutucu kullanimindan farki
arastirilmalidir.

Ti tozunun pahalilig1 sebebiyle en az 5 numunenin ortalamasi alinarak
degerlendirilmesi gereken basma testleri her bir parametreden 1’er
numune alinarak yapilmistir. Numuneler c¢ogaltilarak basma testleri
tekrarlanmali ve test sonuglart 5 numunenin ortalamasi alinarak
degerlendirilmelidir.

Basma testlerinde bazi numuneler kirilirken bazi kompozisyonlarda
mekanik test cihazinin uyguladigi maksimum yiik, numuneleri kirmaya
(basma gerinim-gerilme grafiklerinin tamamlanmasina) yetmediginden
numunelerin ¢ap1 kiigiiltiilerek testler tekrarlanmalidir.

Kopiiklerin oksitlenmesini 6nlemek icin kopliklendirme 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 iiretilen numunelerde 1sitma hiz1 diisiiriilerek daha fazla
miktarda yer tutucu kullanim olanaginin yaratilip yaratilamayacagi
denenmelidir.

Metal tozu ile yer tutucu toz karigiminin paketlenmesi farkli sekillendirme
yontemleri (soguk izostatik pres, tek eksenli ¢ift yonlii pres, vs.) ile
denenmeli sonucun kopiigiin mikroyapisal ve mekanik 6zelliklerine nasil
yansidigi aragtirilmalidir.

Bu calismada bahsi gegen siire¢ parametrelerinin kopiiklerin diger
mekanik ozelliklerine (egme mukavemeti, darbe emme kapasitesi vs.)
olan etkisi arastirilmalidir.

Titanyum kopiiklerin basma testinde uygulanan gerinim hizina karst
hassas olup olmadig1 farkli gerinme hizlar1 uygulanarak sonuglar
karsilastirilmak suretiyle arastirilmalidir.

Farkli yer tutucular kullanilarak  farkli  sicakliklarda asamali
koptiklendirme denenebilir ve bu kopiiklendirme yonteminin i¢yapisal ve
mekanik ozelliklere olan etkileri incelenmelidir.

Uretilen Ti képiikler hidroksiapetit ile kaplanarak canli viicudu ile uyumu
test edilebilir.

Basma testlerinde kullanilan Instron mekanik test cihazinin yiik hiicre
kapasitesi yetersiz kaldigindan kopiiklerin  plato  bolgesi  tespit
edilememistir. Basma numuneleri daha kiiglik c¢apta tiretilerek test
esnasinda kirilmalar1 saglanarak basma gerilme-gerinim grafikleri

tamamlanmalidir.
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