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OzET

Zr Esasli Nano Gozenekli Getter Malzemelerinin Uretilmesi Ve Mikro Yap1
Ozelliklerinin Incelenmesi

Mehmet ONGEL

Yiiksek Lisans Tezi

FIRAT UNIVERSITESI
Fen Bilimleri Enstitlisti

Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Teknolojileri
Haziran 2020, Sayfa: xii + 58

Toz metalurjisi ile iiretimi yapilan ve genis uygulama alanina sahip gaz giderici olarak da bilinen
‘Getter’ malzemeler vakum ortamini korumak i¢in biiyiik dnem arz etmektedir. Vakum sisteminin ¢aligma
sekline bagli olarak farkli tiplerde gaz giderici malzemeler gelistirilmistir. Buharlagmayan gaz giderici
olarak da bilinen ‘Non-Evaporable Getter’ malzemeler en ¢ok elektronik alanda yaygin olarak
kullanilmaktadir.

Bu calismada, tane boyutu 60-100 nm araligindaki Zirkonyum, Vanadyum ve Demir tozlari, toz
metaliirjisi yontemiyle iiretilerek presleme ve sicaklik degerleri arastirilnustir. Uretilen getter malzemelerin
Presleme ve sinterleme sicakhigi degisiminin yogunluk, porozite, sertlik ve mikroyapiya etkisi
incelenmistir. Artan presleme basinci ve sinterleme sicakligi etkisi ile sertlik degeri ve yogunlugunun
arttig1, gozenekliligin azaldigi belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Buharlagsmayan gaz giderici, Zr-V-Fe, Toz Metalurjisi
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ABSTRACT

Production Qf Zirconium Based Nano Porous Getter Materials And
Investigation Of Microstructure Properties

Mehmet ONGEL

Master's Thesis

FIRAT UNIVERSITY
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Department of Metallurgical and Materials Engineering
Metallurgical and Materials Engineering Technologies
June 2020, Pages: xii +58

The protection of the vacuum environment of Getter, also known as degasser of powder metallurgy, is of
great importance. Depending on the way the vacuum system works, different types of degassing materials
have been developed. The materials of ‘Non-Evaporable Getter’, also known as non-evaporative degasser,
are widely used in the electronic field.

In this study, zirconium, vanadium and iron powders in the range of 60-100 nm are produced by powder
metallurgy method and pressing and temperature values are investigated. The effects of pressing and
sintering temperature changes of the produced getter materials on density, porosity, hardness and
microstructure were investigated. It was determined that the hardness value and density increased and
porosity decreased with the effect of increasing pressing pressure and sintering temperature.

Keywords: Non-Evaporable Getter, Zr-V-Fe, Powder Metallurgy
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1. GIRIS

Gaz giderici malzemelerin kullanimi, baz1 kati maddelerin adsorpsiyon, emilim veya
tikaniklik ile serbest gazlar1 toplayabilme yetenegine dayanmaktadir. Bu etki, egzoz periyodunu
kisaltmak ve yliksek bir vakumu veya asal gaz atmosferinin safligin1 gelistirmek ve korumak igin

elektronik alaninda yaygin olarak kullanilmaktadir.

Gozenekli gaz gidericiler, genellikle bu amag i¢in 1sitilan, tiipiin sicak elektrotlari iizerine
monte edilen tabakalar veya gaz emici metallerin telleridir. Baz1 durumlarda isitma ayr1 bir 1sitma

kaynagi ile gergeklestirilir.

Kaplama gaz gidericileri genellikle, hizmet esnasinda siirekli olarak 200 ve 1.200 °C
arasindaki sicakliklarda muhafaza edilen vakum tiiplerinin elektrotlarina uygulanir. Bu tiir alicilar

genellikle elektrot yiizeyleri iizerinde sinterlenen ugucu olmayan metal tozlarindan olusur.

Buharlasabilen gaz gidericiler de, kimyasal olarak aktif, nispeten ugucu metaller
cogunlukla alkali toprak grubunun metalleri, pompalama isleminin sonunda desteklerini 1sitmak
suretiyle buharlasir. Yogusmadan onceki ve sonraki metal buhari, soy gazin disindaki tim
kalintilarla tek bagina reaksiyona girer ve borunun tiim soguk kisimlar1 tizerinde, 6zellikle de boru
cidarlar1 iizerinde, alici ayna olarak adlandirilir. Bu yiizey, genis alani nedeniyle, tiipiin omrii
boyunca serbest birakilan kimyasal veya fiziksel olarak gazlar1 baglayabilmektedir. Piiskiirtme
mekanizmasina ve gazlarin hareketine bagli olarak malzeme iki gruba ayrilabilir: korozyon tipi ve
¢ozelti tipi. Bu agidan bakildiginda, baryum (Ba), gazlar ve zirkonyum (Zr) tarafindan kimyasal
korozyonun tipik bir 6rnegidir ve bir metaldeki gazlarin bir soliisyonudur. Oksit film, gézenek ve
tutarsizsa korozyon meydana gelir, bu nedenle oksidasyona ugrayacak metalinkinden daha
kiiciikse, genellikle oksidasyonun Oniine gegmez. Bu durumda, cevredeki atmosferden gaz
emilimi kesintisiz devam edebilir, alkali ve alkali toprak metallerin oksitleri metalden daha az

hacme sahiptir.

Uzun zamandan beri neredeyse tiim metallerin (tamamen gazdan arindirildiktan sonra)

yiizeylerindeki gazlari emebilecegi bilinmektedir (Espe, 2016).



2. LITERATUR ARASTIRMASI

Bu boliimde Zr esasli V-Fe alasimlar ve Buharlasmayan Getter iizerine yapilmis calismalar

incelenerek literatiir 6zetleri verilmistir.

Roupcova ve Schneeweiss yaptiklari calismada hidriirlenme ve vakumla dehidrasyon
cevrimlerinden sonra Zr-V-Fe gettter’lerin faz bilesimindeki degisiklikler incelenmistir

(Roupcova and Schneeweiss 2010).

Zhang ve arkadaslar1 Ti — Mo getter’in pompalama oOzelliklerini arastirmak igin, toz
metalurjisi teknolojisi ile agirlikca % Ti-7.5 Mo getter hazirlanmis. Aktivasyon sicakligi, calisma
sicakligt ve havayla pisirme isleminin hidrojen pompalama o6zelliklerine etkisi incelenmis.
Yapilan ¢alismada, oda sicakliginda pompalama 6zelliginin, etkinlestirme sicakliginin 500 C'den
750 °C'ye yiikselmesiyle arttigin1 ve ardindan sicaklik 800 °C'ye yiikseldiginde neredeyse sabit
kaldigin1 ortaya koyulmustur. Calisma sicakligi ne kadar yiiksek olursa, pompalama 6zelligi o
kadar iyi olur, ancak 0zel bir karakteristik olarak, sonuglar getter icin ¢aligma sicakliginin 300
°C'yi ge¢medigini gostermektedir. Ozellikle, firinda pisirilmemis bir getter ile kiyasla, hava ile
pisirme isleminden sonra dikkat ¢eken bir gelisme gosteren getter’in pompalama 6zellikleri de

tartisilip analiz edilmis (Zhang et al. 2009).

ZHOU hong-gou ve arkadaslart Ti-Mo alasimli getterlerde Mo’nun Mikroyapi evrimi,
gozeneklilik ve hidrojen emilim 6zelliklerine etkisini incelemislerdir. Sonuglar, Mo ilavesinin Ti-
Mo alicilarinin ossifikasyon siirecini uzattigini ve dnemli miktarda sinterlenmis gozeneklerle
artigim gdstermektedir. Mo igerigi arttikca, getterlerin gézenekliligi agirlik¢a yaklasik % 7,5°e
maksimum degere ulastiginda, hidrojen emme 6zelligi en maksimum seviyede olur ve sonrasinda
diiser. Oda sicakliginda, getterlerin hidrojen emme 6zelligi, Mo icerigi arttikca kademeli olarak
artar. Ancak, igerigi agirlikca % 2,5’in altina diismeden Once egilim belli olmuyor. Bu
caligmadaki tartigma, farkl aktivasyon kosullari altinda (500-750 °C) getterlerin hidrojen emilim
ozelliklerini i¢eren yukarida belirtilen olaylar hakkinda yapilmistir (Hong-guo et al. 2007).

Ling-Hui Wu ve arkadaslar1, Al alasimi ve CuCrZr alagimi tlizerinde yetistirilen Ti-Zr-V
Buharlagsmayan gaz gidericiler (NEG) filmlerin sentezi {izerine ¢alisma yapmusglar. Calismada, Ti-
Zr-V getter filmlerin davranislarinin ve mikro yapilarinin, alt tabakanin yiizey pirtzliligiinden
etkilenip etkilenmedigi incelenmis. Sonuglar, kullanilan Ti-Zr-V tozlar1 nanokristal yapiya sahip
olduklarini, tane boyutlarinin biiyiikliikleri ile yiizey piiriizliliigliniin dogru orantili oldugu tespit
edilmistir. Ayrica, Ti-Zr-V NEG filmlerinin metalik duruma indirgenmesinin, filmlerde yiizey

kusurlarinin varligindan etkilendigi bulunmus. Yiizey kusurlari, imalat isleminden {iretilen



orijinal substrat {izerinde mikro gozeneklerin, gozeneklerin ve mikro ¢atlaklarin varligindan

kaynaklandig1 tespit edilmistir (Wu et al. 2017).

Chien-Cheng Li ve Arkadaglari, Buharlagsmayan gozenekleri Ti-Zr-V alagimli Getter
filmlerinin hazirlanmasi ve karakterizasyonu iizerine galigma yapmistir. Bu ¢alismada, Silikon
yiizeylerde yliksek gozenekli TiZrV film alicilari, gelis agis1 dc magnetron piiskiirtme yontemiyle
basarili bir sekilde biiyiitiilmiistiir. Gelis a¢is1, normal yiizeye substrat ile hedef i¢cin normal yiizey
arasindaki ag¢1 olarak tamimlanir. Gozenekli TiZrV filmleri iireten ana biriktirme parametreleri,
pliskiirtme gazi Ar basinci ve oda sicakliginda gelis agisidir. Gelis agisi arttik¢a TiZrV filmlerin
gozenekliligi ve ozellikli ylizey alani da artar. Yogun ve goézenekli TiZrV filmlerin 6zellikli
ylizey alani sirastyla 2 m2 / g ve 13 m2 / g'dir. Siitun genisliginin ¢cap1 ve gdzenekli filmin siitun
kristalleri arasindaki mesafeler sirastyla 200 nm ve 50 nm'dir. Yogun TiZrV filmlerin siitun
genigligi yaklagik 100 nm'dir. Gozenekli TiZrV filmleri, yogun TiZrV filmlerinden daha fazla

oksijen emme kabiliyetine sahip oldugu gézlemlenmistir (Li et al. 2006).

Kazuhiko Mase ve Arkadaslari, diisiik maliyetli, yiiksek performansli, tahliye edilemeyen
alict (NEG) pompalari, agirlikca % 70 Zr, agirlikca % 24,6 V ve agirlikca % 5,4 Fe, dis caplart
70, 152 ve 203mm (sirasiyla DN 40 CF, DN 100 CF ve DN 160 CF) cukur flans iceren ticari
Buharlagmayan Getter (NEG) haplar1 kullanilarak yapilmis. Bir tantal 1sitic1 400 ° C'de 30 dakika
aktive edildikten sonra, orifis yontemiyle dl¢iilen bir DN 40 CF NEG pompanin pompalama hizi
47 idi. H2, N2, CO ve CO2 gazlari i¢in —40, 8-6, 24-17 ve 19-15 L / s. DN 100 CF ve DN 160
CF kullanan NEG pompalar1 da gelistirilmistir ve pompalama hizlar1 tahmin edilmistir. Bu NEG
pompalari, VSX kiris hatlarindaki piskiirtme pompalarma elverigli alternatiflerdir. Ciinkii
aktivasyon siiresi disinda hidrokarbon tiretmezler. NEG pompalari ayrica hizlandiricilar, 6n uglar,
son istasyonlar ve diferansiyel pompalama sistemleri i¢in de kullanilabildigi belirtilmistir (Mase

et al. 2016).

Keiji NAITO ve Arkadaslari, Metalik bir Getter ile Oksijenin Inert Gazin Saflastiriimasi
bashigiyla yaptig1 caligmada, Oksijenin inert gazdan metalik alici tarafindan ¢ikarilma orami
siirekli olarak 6l¢iilmiis ve saflagtirma oranimi agiklamak igin seyreltme modeli kullanilmstir.
Oksijenin giderilme orami akis hizi ile artttigi, inert gazda bulunan hidrojen ve su buharinin
oksijen kismi basincini azaltmada ¢ok etkili oldugu bulunmustur. Bir titanyum alici ile oksijenin
ayrilma orani, yaklasik 800 °Cmnin altindaki sicaklikla artarken, yaklasik 800 °C'nin iizerinde
durdugu tespit edilmistir (Naito et al. 1974).

R. K. Sharma yaptig1 ¢alismada, Uzun UHV borularinin, biiyliik boyutlu ylizey ve i¢
yiizeylerinin kaplanmasi i¢in silindirik tipte piiskiirtme DC magnetron bazli piiskiirtme sisteminin
tasarimi ve gelistirilmesi incelenmistir. Bu kapsamda cesitli ii¢lii getter formlar iiretilip testleri

yapilmistir. Yapilan test ve arastirmalar sonucunda, ¢ogu Buharlasmayan Getter (NEG)
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malzemeden, TiVZr alagimi i¢in en diisiik Aktivasyon sicakligi (TA) (160 °C -180 °C) elde
edildi. NEG pompas1 da gelistirildi ve 24 saatlik aktivasyondan sonra 10-12 mbar derecesinde
agir1 yilksek vakum elde edildi. Ayrica kaplanmamig ve kaplanmis ince filmlerin ikincil elektron

verimi (SET) 6l¢timii de rapor edilmistir (R. K. Sharma 2014).

El-Mostafa Bourim ve Arkadaglari, Buharlasmayan gaz giderici (NEG) filmlerin
gelistirilmesi, ortamdaki gazi emme performanslar1 ve karakterizasyonlari hakkinda calisma

yapmuslardir (Bourim, Kim, and Chung 2018).

I. Hsu ve B. Mills yaptiklar1 ¢alismada, SAES sirketi tarafindan buharlasmayan gaz
giderici olarak iiretilmis, St707 modelinin Hidrojen kapasitesi ve emilim oranlarini incelemistir

(Hsu and Mills 2010).

H. Cui ve Arkadaslari, ZrVFe alasimli Getter malzemesinin ylizeyini akimsiz kaplama
yontemiyle Nikel kaplanarak, Nikel ’siz getter’e gore daha yiiksek emme hizi ve Anti — OKksit
ozelligini gelistirmislerdir (Cui et al. 2014).



3. TOoz METALURJISi

Toz Metalurjisi (T/M); tozlarin belirlenen degerlerde harmanlanarak, hassasiyeti yiiksek
kaliplarda, istenilen basing degerlerinde preslenmesi, sicaklik ve atmosfer kontrollii firinlarda

sinterleme yapilmasi ile siireci tamamlanan bir malzeme tiretim yontemidir (Yildirim S. 1999).

Nihai iirlin i¢in ¢ok diisiik tolerans degerleri ile iiretim yapabilme teknolojisi olan T/M,
diger lretim yontemlerinden olduk¢a farkli ve siirekli kendini yenileyen bir teknik olarak
kullanilmaktadir. Bu yontemin baslangi¢ ve ana malzemesi, gesitli yontemlerle 1 mm’den kiigiik
boyutlara ayrilmig toz pargaciklaridir. Kullanilan tozlar sadece metalik olmamakla beraber,
seramik ve polimer gibi farkli fazlarin olusturdugu gruplarda vardir (German, 1984). T/M’nin

kavramsal 3 faz1 Sekil 3.1°de gosterilmistir.

Mikroyap1 Boyut
Kimya Sekil
Siirtiinme ¢ Jretim Yontemi

Presleme Einter

Haddeleme Dévime
Ekstriizyon Sicak Presleme
\
Yogunluk Mukavemet
Siineklik Ietkenlik
Manyetik Mikroyapi

Sekil 3.1. T/M prosesinin kavramsal gosterimi (German, 1984)

3.1. Metal Tozlarinin Uretim Yontemleri

Metal tozlarinin iiretim yontemleri hakkinda bilgi sahibi olmak, gerek nihai iiriin gerekse
de tozlarin ozelliklerini anlamak acisindan biiyliik 6neme sahiptir. Tiim malzemeler toz haline
getirilebilir olsa da, tozlarin {iretimi ve yontem siiregleri malzemenin kendine has ozelliklerine

baglidir. Metal tozlarin iretiminde temel olarak kullanilan 4 ¢esit yontem vardir.

e Kimyasal tepkimelerle toz tiretimi
e Elektroliz Yontemi
e Atomizasyon YoOntemi

e Mekanik Ogiitme ve Mekanik Alasimlama

Uretim siirecleri cogunlukla iki veya ii¢ farkli yontemin bilesimidir.



Temel toz iiretimlerine ek olarak, iiretim sonrasinda uygulanan bir takim ydntemler
bulunmaktadir. Bunlar genellikle ikincil islem olarak bilinir. Kompozit toz iiretimi bunlara

ornektir (Mert CANARAN, 2002)

3.2. Metal Tozlarinin Karistirilmasi

TM’de nihai parca igerisinde ihtiva ettigi elementlerin homojen bir sekilde karigtirilmasi,
preslenmesi ve sinterleme siirecindeki mukavemeti saglamak i¢in bu bilesenlerin karistirilmasi
gerekir (ASM, 1998). Nihai malzemenin performansini arttirmak i¢in; yaglayicilar, baglayicilar,
grafit, islenebilirlik iyilestirici ilaveler katilabilir (Salak, 1995).

3.3. Metal Tozlarin Sekillendirilme Siirecleri

Sekillendirme islemi i¢in en yaygin sekilde kullanilan yontem kalip igerisinde
sikigtirmadir. Uygulanan basing ile beraber; partikiiller 6nce birbiri iizerinden kayip daha sonra
basincin yiikseltilmesiyle birlikte partkiillerin sekil degisimiyle yogunlagmis olurlar. Presleme
sonrast parga istenilen mukavemet ve gozeneklilik degerlerini saglamis olacaktir (Saritas, S.,

Tirker, M., Durlu 2008).

Preslemede pek ¢ok alternatif mevcuttur. Bunlar; kalibin ve tozlarin 1sitilmasi, yumusak ve
sert kaliplarin kullanilmasi, kaliplarin veya tozlarin yaglanmasi ve basing altinda bekleme
siiresinin degistirilmesidir (Saritas, S., Tiirker, M., Durlu 2008). Genellikle Rijit kaliplar, mekanik
ve hidrolik presler kullanilmistir (Newkirk, J.W., Kosher 2004). Sekil 3.2°de tek yonlii presleme

isleminin basamaklar1 sematik olarak goriilmektedir.

besleme \¢!
pabucu

kalhp

doldurma konumu  presleme konumu sikistirma gikarma

Sekil 3.2. Tek yonlii presleme islem basamaklari (Saritas, S., Tiirker, M., Durlu 2008)



3.4. Sinterleme

Sinterleme, presleme sonrasi istenilen sekli verilmis malzemenin mukavemet ve
Ozelliklerinin daha fazla iyilestirilmesi i¢in yapilan 1sitma iglemidir. Sinterleme iglemi, ergime
sicakliginin altinda kati halde birbirine temas eden pargaciklarin hareketleriyle olusur. Bazi
durumlarda sivi faz olugumu goézlemlenebilir. Sekil 3.3. te verilen TEM goriintiisiinde kiiresel

parcaciklarin boyun olusumu izlenmektedir (Saritas, S., Tiirker, M., Durlu 2008).

= 25um

SRR

Sekil 3.3. Kiiresel bronz pargaciklarin sinter sonrast boyun olugumunun TEM goriintiisii (Saritas, S.,
Tiirker, M., Durlu 2008)

Yiizey enerjisi olusturma ve malzemeye enerji verme islemine toz {iretimi denir.
Sinterleme, yiliksek sicaklik altinda pargaciklarin yiizey enerjisinin ve atomlarin yayimniminin
azalmasiyla gerceklesir. Bu yiizey enerjisi sinterleme ile giderilir. Par¢acik boyutu ile birim
hacimdeki yiizey enerjisi ters orantilidir. Bu sebeple, 6zgiil yiiksek alanina sahip kiigiik boyuttaki
pargaciklar daha yiiksek enerjiye sahip olur ve sinterlenme siiresi daha hizlidir. Sinterleme
esnasinda yiizey enerjisinin tamami harcanmaz. Kristal yapili katilarda, parcaciklarin temas ettigi
noktalarda tane sinirlar1 olusmaktadir. Tane sinirlarinda meydana gelen boyun biiylimesinde tane
siir enerjisi artarken, yiizey enerjisini azaltir. Sekil 3.4’te sinterleme sirasinda meydana gelen

farkli atomik hareket paternleri goriilmektedir (Saritas, S., Tiirker, M., Durlu 2008).



Sekil 3.4. Boyun Bolgesinde Gergeklesen Muhtemel Sinterleme Mekanizmalari: 1)Yiizey Difiizyonu, 2)
Buharlasma ve Yogunlasma, 3) Kiitle Difiizyonu, 4) Tane Sinir Difiizyonu (Thiimmler, F.,
Oberacker 1993)

Temelde, sinterleme prosesi iki farkl sekilde incelenebilir;

e Kat1 hal sinterlemesi

e S1v1 faz sinterlemesi

Sivi faz sinterlenmesi, sikistirllmis numunenin igerisinde sivi fazin bulunmasiyla

gergeklesir (Kang 2005).

Kati hal sinterlemesi, ergime sicakligi altinda, atmosfer korumali ortamda gergeklesir.
Islem sonunda; yiizey alaninda azalma, sikistirilmis malzemenin dayanininda artis ve numunede
biiziilme meydana gelir. Uzun siiren sinter prosesinde gozeneklilik diiserken, gdzenek sekilleri

diizgiinlesir (Upadhyaya 2000).



4. MATERYAL VE METOT

Bu boliimde tez ¢alismasinda kullanilan getter malzemelerin tanimi, g¢esitliligi, kullanim

alanlar1 ve yapilan deneysel ¢alismalar irdelenmistir.

4.1. Getter Malzemeler

Gaz giderici de olarak bilinen bu malzemelerin kullamimi, bazi kati maddelerin
adsorpsiyon, emilim veya tikaniklik ile serbest gazlari toplayabilme yetenegine dayanmaktadir.
Sizdirmaz hale getirilmis cihazlarin i¢indeki vakum ortamini gelistirmek ve korumak icin, Getter

malzemeler 6nemli bir rol oynamaktadir.

Getter malzeme, vakum altinda bir kimyasal reaksiyon ile O,, H.O, CO, CO, ve N,
gibi tiim aktif gazlar1 absorblayabilir (Getter material, 2018). Sekil 4.1°de Getter malzemesinin

vakum sistemine uygulama goriintiisii verilmistir.

Silver-colored
metallic deposit

Getter

Above view

Sekil 4.1. Getter Malzemesinin Vakum Sistemine Uygulama Goriintiisii (Getter, 2018)




Tablo 4.1. Getter Malzeme Cesidine Gore Absorbe Edecegi Gaz Tiirii Ve Miktarlar1 (Getter Materials,

2018)
Getter
Getter Malzemeler Gaz Tiirleri Kapasitesi
(Pa-1/mg)
Aliminyum Oksijen (0,) 1.00
Karbon Dioksit (CO,) 0.69
Hidrojen (Hz) 11.5
Baryum Nitrojen (N2) 1.26
Oksijen (O2) 2.00
Magnezyum | Oksijen (O2) | 270
Karbon Dioksit (CO>) 0.29
. . Hidrojen (H.) 6.13
Nadir Diinya Elementleri (Seryum, lantan) Nitrojen (N) 0.43
Oksijen (0O,) 2.80
Hidrojen (H.) 27.00
Titanyum Nitrojen (N2) 0.85
Oksijen (O,) 4.40

Tablo 4.1’de Getter malzemelerde kullanilan malzemenin cinsine gore emebilecegi gaz

tiirii ve miktar1 hakkinda bilgi verilmistir.

4.2. Getter Malzeme Cesitleri

Atmosfer tarafindan kirlenmekten kaginmak igin getter malzemeler vakum sistemine
inaktif bir sekilde sokulmali ve vakum tahliye edildikten sonra aktif hale getirilmelidir. Bu olay

genellikle 1s1 ile yapilir.

Farkli tiirlerde Getter malzemeler kullanilmaktadir.
o Flashed getters

o Non-evaporable getters (NEG)

4.2.1. Flashed Getters

Buharlasabilen gaz giderici malzemeler olarak da bilinen bu yapilar, Montaj sirasinda alici
madde bir rezervuarda inaktif halde tutulur, daha sonra isitilir ve ilk bosaltimdan sonra

genellikle indiiksiyonla 1sitilarak buharlastirilir.

10



Buharlagtirilmig alici, genellikle bir ugucu metal, herhangi bir artik gaz ile aninda
reaksiyona girer, daha sonra ince bir kaplamada tiipiin serin duvarlar tizerinde yogunlasir. Bu,

diisiik giigteki vakum tiiplerinde kullanilan en yaygn tiptir (Espe, 2016).

Sekil 4.2. Flashed Getter Uygulama Goriintiileri (Induction Getter Flash, 2018)

Sekil 4.2°de goriintiilendigi gibi Flashed Getter sistemleri, X-1s1n1 tiipleri, elektronik tiipler,
giines tiipler ve CRT gibi sizdirmaz gesitli cihazlar igin bir ¢oztimdiir (Getter material, 2018).

4.2.2. Non-Evaporable Getters (NEG)

Buharlagsmayan gaz giderici malzemeler olarak da bilinen bu yapilar, gaz molekiillerinin
emerek ya da baglayarak vakumun kurulumu ve korunmasimi saglayan gaz giderici malzeme
cesididir. Cogunlukla gézenekli alagimlar veya Al, Zr, Ti, V ve Fe’nin toz karisgimlaridir. Birgok
vakum sisteminin performansini gelistirmek igin 6nemli araglardir (Non-Evaporable Getter,
2018).
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Gazlar, NEG'lerle 4 ayr sekilde etkilesime girer;

a) H ve Izotoplar: reversibly sekilde depolanmasiyla,

b) CO, CO, O ve N. Kimyasal baglarla irrevesiribly ile ylizeye tutunmasiyla,(Vakum
icerisinde lazerle ve indiiksiyon ile salinabiliyor)

c) H>O, Hidrokarbonlar reversibly ve irreversibly seklinde baglanabiliyor.
Hidrokarbonlarin baglanmasi olduk¢a yavas olur

d) Nadir olan gazlar (Ar, He, Kr, Xe) absorbe edilemez (Bertolini, 2002).

Non-Evaporable Getters malzemeler vakumsuz ortam disinda beklendiginden dolay1
gozenekleri tikali halde durmaktadir. Getter malzememizi kullanabilmemiz i¢in aktif hele
getirmemiz gerekmektedir. Bu siire¢ genellikle 1s1 ile yapilmaktadir. Is1 uygulanmasinin ardindan
Getter malzemenin gozeneklerindeki gazlar disar1 ¢ikarak malzeme kullanima hazir hale
gelecektir. Bu siire¢ vakum sisteminde gerceklesmektedir. Sekil 4.3’de verilmis olan gosterimde
inaktif durumdaki NEG tablet 1s1 yardimu ile aktif durumu gegmekte ve boylece ortamdaki aktif

gazlar1 toplayabilme yetenegi kazanmaktadir.

_ Pasif Katman

151

Vakum
, veva
Inert Gaz

Sekil 4.3. Buharlagmayan Alicilarin Aktivasyon Siireci (Bertolini, 2002)

Yiiksek sicakliklarda buharlagsmadan calisan Getter malzemeler genel olarak 6zel bir

alagimdan olusur.

Yaygin alagimlar, St (Stabil) formunun ismini bir sayi ile takip eder:
e St 707 % 70 zirkonyum ,% 24.6 vanadyum ve demir ile dengelenmis,
e St 787 % 80.8 zirkonyum ,% 14.2 kobalt ve mischmetal ile dengelenmis,

o St 101 % 84 zirkonyum ve % 16 aliiminyumdur (Claudio Boffito, Rho; Alessio Corazza,
como; Stefano Tominetti, Milan n.d.).

(mischmetal; Nadir toprak elementlerinden olusan bir alasimdir. Ayn1 zamanda seryum
mischmetal veya nadir toprak mischmetal denir.)
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ST101

% 84 zirkonyum ve % 16 aliiminyum alagimlarindan olugmustur. Bu malzemelerin ¢aligma
sicakligr 0 °C — 450 °C araligindadir. ST101 malzemesi yiiksek oranlarda CO, CO,, H,O, N ve
O ‘yi absorbe eder. Aktivasyon sicakligi 550 °C — 900 °C arasindadir. (Bertolini 2002).

ST707

% 70 zirkonyum ,% 24.6 vanadyum ve %5.4 Fe Alagimlarindan olusur (Bertolini, 2002).
ST707 Calisma Sicakligi 20 °C. — 100 °C arasindadir. Yiiksek oranlarda CO, CO2, H,O, N2 ve O,
‘yi absorbe eder. St707’ye ait Cesitli formlarda uretilen getter malzemeleri Sekil 4.4’de

gorilintiilenmistir.

Sekil 4.4. St707°ye Ait Cesitli Form Gériintiileri (BERTOLINI, 2002)
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Sekil 4.5. St707’nin Yiizey Kompozisyonu ve Aktivasyon Sicakligin1 Gostermekte (Bertolini 2002)

Sekil 4.5’deki Grafikte, ST707’nin 400 °C. da yiizeyindeki Zr’un artmasiyla birlikte diger

elementlerin yiizeydeki tutumunu gostermektedir.
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ST172

ST707 ve Zr-V-Fe alasimina dayanan sinterlenmis bir yapidir. Sinterlenme amaci; biiyiik
miktarda yiizey alani, yliksek gozenekli ve iyi mekanik mukavemetli yapiya sahip getter tiretmek.

Alasim, yiiksek miktarda emdirilmis gaz tiirii difiizyonu ile karakterize edilir (Bertolini, 2002).
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Sekil 4.6. St 172’ye ait pompalama hiz1 ve adsorbe miktarlar1 verilmistir. (Bertolini 2002)

Sekil 4.6’de St172’ye ait malzemelerin pompalama hiz1 ve adsorbe miktarlar1 verilmistir.
En yiiksek pompalama hizlar1 ve kapasitesi 800 ila 900 °C aktivasyon sicakliklarinda elde edilir.
Bununla birlikte, ST172 400 °C ile 500 °C kadar diisiik bir seviyede aktive edilebilir.

ST175

Titanyum ve Molibden tozlariin karigimina dayanan gozenekli, sinterlenmis bir yapidir
(Bertolini 2002).Sinterleme prosesi, genis ylizey alanlarina, yiiksek gozeneklilige ve iyi mekanik
mukavemete sahip bir getter liretmektir. Bu alasim, adsorbe edilmis gazlarin ST172'den daha
yiiksek difiizyonuna sahiptir. St175 isimli Getter malzemeler, Lambalar, elektronik tiipler, giines
kolektorleri, vakum yalittmli cihazlar, sensérler vb. alanlarda kullamma sahiptir. (Getter

material, 2018).
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4.3. Getter Malzemesi Olarak Kullanilan Metallerin Ozellikleri

Gaz giderici olarak vakum sistemine dahil edilen bazi metallerin; ¢alisma sicakliklari,

kullanim alanlari, avantaj ve dezavantajlar1 hakkinda bilgi verilmistir.

43.1. Tantal

Bazi metaller, kiitle hacminde ¢ozelti ile gazlari, hatta soy gazlari bile tutabilmektedir. Bu
ozellik dikkate alindiginda; tantal, yiiksek giic ileten tiiplerin yapiminda baskin bir rol
oynamaktadir. Yiiksek bir vakumda 1.600 ila 2.000 °C sicaklikta birkag¢ saat siireyle gazdan
arindirildiktan sonra, tantal, kendi hacminin birka¢ yiiz katina kadar olan miktarlarda gazlari
emebilir. Tantal i¢in optimum alma sicakligi, 1000 °C civarindadir. 1,500 °C'nin {izerindeki

sicakliklarda, dontis hareketi tersine ¢evrilir.

Tantal i¢in gerekli olan yiiksek gazdan arindirma sicakligi nedeniyle, sadece molibden veya
tungsten tantal tozu igin bir baz metal olarak kullanilabilir. Tantal, gevreklesme ve bunun sonucu
olarak bu gazin tahrip olmasi nedeniyle asla hidrojenle ateslenmemelidir. Ana dezavantaj1 yiiksek

caligsma sicakligidir (Espe, 2016).

4.3.2. Kolombiyum

Son yillarda, vakum teknigi i¢in kolombiyum gaz giderici tabletler piyasaya siiriilmiistiir.
Bu tabletlerinin yaklasik olarak {ii¢ ila bes milimetre ¢apinda ve bir ila ii¢ milimetre yiiksekliginde
ve oksit barindirmayan kolombiyum metalinden olusur. Kolombiyum icin ¢aligma sicakligi
400'in tizerinde ve 900 °C'den diisiik olmalidir. Kolombiyum tabletlerdeki gaz1 disar1 atmak i¢in
1.650 °C' lik bir sicakliga ihtiyag¢ vardir, ¢iinkii bu sicaklikta tikanmis ve emilen gazlar disar1 atilir
ve kolombiyum oksit ugurulur. 1.650 °C'den daha diisiik bir sicaklik, bu kolombiyum oksitin
¢ikarilmasini gergeklestirmeyecektir (Espe, 2016).

4.3.3. Zirkonyum

Son on yilda genis kullanim alanina giren zirkonyum gaz giderici de 6zelliklere sahiptir. O,
N, CO ve CO; gibi gazlarla ¢ok kararh kati ¢ozeltiler (veya bilesikler) olusturur. Zirkonyum
metali tantalden daha ucuzdur ve daha diisiik ¢alisma sicakliklar1 gerektirir. Zirkonyum kat1 metal
formda (levhalar veya teller) temin edilebilir. Zirkonyum i¢in uygun ¢ikis sicakligi, zirkonyum
metali veya zirkonyum metali veya zirkonyum tozunun uygulandigi baz metalin dogrudan veya

dolayli olarak 1sitilmasiyla elde edilen 1,000 °C ve 1.700 °C arasindadir. Getter malzemesini bu
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sicaklik araliinda 1sitmak igin tavsiye edilmedigi diisiiniildiigiinde, zirkonyum tepeciginin

yiizeyini aktive etmek i¢in minimum 700 °C' lik bir aginma sicakligi diistiniilmelidir.

Zr'deki Hzx'nin oda sicakliginda ¢o6ziiniirliigli, 1 atmosferde kendi hacminin 1.500 katidir.
Emme 300 ila 400 °C' da baslar ve 500 ° C'de tamamlanir. Sicaklik arttikga, metal Hy'i serbest
birakir, ancak 850 °C'de H» alfadan beta Zr' ye gegis sirasinda tekrar alinir. 850 °C'nin {istiinde H»
gelismistir. Sicaklikta azalma ile emilim ve desorpsiyon geri doniisiimliidiir Yiiksek sicakliga 6n
1sitma, daha diisiik sicakliklarda Ho'nin emilmesi i¢in gerekli bir kosuldur. Yiiksek bir sicakliktan
(1.200 °C'nin iizerinde) oda sicakligina hizli gegis sirasinda, biiylik miktarda H hizli bir sekilde

alinir.

Oksijen ve N, Zr'de homojen olarak ¢6ziiliir. Kalin beyaz bir oksit tabakayla kapli bir Zr
cubugu vakumda 1sitildiginda, metalik parlaklik tekrar ortaya ¢ikar. Su buhari 200 ila 250 °C
arasinda temizlenir H'i baglamak i¢in Zr alicisinin bir kisminin islem sirasinda diisiik bir
sicaklikta (yaklagik 400 °C) kalmasina dikkat edilmelidir. 02, N> ve diger gazlari emmek icin
bagka bir par¢a daha yiiksek sicakliklarda (yaklasik 800 °C) olmalidir.

Zirkonyumun bir alici olarak en biiyiilk dezavantaji, hidrojenin emilmesi i¢in optimum
sicakligin, oksijenin, nitrojenin ve karbon oksitlerinin etkili bir sekilde temizlenmesi i¢in ¢ok
diisiik olmasidir. Oncelikle, zirkonyum kapli par¢a 300 °C'yi asan bir sicaklikta calisacaksa,
hidrojeni absorbe etmek i¢in ek bir diisiik sicaklikli Zr-alict veya baryum veya baryum-
magnezyum tipi bir alic1 eklenmelidir. Bu 6énlemin gerekli olup olmadigi, tiip ve iginde bulunan
su buhari veya saf hidrojen miktarina baghdir (Espe, 2016). Tablo 4.2’de zirkonyum tozlarinin

sicaklik miktarina gore absorbe edebilecegi gaz miktar1 ve ¢esitlerini hakkinda bilgi verilmistir.

Tablo 4.2. Zirkonyum tozlarinin gaz tiirii ve absorbe edecegi miktarlar. (Espe, 2016)

Gaz Absorbe (cu om X mm
Gaz Sicaklik °C Hg per mg Zx)
O 25 0.38
400 1.99
N» 500 0.11-1.0
800 1.46
co 26 0
500 0.43
800 3.65
COx 25 0
500 0.57
800 3.04
Ha 25 0.09
350 13.33

16



4.3.4. Toryum

II. Diinya Savasi sirasinda, toryum, toryum alagimlari ve bunlarin diger gaz giderici
malzemelerle karigimlari, vakum tiiplerinde kullanilmak iizere Almanya'da gelistirilmistir.
Toryum metali, Ca ile ThO2'nin indirgenmesiyle iiretilir. Toz haline getirilmis Th, ¢ok

piroforiktir; sadece siirtinme ile yanicidir (Espe, 2016).

4.3.5. Titanyum

Titanyum, gozenekli ya da kaplama gaz giderici malzemelerde kullanilmaktadir. Su anda

titanyum levha, emilen gaz birimi basina zirkonyumdan daha pahalidir (Espe, 2016).

4.3.6. Aliiminyum

Saf halindeki aliiminyum, 6zellikle buhar basinci ¢ok diisiik oldugu i¢in, bir buharlasabilen
gaz giderici olarak kullanilmaz. Sadece 1,300 °C iizerinde yeterince buharlasir, ki bu Ni gibi

geleneksel baz metaller i¢in ¢ok yiiksektir (Espe, 2016).

4.3.7. Magnezyum

Saf magnezyum, uygun formda kullanilabilirlik gibi bir alici malzeme i¢in ¢ok sayida arzu
edilir 6zelliklere sahiptir ve 500 °C civarinda uygun sicakliklarda vakum altinda nispeten stabil
ve uguculuktadir. Ne yazik ki, magnezyumun absorbe giicii yiiksek degildir, ¢iinkii ¢ogu gaz
sadece fiziksel olarak emilir. Sonu¢ olarak, magnezyum kendi basma yiiksek vakumlu tiiplerde

kullanilmamaktadir (Espe, 2016).

4.3.8. Baryum

Baryum, ¢ogu buharlasabilen gaz gidericinin aktif bileseni olarak kullanilabilmektedir.,
Aliiminyum, magnezyum, tantal, toryum, stronsiyum veya kalsiyum ile kombinasyon halinde
bulunmaktadir. Saf baryumun buharlasabilen gaz gidericileri, korumasiz baryumun oda
sicakliginda oksijen veya su buhari ile reaksiyona girerek inaktif hale gelmesi dezavantajina

sahiptir (Espe, 2016).

4.3.9. Fosfor

Fosfor, nispeten yiiksek bir buhar basincina sahiptir. Bu nedenle radyo iletme, x-1s1n1 veya
diger yiiksek vakumlu bosaltma tiiplerinde kullanilmaz. Ucuz ve kullanimi kolay, 6zellikle 90 ila
250 volt gerilimle 60 watt'in altindaki tiplerde, yiikksek vakumlu ve gazli lambalar igin kullanilir
(Espe, 2016).
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4.4. Deneysel Calismalar

Bu calismada, ZrVFe alagiminin toz metaliirjisi yontemiyle gozenekli yapida iiretimi
amaclanmistir. Bu amagla hazirlanan zirkonyum, vanadyum ve demir tozlar1 kuru karistirilmis ve
karigtirma sonrast preslenip sinterlenmistir. Sinterleme sonrast numunelerin, optik goriintiileri
alinmis, yogunluk ve sertlik analizleri yapilmigtir. Sekil 4.7°de deneysel ¢alismalarin detaylari

akis semasi halinde verilmistir.

Zr Tozu —V Tozu — Fe Tozu

v

KARISTIRMA
1 Saat

v

PRESLEME
415-452-490-527 - 565 MPa

v
SINTERLEME

1250 °C—1300 °C— 1350 °C— 1400 °C
Argon Atmosferi

i / \ T

Yogunluk Analizi Makro Sertlik Analizi Optik Mikroskop Analizi SEM - EDS Analizi

Sekil 4.7. Deneysel calismalarin akig semasi

4.4.1. Cahsmada Kullamlan Metal Tozlar:

Bu calismada, kullanilan metal tozlar1 Firat Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri
(FUBAP) biriminde yapilan TEKF.19.04 nolu proje kapsaminda firmalardan temin

edilmistir. Temin edilen toz 6zellikleri tablo 4.3‘de gosterilmistir.

Tablo 4.3. Metal toz tane biiyiikliikleri

Calismalarda Kullanilan Metal Tozlarimin Tane Biiyiikliikleri (nm)

Zirkonyum Vanadyum Demir

78 50 90-100
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4.4.2. Numunelerin Uretim Asamalar

Numunelerin detayli tiretim parametreleri tablo 4.4°de verilmistir.

Tablo 4.4. Uretim Parametreleri

No Sinterleme Sinterleme Presleme Zr \Y Fe

Sicakhigi Siiresi (DK) Basinci (%) (%) (%)
(9] (MPa)

1 1400 60 415 70 24,6 54
(5 °C/dk)

2 1400 60 452 70 24,6 54
(5 °C/dk)

3 1400 60 490 70 24,6 54
(5 °C/dk)

4 1400 60 527 70 24,6 54
(5 °C/dk)

5 1400 60 565 70 24,6 54
(5 °C/dk)

6 1250 60 415 70 24,6 54
(5 °C/dk)

7 1300 60 415 70 24,6 54
(5 °C/dk)

8 1350 60 415 70 24,6 54
(5 °C/dk)

9 1400 60 415 70 24,6 54
(5 °C/dk)

4.4.3. Metal Tozlarinin Boyut ve Oranlarinin Belirlenmesi

Literatiir taramasi sonucu hedeflenen toz oranlart ve boyutlar1 yukaridaki tablolarda

detayli verilmistir. (Tablo 4.3 ve Tablo 4.4)

4.4.4. Metal Tozlarimin Karistirilmasi

Hedeflenen oranlarda hazirlanan tozlar (Tablo 4.3), asagidaki karistirma geometrilerinden
(Sekil 4.8) ¢ift koni tasarimi Ornek alinarak yapilan karistirma kabinda 2 saat boyunca
karigtirildi. Bu islemin homojen bir sekilde gerceklesebilmesi i¢in karigtirma kabinin igerisine

seramik bilyeler birakildi. Sekil 4.8’da tozlarin karistirma sekilleri hakkinda bilgiler verilmistir.
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% b) i S
c) ; d) I
Sekil 4.8. Karistirici geometrileri a)silindirik, b)doner kiip, ¢) ¢ift koni, d) V tipi (German, 1984)

4.45. Metal Toz Karisimlarinin Preslenmesi

Belirlenen hedeflerde karisimlari tamamlanan tozlar, 13 mm g¢apli silindirik kalip igerisine
birakilan tozlar, 15 ton kapasiteli Specac marka hidrolik preste (Sekil 4.9) oda sicakliginda,
sirasiyla; 415, 452, 490, 527 ve 565 MPa eksenel basing degerlerinde preslenerek kompakt

yapilar tiretilmistir.

Sekil 4.9. Specac hidrolik pres

4.4.6. Preslenmis Kompakt Yapilarin Sinterleme Calismalari

Preslenmis kompakt yapilar Nevola™ marka firinda (Sekil 4.10) 1250 °C - 1400 °C
sicaklik araligindaki degerlere 5°C/dk. hiz ile ¢ikarak maksimum sicaklikta 60 dakika bekleme ile
sinterleme islemi tamamlanmistir. Sogutma islemi oda sicakliginda serbest olarak ayarlanmistir.
Firin atmosferi sinterleme siiresi boyunca 1sitma ve sogutma islemlerinde 1 bar Argon gaz ile

koruma altina alinmustir.
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Sekil 4.10. Nevola ™ marka atmosfer kontrollii firin

4.4.7. Mikroyap: incelemeleri

Metalografik incelemeler i¢cin numune yiizeyleri sirasiyla 60, 120, 240, 600, 800, 1200,
2500 mesh’lik zimparalar kullanilarak temizleme islemi yapildiktan sonra 3 um’lik elmas pasta
ile parlatma islemi tamamlanmstir. Mikroyap: incelemelerinde; Firat Universitesi, Teknoloji
Fakiiltesi, Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii’ndeki Nikon Eclpse MA 100 marka optik
mikroskobu kullanilirken, Goriintii almak igin Nikon MA/200 marka optik mikroskobundan

yararlanilmustir.

4.4.8. SEM-EDS incelemeleri

Mikro yap1 incelemeleri igin hazirlanan numune yiizeyleri hazirlanan 90 ml HNO3; + 10
ml HF c¢ozeltisine daldirilarak daglama islemi yapilmistir. Daglanan numuneler, Munzur

Universitesindeki SEM-EDS cihazi ile goriintiileri alinnugtir.

21



4.4.9. Sertlik Olgiimleri

Numunelerin makro sertlik dlciimleri sekil 4.11°de verilen Firat Universitesi, Organize
Sanayi Bolgesi Meslek Yiiksek Okulu laboratuvart ve Munzur Universitesi Laboratuvarinda
bulunan sertlik 6lgme cihazlartyla yapildi. Sertlik Olgiimlerinde Brinell (HB) sertlik ydntemi
kullanilmastir.

Sekil 4.11. Bulut Makina ™ (Firat Universitesi) - Emcotest durajet marka sertlik 5lgme cihazlar:

4.4.10. Yogunluk Ol¢iimii ve Porozite Hesabi

Yogunluk 6lgtim islemleri, 1/1000 hassasligindaki ‘““AND / GR 200’ marka toz tartim
cihazinda (Sekil 4.12) yapildi. Uretilen numunelerin genel gozeneklilik oranmi esitlik (4.1) ve

porozite miktar esitlik (4.2) yardimiyla hesaplanmistir.

Sekil 4.12. AND / GR 200 marka hassas terazi
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Yogunluk miktar1 i¢in arsiment prensibinden yararlanilmistir. Porozite miktarmin Sl¢imii
i¢in, gorlinlir yogunlugun teorik yogunluga oranlanmasi kullanilir. Bu islemler i¢in kullanilan

denklemler su sekildedir:

A

P=a®

x(Po—d)+d (4.1)

Burada,

P = Numunenin Yogunlugu [g/cm?]
A = Numunenin Havadaki Agirligi [g]
B = Numunenin Su igerisindeki Agirligi [g]
Po = Suyun Yogunlugu [g/cm®]
d = Havamn Yogunlugu [g/cm?]

_d

% ¢ :(1 =

)x100 4.2)
Burada,

% & = Porozite orani,

d = Numunenin arsimet prensibiyle hesaplanan yogunlugu,

do = Teorik yogunluk
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5. BULGULAR VE TARTISMA

Bu boliimde, deneysel calismalarint yapmis oldugumuz Getter malzemelerin mikroyap1

goriintiileri, SEM-EDS analizi, sertlik ve yogunluk 6l¢iimleri irdelenmistir.

5.1. Mikroyapi Sonuclar:

Sekil 5.1. 1 numarali (1400 °C, 415 MPa) numunenin optik mikroskop goriintiileri (x100)

Sekil 5.1.’de optik goriintiisii incelenen numunede, presleme basincinin gézenek miktarina
etkisi incelenmistir. Diisiik presleme basincindan dolay1 gozenekli bir yapi tespit edilmistir.

Yapida 1400 °C sinterleme sicakliginin etkisiyle oksit olusumu goriilmektedir.

Sekil 5.2. 2 numarali (1400 °C, 452 MPa) numunenin optik mikroskop goriintiileri (x100)

Sekil 5.2.’de optik goriintiisii incelenen numunede, presleme basincinin gézenek miktarina
etkisi incelenmistir. Presleme basincinin 415 MPa seviyesinden 452 MPa seviyesine artmasiyla
gozeneklilik miktarindan azalma tespit edilmistir. Buna bagli olarak numunede yogunluk artisi
goriintiilenmektedir. Sinterleme sicakliginin etkisiyle oksit olusumu 2 numarali numunede de

mevcuttur.



Sekil 5.3. 3 numarali (1400 °C, 490 MPa) numunenin optik mikroskop goriintiileri (x100)

Sekil 5.3.’de optik goriintiisli incelenen numunede, presleme basincinin gézenek miktarina
etkisi incelenmistir. Presleme basmcinin artmasiyla tanelerin birbirlerine yakinlagsmalar
goriintiilenmistir. Tanelerin yakinlasmasina bagl olarak gozenek miktarinda azalma tespit

edilmistir.

Sekil 5.4. 4 numarali (1400 °C, 527 MPa) numunenin optik mikroskop goriintiileri (x100)

Sekil 5.4.’de optik goriintiisii incelenen numunede, presleme basincinin gézenek miktarina
etkisi incelenmistir. Presleme basincinin 527 MPa seviyesine c¢ikarilmasiyla tanelerde
kiiresellesme ve boyun olusumlari tespit edilmistir. Boyun olusumunun malzemede gézenek

miktarini diistirdiigii ayn1 zamanda yogunluk ve sertlik degerlerini arttirdigi gézlemlenmistir.
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Sekil 5.5. 5 numarali (1400 °C, 565 MPa) numunenin optik mikroskop goriintiileri (x100)

Sekil 5.5.’de optik goriintiisii incelenen numunede, presleme basincinin gézenek miktarina etkisi
incelenmistir. Yaptigimiz c¢alismada, Presleme basincinin en yiiksek degerde 565 MPa
seviyesinde oldugu numunede, tanelerde basincin etkisiyle kiiresellesme ve gézenek miktarinda
diisiis goriintiilenmektedir. Yapilan makro sertlik ve Arsimet yogunluk Sl¢iimleri bu sonuglari

desteklemektedir.

Sekil 5.6. 6 numarali (1250 °C, 415 MPa) numunenin optik mikroskop goriintiileri (x100)

Sekil 5.6.da optik goriintiisii incelenen numunede, sinterleme sicakliginin goézenek
miktarina etkisi incelenmistir. Oksit olusumu devam etmekte ve sekil 5.6’da koyu renkle

goriintiilenmektedir.
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Sekil 5.7. 7 numarali (1300 °C, 415 MPa) numunenin optik mikroskop goriintiileri (x100)

Sekil 5.7.’de optik goriintiisii incelenen numunede, sinterleme sicakliginin gozenek
miktarina etkisi incelenmistir. 6 numarali (1250 °C) numuneye kiyasla gézenek miktarinda artig

goriintiilenmistir.

Sekil 5.8. 8 numaral1 (1350 °C, 415 MPa) numunenin optik mikroskop goriintiileri (x100)

Sekil 5.8.’de optik goriintiisii incelenen numunede, sinterleme sicakliginin gézenek
miktaria etkisi incelenmistir. 7 numarali (1300 °C) numuneye kiyasla gézenek miktarinda diistlis
gozlemlenmigtir. Sekil 5.7 incelendiginde taneler arasinda boyun olusumu basladigi

gbzlemlenmistir.
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Sekil 5.9. 9 numarali (1400 °C, 415 MPa) numunenin optik mikroskop goriintiileri (x100)

Sekil 5.9.°da optik goriintiisii incelenen numunede, sinterleme sicakliginin gozenek
miktarina etkisi incelenmistir. Taneler sinterleme sicakliginin etkisiyle kiiresellesmeye basladigi
gozlemlenmistir. Sicaklik artigi, numunenin sertlik ve yogunluguna olumlu katki saglarken, gaz

absorbe edebilme yetenegini olumsuz yonde etkilemektedir.

5.2. SEM - EDS Sonuglari

2 b
W 5 3
r 1111 1r1rririIri

MUNZUR UNI 20.0kV 10.7mm x600.SE 50.0pm

Sekil 5.10. 1 numaral (1400 °C, 415 MPa) humunenin SEM goriintiisii
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Sekil 5.11. 1 numaral (1400 °C, 415 MPa) numunenin EDS analizi

Sekil 5.10°da SEM goriintiisii alinan numunelerin gdzenek karakteristigi ve toz dagilimlar
tespit edilmeye calisilmistir. 1400 °C Sinterleme sicakligindan dolay1 gézeneklerde kiiresellesme
ve kiiglilme tespit edilmistir. SEM fotografi incelendiginde 1 numarali noktadaki yapi Zr, 2
numarali noktadaki yap1 V icermektedir.

Sekil 5.11°de SEM goriintiisii alinan numunenin EDS analizi ¢gikarilmistir. Alinan analizde

C miktarmin yiiksek oldugu ve gozeneklere epoksi malzemesinin niifus ettigi goriintiilenmistir.

Sekil 5.12. EDS analizlerinde toz tanelerinin dagilimi goriintiilenmistir. Analizlerde tespit
edilen Karbon elementinin ylizeyde tespit edilmesi, soguk bakalite alinma islemi sirasinda
epoksinin gozeneklere niifus etmesinden kaynaklanmaktadir. Bu durum goriintii alinma ve

inceleme sirasinda olumsuz sonuglar ortaya ¢ikarmaktadir.
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Sekil 5.12. 1 numarali (1400 °C, 415 MPa) numunenin toz dagilimi



MUNZUR UNI 20.0kV 10.3mm x600 SE 50.0pm

Sekil 5.13. 2 numarali (1400 °C, 452 MPa) numunenin SEM goriintiisii

W Map Sum Spectrum
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Sekil 5.14. 2 numarali (1400 °C, 452 MPa) numunenin EDS analizi

Sekil 5.13 ve Sekil 5.14’de SEM-EDS analizi alinan 2 numarali numunenin gozenek
karakteristigi ve toz dagilimlar tespit edilmeye calisilmistir. SEM fotografi incelendiginde, 1400
°C Sinterleme sicaklig1 ve 452 MPa presleme degerinden dolay1 gézeneklerde kiiresellesme tespit
edilmistir. 1 numarali noktadaki yap1 Zr, 2 numarali noktadaki yap1 V yapisina sahip oldugu ve 3

numarali noktada Fe tozunun yogunlastigi Sekil 5.15 de detayli gbziikmektedir.
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Sekil 5.15. 2 numarali (1400 °C, 452 MPa) numunenin toz dagilimi

Sekil 5.15’de goriintiilenen analizlerde tespit edilen Zr ve V tozlarinin homojen
dagilmasi, tozlarin karigtirilma siirecinin olumlu gectiginin gostergesi olarak degerlendirilebilir.
EDS fotograflar1 incelendiginde, Fe tozlar1 V tozlarinin oldugu bdlgelerde yogunlagsmasi

goriintiilenmistir.
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MUNZUR UNI 20.0kV 11.7mm x600 SE 50.0pm

Sekil 5.16. 3 numarali (1400 °C, 490 MPa) numunenin SEM goriintiisii

. Map Sum Spectrum
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Sekil 5.17. 3 numarali (1400 °C, 490 MPa) numunenin EDS analizi

Sekil 5.17°de SEM goriintiisii alinan 3 numarali numune iizerinde bulunan 1,2 ve 3
numarali noktalar sirasiyla Zr, V ve Fe olmak tlzere dagilmuslardir. Sekil 5.17°de SEM
goriintiisiiniin EDS analizi verilmistir. Presleme basincinin (490 MPa) etkisiyle Zr tanelerinde

bozulma ve birbirlerine yakinlastig1 gdzlemlenmistir.
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Sekil 5.18. 3 numarali (1400 °C, 490 MPa) numunenin toz dagilim1

Sekil 5.18 ‘de EDS analizleri incelendiginde Zr tanelerinin presleme basincinin etkisiyle
yakinlagtigi, V tanelerinin kii¢iildiigii gorintiilenmektedir. EDS fotograflart incelendiginde, Fe

tozlar V tozlarinin bulundugu bélgelerde yogunlasmaya devam etmektedir.
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Sekil 5.19. 4 numarali (1400 °C, 527 MPa) numunenin SEM goriintiist

B Map Sum Spectrum

Zr

2 4 : 10

Sekil 5.20. 4 numarali (1400 °C, 527 MPa) numunenin EDS analizi

Sekil 5.19°da SEM goériintiisii incelenen 4 numarali numune {izerinde bulunan 1 ve 2
numarali noktalar sirasiyla Zr ve V olmak {izere dagilmislardir. 3 numarali nokta ise Fe tozlarinin
yogunlastig1 bolgedir. Sekil 5.20°de verilen EDS analizinde SEM goriintiisiindeki alanin
cogunlugunu Zr taneleri olusturmaktadir. Presleme basincinin (527 MPa) etkisiyle Zr

tanelerinde bozulma artarak devam ederken taneler birbirlerine yakinlastig1 goriilmektedir.
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Sekil 5.21. 4 numarali (1400 °C, 527 MPa) numunenin toz dagilimi

Sekil 5.21’de goriintiilenen EDS analizlerinde tozlarim dagilimi hakkinda bilgiler

verilmistir.
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MUNZUR UNI 20.0kV 9.6mm x600 SE

Sekil 5.22. 5 numarali (1400 °C, 565 MPa) humunenin SEM goriintiisii
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Sekil 5.23. 5 numarali (1400 °C, 565 MPa) numunenin EDS analizi

5 numarali numunenin SEM goriintiisii Sekil 5.22.’de verilmistir. Bu tez ¢alismasinda en
yiiksek presleme degeri olan 565 MPa bu malzeme iizerinde uygulanmis, sicaklik 1400 °C’de
sabit tutulmustur. Artan presleme degeri ve yliksek sicaklik etkisiyle Zr tanelerinde yakinlagsma
meydana gelmistir. Bununla birlikte Zr tanelerinde sekil degisikligi ve porozite kaybi
goriilmektedir. Sekil 5.23°de verilen EDS analizinde yapiin %45.1°1 Zr, %20.1°1 V ve %2.5’i Fe

oldugu goriintiilenmektedir.
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Sekil 5.24. 5 numarali (1400 °C, 565 MPa) numunenin toz dagilimi

Sekil 5.24’te goriintiilenen analizlerde tespit edilen Zr ve V tozlarinin homojen dagilmasi,
tozlarin karistirllma siirecinin olumlu gegtiginin gostergesi olarak degerlendirilebilir. Epoksi
malzemesinin gozeneklere niifus etmesinden kaynakli C elementi analizlerde goriintiilenmistir. Fe

tozlar1 V tozlarinin oldugun bolgelerde yogunlagsmaya devam etmektedir.
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MUNZUR UNI 20.0kV 10.6mm x600 SE 50.0pm

Sekil 5.25. 6 numarali (1250 °C, 415 MPa) humunenin SEM goriintiisii

M Spectrum 1
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Sekil 5.26. 6 numarali (1250 °C, 415 MPa) numunenin EDS analizi

6 numarali numunenin SEM goriintiisti Sekil 5.25°de verilmistir. 1 ve 2 numarali noktalar
sirasiyla Zr ve V tanelerinin yogunlastigi bolgeleri gostermektedir. Sekil 5.26°da verilen EDS
analizinde bu yogunlagma goriintiilenmektedir. Presleme basincinin ve sinterleme sicakliginin en
diisiik degerde olan numunenin, presleme basinct 415 MPa degerinde iken sinterleme sicakligi
1250 °C ‘de sabit tutulmustur. Alinan goriintiilerde, gézenek miktarindaki artis 1, 2, 3, 4 ve 5
numarali numunelere kiyasla daha fazla oldugu gozlemlenmektedir. Malzemenin gaz absorbe
etme miktar1 gozenek miktart ve boyutu ile dogru orantili oldugundan dolayr bu numunede

yiiksek performans beklenmektedir.
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Sekil 5.27. 6 numarali (1250 °C, 415 MPa) numunenin toz dagilimi

Sekil 5.27°de incelenen EDS analizinde Zr ve V tanelerinin yapiya homojen bir sekilde
dagild1 gorintiilenmistir. Diger numunelerde oldugu gibi Fe tanelerinin biiylik ¢ogunlugu
homojen olarak dagilim gosterse de bazi bolgelerde yogunlagmalarin oldugu gozlemlenmistir. C
elementinin alinan goriintliide fazla goriintiilenmesinin nedeni, epoksi malzemesinin gézeneklerin

tamamina niifus etmesinden kaynaklanmaktadir.
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MUNZUR UNI 20.0kV 10.7mm x600 SE 50.0pm

Sekil 5.28. 7 numarali (1300 °C, 415 MPa) numunenin SEM goriintiisii

1300 °C’de sinterleme islemi yapilan numunemizin SEM goriintiisiic Sekil 5.28°de
verilmistir. 6 ve 7 numarali numunelerdeki bosluk miktar ve sekilleri benzerlerlik gostermektedir.
Gozenek boyutlar1 ve sayisi bakimindan diger numunelere oranla daha zengin bir yapiya sahip
olduklar1 yorumlanabilir. Sekil 5.29°da verilen SEM fotografinda EDS analizleri alinan noktalar

gosterilmistir.

Electron Image 2
- S

Sekil 5.29. 7 numarali (1300 °C, 415 MPa) numunenin EDS analizi
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Sekil 5.30. 5 numarali noktanin EDS analizi

Sekil 5.30’da goriintillenen 5 numarali noktanin EDS analizinde; %55,79 V, %9 Zr,
%33,91 O ve %1,30 Fe bulunmaktadir.
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Sekil 5.31. 6 numarali noktanin EDS analizi

Sekil 5.31°de goriintiilenen 6 numarali noktanin EDS analizinde; %68,92 Zr, %30,25 O,
200,50 V ve %0,33 Fe bulunmaktadir.
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Sekil 7.32. 7 numarali noktanin EDS analizi

Sekil 5.32°de goriintiilenen 7 numarali noktanin EDS analizinde; %71,57 Zr, %27,51 O,
%0,61 V ve %0,32 Fe bulunmaktadir.

B Spectrum 8
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Sekil 5.33. 8 numarali noktanin EDS analizi

Sekil 5.33°de goriintiilenen 8 numarali noktanin EDS analizinde; %97,55 C, %1,5 Zr ve
%0,96 V bulunmaktadir.
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Sekil 5.34. 8 numarali (1350 °C, 415 MPa) numunenin SEM goriintiisii

1350 °C’de sinterleme islemi yapilan numunemizin SEM goriintiisii Sekil 5.34° de
verilmistir. Taneler arasinda boyun verme islemi goriintiilenmistir. Boyun olusumundan dolay1

malzemede sertlik degerinde artig1 g6zlemlenebilir.

Electron Image 6

Sekil 5.35. 8 numarali (1350 °C, 415 MPa) numunenin SEM goriintiisii

Sekil 5.35 ‘de goriintiilenen 1 ve 2 numarali yapilar sirasiyla Zr ve V “a aittir. Fe ile birlikte
tiim yapilar homojen bir sekilde malzeme igerisinde yayilmasi saglanmistir. Sekil 5.36’da detayli

olarak goriintiilenmektedir.
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Sekil 5.36. 8 numarali (1350 °C, 415 MPa) numunenin toz dagilimi

Sekil 5.36’da verilen EDS analizlerinde, tozlarin dagilimlari incelenmistir. Zr ve V
tanelerinin boyun verdigi ve Fe tozlarinin V tozlarinin oldugu bdlgelerde yogunlagtig

goriintiilenmistir.
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MUNZUR UNI 26.0kV 10.9mm x600 SE 50.0pm

Sekil 5.37. 9 numarali (1400 °C, 415 MPa) numunenin SEM gériintiisii

1400 °C’de sinterleme islemi yapilan numunemizin SEM goriintiisiic Sekil 5.37° de
verilmigtir. Taneler sicaklifin etkisiyle kiiresellesmeye basladigi goriintiilenmistir. Boyun

olusumunun ve porozite miktarinin 8 numarali numuneye gére daha az oldugu goziikmektedir.

Sekil 5.38. 9 numarali (1400 °C, 415 MPa) numunenin EDS analizi

Sekil 5.38’de 1400 °C sicaklikta 415 MPa basing altinda preslenen numunenin EDS analizi

verilmistir. Alinan analizde Zr ve V tanelerinin yapi icerisinde yogunlastigi goriintiilenmistir.

46



O Kol CKal_2

50pm

Sekil 5.39. 9 numarali (1400 °C, 415 MPa) numunenin toz dagilimi

Sekil 5.39°da verilen EDS analizinde tozlarin dagilimi incelenmistir. Zr ve V tanelerinin
yap1 igerisinde homojen dagildig gorlintiilenmistir. Fe tozlar1 yapi igerisinde V tanelerinin oldugu

bolgede yogunlastigi dikkat cekmektedir.
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5.3.  Numunelerin Yogunluk ve Porozite Sonuglari

Presleme Basinci (MPa) Porozite
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Sekil 5.40. Presleme basincinin poroziteye olan etki grafigi

Sekil 5.40°da verilen grafikte, degisken degerlerdeki presleme basincinin poroziteye olan
etkisi incelenmistir. Presleme basincinin artmasiyla ve sinterleme sicakliginin da etkisiyle Zr
tanelerinin boyun verme olusumlarinin basladigi mikroyap1 incelemelerinde goriintiilenmistir.
Buna bagli olarak yapida gézenek kaybi meydana gelmektedir. Gozeneklilik getter malzemeler
icin performans agisindan 6nemli bir faktér oldugundan dolay1 sekildeki grafikte istenilen
poroziteye 415 MPa presleme degeri ile ulagilmistir. Tablo 5.1°de uygulanan basing miktarina

gore ortaya ¢ikan porozite miktar1 verilmigtir.

Tablo 5.1. Presleme Basing miktarina gore ortaya ¢gikan porozite miktari

Basing (MPa) Porozite (%)
415 44,38
452 39,83
490 40,18
527 41,04
565 40,37
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Tablo 5.2. Presleme Basing miktarina gore ortaya ¢ikan yogunluk miktar

Basing (MPa) Yogunluk (Gr) Teorik Yogunluk (Gr)
415 3,63
452 3,92
490 3,90 6,52
527 3,84
565 3,89

Tablo 5.2°de numunenin teorik yogunlugu ve uygulanan basing miktarina oranla ortaya

cikan yogunluk miktarlar1 verilmistir.

Presleme Basinci (MPa) - Yogunluk
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Sekil 5.41. Presleme basincinin yogunluga olan etki grafigi

Sekil 5.41°de verilen grafikte, degisken degerlerdeki presleme basincinin yogunluga olan
etkisi incelenmistir. Sekilde grafikte yogunluk degeri, Sekil 5.40 ‘daki porozite grafigi ile
birbirini desteklemektedir. Presleme basincinin artigina bagli olarak numunedeki yogunluk

degerininde arttig1 goriintiilenmistir.
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SICAKLIK (°C)

Sekil 5.42°de verilen grafikte, degisken degerlerdeki sinterleme sicakliginin poroziteye

Sinterleme Sicakhigi (°C) - Porozite
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Sekil 5.42. Sinterleme Sicakliginin poroziteye olan etki grafigi

diistise gegmistir. Tablo 5.3’de sicaklikligin poroziteye olan etki degerleri verilmistir.

Tablo 5.3. Sicaklik miktarina gére ortaya ¢ikan porozite miktari

POROZITE (%)

Sicaklik (°C) Porozite (%)
1250 42,09
1300 43,77
1350 43,17
1400 42,09

50

olan etkisi incelenmistir. Sekildeki grafikte, 1250 °C ve 1300 °C sinterleme sicakliklarinda
malzemede porozite artig1 gozlemlenmistir. 8 numarali (1350 °C) numunede porozite diismesinin
sebebi, sicakligin etkisiyle Zr taneleri arasinda boyun olusumu goriintiilenmistir. Taneler arasi bu

etkilesim gozenek miktarinda diisiiklige sebep olurken bu sicaklikla beraber porozite miktari
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Sekil 5.43°de verilen grafikte, degisken degerlerdeki sinterleme sicakliginin yogunluga
olan etkisi incelenmistir. Sekildeki grafikte ilk olarak 1250 °C ve 1300 °C sinterleme
sicakliklarinda arasindaki yogunluk miktarindaki diistis dikkat ¢cekmektedir. Porozite miktarindaki
artis yogunluk grafigine yansimaktadir. 1300 °C sinterleme sicakligi sonrasida malzemedeki

yogunluk artigi, Zr tanelerinin birbirine yaklasmasi, boyun olusumu ve V tanelerinin

Sinterleme Sicakligi (°C) - Yogunluk

Eksen Basligi
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Sekil 5.43. Sicakligin yogunluga olan etki grafigi

kiigiilmesinden kaynaklamaktadir.
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5.4. Makro Sertlik Analizi Sonuclar:

Presleme Basinci (MPa) - Makro Sertlik (HB)
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Sekil 5.44. Presleme basincinin sertlige olan etki grafigi

Sekil 5.44°de verilen grafikte, degisken degerlerdeki presleme basincinin, makro sertlige
olan etkisi incelenmektedir. Presleme basincindaki deger artis ile birlikte sertlik egrisinde lineer
bir artis gézlemlenmektedir. Taneler aras1 boyun olusumlar1 bu grafigi desteklemektedir. Tablo
5.4’de presleme basing miktarina gore ortaya g¢ikan makro sertlik ve yogunluk miktarlart

verilmistir.

Tablo 5.4. Presleme Basing miktarina gore ortaya ¢ikan sertlik miktari

Basing (MPa) Makro Sertlik Yogunluk (Gr) Teorik Yogunluk Sicaklik (°C)

(HB) (Gn)
415 35 3,63
452 36 3,92
490 38 3,90 6,52 1400
527 43 3,84
565 45 3,89
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SINTERLEME SICAKLIGI - MAKRO SERTLIK (HB)
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Sekil 5.45. Sinterleme Sicakliginin sertlige olan etki grafigi

Sekil 5.45’de verilen grafikte, degisken degerlerdeki sinterleme sicakliginin, makro sertlige
olan etkisi incelenmektedir. Sinterleme sicakligindaki deger artisi ile birlikte sertlik egrisinde
lineer bir artis gozlemlenmektedir.Taneler arast boyun olusumlart ve taneler arasi gozeneck
miktarinin azalmasi bu grafigi desteklemektedir. Tablo 5.5’de sinterleme sicaklik miktarina gore

ortaya ¢ikan makro sertlik ve yogunluk miktarlar1 verilmistir.

Tablo 5.5. Sinterleme Sicakligi degerine gore ortaya ¢ikan sertlik miktari

Basing (MPa) Makro Sertlik Yogunluk (Gr) Teorik Yogunluk  Sicaklik (°C)

(HB) (Gn)

16,05 3,78 1250

20,25 3,67 1300
415 23,85 3,71 6,52 1350

27,19 3,78 1400
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6. SONUCLAR

Toz metaliirjisi yontemi kullanilarak iiretilen numuneler {lizerinde yapilan incelemeler
neticesinde; presleme basinci ve sicaklik degerlerinin farkli olmasindan kaynakli farkli sonuglar

elde edildigi gozlemlenmistir.
Sonuglar ayrintili olarak ele alindiginda;

Sinterleme isleminde kullanilan argon beslemeli firin, oksit olusumunu 6nlemek igin
yetersiz kalmistir. Bundan dolay1 sinterleme islemi baglamadan oOnce firin i¢ atmosferini
temizlemek amaciyla vakum pompast kullanilmistir. Sinterleme islemi baglamadan 6nce 20
dakika boyunca firin igerisindeki gazlarin firmin ist tarafindan cekilerek temizlenmesi ve ayni
zamanda iceriye 1 bar basingta firimin alt kismindan argon gazi verilerek ortamin tamamen
saflastirilmasi amaglanmigtir. Yapilan tiim islemler malzemenin oksitsiz bir sekilde liretilmesine

katki saglamamis ve malzemeler sinterleme islemi sonrasi oksitlenmistir.

Mikroyapi incelemeleri i¢in bakilan yilizeyde oksit tabakalar1 goriilmiistiir. Bu tabakalar
malzemenin igyapisini inceleme noktasinda engeller olusturmustur. Oksit tabakasindan dolayi

netligi saglanamayan yiizeyden goriintii alma sansimiz kalmamastir.

SEM-EDS goriintiilerinde parlak alanlar1 detayli olarak inceleme altina aldigimizda, bu
alanlarin epoksi malzemesi oldugu tespit edilmistir. Soguk bakalit islemi sirasinda epoksi

recinenin gézeneklerden iceri niifus etmesiyle ortaya ¢iktig1 diigiiniilmektedir.

EDS analizlerindeki goriintiilerde, toz karisimlarimin homojen bir sekilde malzemeye
yayildig1 tespit edilmistir. Toz karisimi sirasinda kullanilan seramik bilyalar homojen bir

karigtirma noktasindaki faydalari tekrardan ortaya ¢ikmistir.

Presleme basincinin yogunluk tizerindeki etkileri gozlemlenmistir. Bu kapsamda sabit
sinterleme sicakligindaki numunenin presleme basincinin artmasiyla beraber, numunelerdeki

yogunluk miktarinin da arttigi gézlemlenmistir.

Presleme basinciyla beraber artis gosteren yogunluk miktarma bagli olarak porozite

miktarina diisiis gézlemlenmistir.,

Presleme basincinin yogunluk ve poroziteye etki sonuclari incelendiginde, en yiiksek
porozite ve en diisiik yogunluk degeri olan 415 MPa en uygun basing degeri kabul edilmistir. bu

basing degeri iizerinden farkli sicaklik degerleri incelenmistir. Bunlar neticesinde;

Sicaklik degerinin artmasiyla yogunluk miktarinda artis ve porozite miktarinda diisiis

gbzlemlenmistir.



Uretilen numuneler sicaklik ve presleme degerlerindeki artisa benzer tepkiler

vermektedir.

Gaz absorbe edici getter malzemelerinde, iiretilen numunedeki gézenek miktarinin fazla
olmasi, 0 malzemenin performansina olumlu etki kazandirmaktadir. Bu yiizden yapilan analiz ve
incelemeler sonucunda, Getter yapisina en uygun gézenekli malzemeyi 1300 °C sinterleme

sicaklig ve 415 MPa presleme basing degerleriyle retildigi tespit edilmistir.
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ONERILER
Ayrica bu kapsamda yapilacak yeni ¢alismalara ek olarak;

Sinterleme islemi sirasinda oksit olusumunun dniine gegmek i¢in mutlaka kullanilacak firin

tipinin vakumlu bir sinter firin1 olmas1 gerekmektedir.

Sinterleme islemine ek olarak firin igerisindeki havanin argon ve vakum pompasi
yardimiyla temizlemesi, sinterlenecek numunenin etrafina oksijeni ¢ekecek Ti, Cu talaglari

birakilabilir.

Zimparalama ve daglama islemleri i¢in numunelerin bakalite alinmasi durumunda
epoksinin numune {izerindeki gdzeneklere girme olasiligi ¢ok yiiksek. Onerimiz, numunenin

bakalite alinmamasi ya da ¢ok dikkatli bir sekilde bakalit isleminin yapilmasi gerekmektedir.

Tez calismasinda yaptigimiz analizlere ek olarak farkli analiz ¢esitleri de (BET Analizi,

XRD Analizi, vs.) uygulanabilir.

Tez calismasinda literatiir ¢alismalarindan referans almarak 60 - 100 nm toz boyutlari

kullanildi. Diger ¢alismalarda daha farkli toz boyutlar1 kullanilabilir.

Alasim elementlerinde farkli toz ¢esitleri ile calismalar yapilabilir.
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