o0 9 ~{ 2]

TURKIYE BILIMSEL VE
TEKNIK ARASTIRMA KURUMU

TUBITAK

THE SCIENTIFIC AND TECHNICAL
RESEARCH COUNCIL OF TURKEY

Makina, Kimyasal Teknolojiler, Malzeme ve Imalat Sistemleri
Aragtirma Grubu

Mechanical Engineering, Chemical Technologies, Material
Sciences and Manufacturing Systems Research Grant
Committee




BAKIR ESASLI SEKIL BELLEKLI ALASIMLARIN
TOZ METALURJISI YONTEMI iLE URETIMI

VE KARAKTERIZASYONU

PROJE NO: MIiSAG-121

PROF. DR. BILGEHAN OGEL
PROF. DR. SAKIR BOR
ARCAN DERICIOGLU

CANSU GURHAN

EYLUL 2001
ANKARA




ONSOZ

Sekil bellekli alagimlar (SBA) ise ¢ok farkli deformasyon &zellikleri ile klasik
alagimlardan ayrilirlar. Bir sekil bellekli alasim deforme olduktan sonra, bir dis etki ile
(6rnegin sicaklik artigt) tekrar eski sekline donebilme 6zelligine sahiptir. Bu nedenle SBA'lar
teknolojik agidan &nem kazanmislardir ve bu konuda yogun arastirmalar siirdiiriilmektedir.
Sekil bellekli alagimlar Ti-Ni, Au-Cd veya Cu-Zn-Al esasli olabilir. Ancak, gerek iiretim
kolayliklari, gerekse diisiik tiretim maliyetleri dolayisi ile Cu-Zn-Al alasimlari, tizerinde en
¢ok arastirma yapilan alasim sistemidir.

Cu esasli SBA’lar, konvensiyonel dokiim ve haddeleme yontemi ile tiretilmektedir.
Ancak, klasik dokiim ve haddeleme yénteminde tane biiyiimesi ve ginko kaybi bir problem
olarak kargimiza ¢ikmaktadir. Toz metalurjisi yontemi sekil bellekli alasimlarda belirgin
avantajlar saglayabilir. Bu avantajlar: kimyasal bilesimin hassas olarak ayarlanabilmesi, ¢inko
kaybinin 6nlenmesi ve tane boyutunun islahi olarak siralanabilir. Bu avantajlar gézdniine
alinmig ve bu projede, Cu-19,5Zn-7Al bilesimine sahip sekil bellekli alasimin toz metalurji
yontemi ile tiretilmesi amaglanmustir.

Bu proje MISAG-121 Kodu altinda TUBITAK Makina, Kimyasal Teknolojiler,
Malzeme ve Imalat Sistemleri Arastirma Grubu tarafindan desteklenmistir.
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OZET

MISAG-121 No'lu projede, Cu-19,5Zn-7Al sekil bellekli alasimin toz metalurji
yontemi ile tiretilmesi planlanmigtir. Alasim tozu, uygun oranlarda saf Cu, Zn ve Al metal
tozlarinin karigtirilmasi ile hazirlanmistir. Tozlarin soguk preslenmesi ve sinterlenmesi ¢inko
kaybini engellememistir. Ayrica, aluminyum tozu igyapida gézeneklere neden olmaktadir. Al
tozu sinterlemenin erken safhalarinda erimekte ve katilasma sonrasi gézenek birakmaktadir.
Ince Al (25um) tozu kullamilarak 650°C'da sicak preslenen numunelerde gozenekler ve ¢inko
kaybi en aza indirgenebilmistir. Sicak presleme iglemi sonrasi 900°C'da homojenize edilen
numunelerin i¢yapist martensit fazindan olusmaktadir. Sicak haddelenerek serit haline
getirilen numuneler sekil bellek 6zelligi gostermektedir. Bu numunelerin  doéniisiim
sicakliginin 100°C’in altinda oldugu tespit edilmistir. Ancak, bu yontem ile elde edilen
numuneler gevrektir. Tane islahi amaci ile alasim tozuna katilan y-Al,O3; tozu (0.05um)
basarili olmustur. Taneler ortalama 25pum boyutlarinda olup, klasik yontemler ile iiretilen
alagimlardakine gore en az dort kat daha ufaktir.
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ABSTRACT

In MISAG-121 Project, the Cu-19,5Zn-7Al shape memory alloy was produced using
powder metallurgy methods. Alloy powder was prepared by mixing elemental Cu, Zn and Al
metal powders. Zinc loss due to evaporation could not be avoided by conventional
compacting and sintering. Also, Al powder particles cause pores in the microstructure during
sintering. The mechanism of pore formation was found to be due to premature liquid
formation at the original sites of Al powder, which leave residual pores upon solidification.
The pores and zinc loss are found to be minimized, when a finer Al powder (25um) was used
and the compact was hot pressed at 650°C. A homogenization heat treatment at 900°C yields
a single phase martensitic structure. Specimens can be hot rolled in the form of strips. The
final product shows shape memory effect. The transformation temperature was found to be
lower than 100°C. However, the ductility of the specimens are low at room temperature. Th
grain refinement was achieved, after an addition of y-Al,O3 powder (0.05um). The size of the
grains are at least four times smaller than conventional alloys.
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I. GIRIS

1.1. KONUNUN GUNCEL DURUMU

Metaller plastik deformasyon 6zelligine sahip malzemelerdir. Belirli bir yiik altinda
istenilen seklin verilebilmesi, metal ve alasimlarinin mihendislik uygulamalarinda ¢ok yaygin
olarak kullanilmasina neden olmustur. Ancak, klasik alasumlar plastik deformasyon sonrasi
kalicr sekil degisimi gosterirler. Eski bigimlerine doénmeleri, ancak ikinci bir plastik
deformasyon ile miimkiin olur.

Sekil bellekli alasimlar (SBA) ise ¢ok farkli deformasyon ozellikleri ile klasik
alasimlardan ayrilirlar. Bir sekil bellekli alasim deforme olduktan sonra, bir dis etki ile
(6rnegin sicaklik artis1) tekrar eski sekline donebilme 6zelligine sahiptir. Bu nedenle SBA'lar
teknolojik agidan 6nem kazanmislardir ve bu konuda yogun arastirmalar siirdiiriilmektedir.
Ticari uygulamalardan bazi 6rnekler vermek miimkiindiir. En yaygin kullanim iki borunun
birlestirilmesinde kullamlan SBA fitting'lerdir. Iki boru uglar1 degecek bigcimde birlestirilir.
SBA bilezik ekleme bélgesine Ustten gegirilir. Bilezik 1sitildiginda eski bi¢imini hatirlayarak
biiziiliir ve iki boru agzint sikarak birlesmeyi saglar. Herhangi bir dis agma vb. ek isleme
gerek kalmadan, sadece isitilarak boru birlesimi birkag saniyede saglanmustir. Bir diger
uygulama Ornedi ise tip alanindan verilebilir. Kalp cerrahisinde damardan sokulan bir
kablonun ug¢ kisminda duran $SBA tel, disaridaki uglardan akim verilerek 1sitilir. Isiminca eski
seklini alarak genisleyen parga, damarin temizlenmesini, genisletilmesini vb. saglar. Akim
kesildiginde $SBA parca soguyarak eski sekline doner ve giris yolu izlenerek damardan
cikarilabilir.

Sekil bellekli alasimlar Ti-Ni, Au-Cd veya Cu-Zn-Al esasli olabilir. Ancak, gerek
tretim kolayliklari, gerekse diigiik iiretim maliyetleri dolayisi ile Cu-Zn-Al alasimlari,
izerinde en ¢ok arastirma yapilan alagim sistemidir. Cu esasli SBA’lar, konvensiyonel dékiim
ve haddeleme yontemi ile tretilmektedir. Bir SBA’nin en énemli fiziksel 6zelligi, doniisiim
sicakligy, diger bir deyisle, kendi kendine sekil degistirebildigi sicakliktir (Ms). Doniisiim
sicakhigimmn Gretim sirasinda ¢ok hassas olarak ayarlanabilmesi, endiistriyel uygulama
agisindan bilyiik 6nem tasir. Ancak, klasik dékiim ve haddeleme yénteminde tane biiyiimesi
ve ¢inko kaybi bir problem olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Oregin, cinko miktarindaki %1°lik
bir degisim, Ms sicakhiginda +60'C’lik bir degisime neden olmaktadir ve endiistriyel
uygulama alanimi kisitlamaktadir.

Cu-Zn-Al §BA'larin bir diger zayif yonii ise diisiik mekanik 6zellikleridir. Klasik
yontemler ile tretilen Cu esasli alasimlarda tane boyutu iridir. Bu ise kullanim sirasinda
cabuk yaslanma, diistik yorulma dayanci gibi sorunlara yol agar.

Cu esasl sekil bellekli alagumlar konusunda yapilan arastirmalarin bir ézeti Bolim
2.1'de verilmistir.
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1.2. PROJENIN AMACI VE KAPSAMI

MISAG-121 No'lu projede, Cu-19,5Zn-7Al sekil bellekli alasimin toz metalurji
yontemi ile tiretilmesi planlanmigtir. Toz metalurji yontemi sekil bellekli alagimlarda belirgin
avantajlar saglayabilir:

1) Cu-Zn-Al alagim, saf metal tozlarinin hassas olarak tartilmasi ve karistirilmast ile
hazirlanacaktir. Dolayist ile alagimin kimyasal bilesimi ¢ok hassas olarak ayarlanabilecektir.
Bu ise kimyasal bilesimdeki dalgalanmay: en aza indirgeyeceginden, As ve Af
sicakhiklarindaki degisim de 6nlenebilecektir.

2) Sinterleme sicakliklari, klasik tiretim yontemlerinde ulagilan sicakliklara gore ¢ok
diisiik kalmaktadir. Dolaysi ile ¢inko kaybinin dnlenmesi veya en aza indirgenmesi miimkiin
olacaktir.

3) Toz metalurjisi yontemlerinde, bazi katki maddelerinin (seramik tozlar1) yardimi ile
lriiniin tane boyutunu islah etmek miimkiin olabilmektedir. Tane islah1 Cu-Zn-Al alasiminda
basarilabildigi takdirde, bu alagimlarm yorulma dayanci ve mekanik &zelliklerinin
tyilestirilmesi miimkiin olabilecektir.

4) Toz metalurji tUrtnleri, presleme ve sinterleme ile iiretilirler. Uriin, metal
tozlarindan preslenirken aldig1 bi¢imi sinterleme sonrasi muhafaza eder. Bu ise talash imalat
basamagimin iptaline, dolayisi ile bazi karmagik pargalarin iiretim maliyetinin diismesine
neden olabilir.

Yukarida dort madde olarak siralanan toz metalurji ySnteminin avantajlar;, MISAG-
121 proje Onerisinde yeralmigtir. Bu noktalar ayni zamanda projenin kapsamuni ve
aragtirilmasi  planlanan ~ konulart igermektedir. Bu projede, diger SBA'lar ile
kargilagtinldifinda, maliyeti olduk¢a diisiik olan Cu-19,5Zn-7Al alagimi segilmistir. Proje
Onerisinde belirtildigi gibi alasimin bilesimi saf Cu, Zn ve Al metal tozlarn kanistirilarak
ayarlanmistir. Konsolidasyon islemi sinterleme ve sicak presleme yontemlerini icermistir.

MISAG-121 projesinde siirdiiriilen deney yéntemleri ve alagim tiirii, proje énerisine
paralel olarak yiiriitiilmiis ve sonuclandirilmistir. Uretilen malzemeler sekil bellek ozelligi
gostermektedirler. Bazi numunelere katilan alumina (y-ALO;) yardimi ile tane boyutunun
inceltilmesi miimkiin olmustur. Proje énerisinde belirtilmesine karsin, numunelerin mekanik
deneyleri gergeklestirilememistir. Bunun nedeni, iiretilen alasimin oldukca gevrek olmasidir.
Buna karsin, Cu-Zn-Al ve Cu-Ni-Al sekil bellekli alagimlarinin iiretiminde yardimei
olabilecek diffiizyon deneyleri gerceklestirilmistir. Bu bilgilerin 1513inda daha az gozenek
iceren SBA numunelerinin tiretimi miimkiin olmustur.
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Sekil bellekli alasimlar {izerinde yapilan diger ¢aligmalar ile karsilastinildiginda,
MISAG-121 No'lu projenin uluslararas: diizeyde bilgi birikimine katkida bulundugu ve belirli
noktalarda basarili oldugu séylenebilir. Proje ¢ercevesinde olumlu bulunan sonugclar:

e Uretilen numuneler “sekil bellek” ozelligi gostermektedir. As ve Af sicakliklar
100°C"'m altindadar.

e Tozdan mamul numune "sicak haddelenerek' serit bicimine getirilebilmektedir.

e Metal tozlarina katilan "Aluminyum oksit" tozu sayesinde tane boyutlar: islah
edilebilmektedir. Elde edilen tane boyu, klasik dokiim yontemleri ile iiretilen Cu-
Zn-Al alagimlary ile karsilastirildiginda en az dort kat daha ufaktir.

Buna karsilik, yogun aragtirmalar sonrasi elde edilen olumsuz bulgular:

e Toz Metalurji yontemi ile ¢cinko kaybi engellenememistir.
e Sekil bellek doniisiimiiniin gerceklestigi As ve Af sicakhiklarimmin kontroliinde
zorluklar yasanmistir.

Proje gergevesinde yliriitiilen ¢aligmalardan iki adet yurti¢i ve bir adet yurtdist kongre
bildirisi sunulmustur. Bu bildiriler EK-1°de yeralmaktadir. Bir adet yurtdisi bildirisi ise
PM2TECH-2001 (New Orleans (USA)) kongresinde sunulmak {izere yollanmis, ancak
Tirkiye’de yasanan son kriz nedeni ile katilim ger¢eklegsmemistir.

MISAG-121 Projesi gercecesinde yapilan yayinlar:

1) OGEL, B., DERICIOGLU, A., BOR, S., A microstructural study of liquid phase
formation in Al-Cu powder mixtures, in: R. M. German, G. L. Messing and R.G. Cornwall
(Eds.), Sintering Science and Technology (Proceedings of Sintering'99) State College, PA,
November 1-3, (1999) 5.289-294

2) DERICIOGLU A., OGEL B. ve BOR $., Cu-Zn-Al esasl: sekil bellekli alasimlarin toz
metalurji yontemi ile tretimi. " Uluslararast katilimli, 2.Ulusal Toz Metalurji Konferanst”
15-17 eyliil (1999) Ankara, s.483-488.

3) GURHAN C., OGEL B. ve BOR S., Bakir esash sekil bellekli alasimlarin saf
tozlardan sicak preslenerek tretilmesi, "10.Uluslararast Metalurji ve Malzeme Kongresi",
24-28 may1s (2000), Istanbul, s.1721-29.
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II. GELISME

2.1. LITERATUR OZETI

Son yillarda, sekil bellekli alasimlarin teknoloji diinyasindaki popiilerligi gittikce
artmaktadir. Sekil bellek 6zelligi gosteren ¢ok cesitli alasimlar vardir. Bunlar; Ti-Ni, Au-Cd,
In-T1 ve Cu esash sistemlerdir. Fakat bunlardan sadece Ti-Ni ve Cu esash alasim sistemleri
cesitli endiistriyel projelerde basariyla uygulanabilmektedir. Ti-Ni alasimlari, ¢ok {istiin sekil
bellek 6zelligi, ve yiiksek siineklik ve yorulma dayanct nedeniyle yaygin olarak
kullanilmaktadir. Fakat, yapilan son uygulamalarda Cu esasli sekil bellekli alagimlar, disiik
maliyetleri ve daha kolay tiretim yontemleri ile daha poptiler olmaya baslamistir [1-2].

Bakir esasli sekil bellek alasimlar: bilinen dokiim yontemleriyle ya da toz metalurji
teknikleriyle tretilebilir. Fakat, dokiim yontemleriyle tretilen alagimlarda, c¢inko kaybi ve
hizli tane biiytimesi goriilmiis, ve bu etkenler dontigtim sicakliklarinda biiyiik degisikliklere ve
alasim Ozelliklerinin tahmininin gliclesmesine neden olmustur [2]. Mekanik ozelliklerin
kotiilesmesine neden olan tane biiylimesi problemi, tane kiigiiltiicii elementler olan Zr, Ti, B,
V, Ce eklenmesiyle ve bunlarin alasimda ¢6ziinemeyen parcaciklar olusturarak tane
cekirdeklenmesine yardimcr olmasi ve/veya tane biiylimesini durdurmasi ile ¢oziilebilir.
Ayrica ¢inko kaybini engellemek igin de, sivi durumdaki alasumin yiizeyi 6zel bir curuf
malzemesi ile kaplanir. Bu yontemlerle ilgili ayrmtili bir ¢alisma Karabay [3] tarafindan
yapilmistir. Ancak, dokiim sirasinda olugan ¢inko kaybi martensit baslama ve martensit bitis
sicakliklarint gok fazla etkiledigi i¢in hala ¢ok ciddi bir problem olarak ele alinmaktadir.

Bakir esash sekil bellek alasimlar {i¢ ana gruba ayrilir. Bunlar : CuZn, CuAl ve CuSn
sistemleridir [4]. Fakat bunlarin i¢inde CuSn sitemi kullanimi ¢ok yaygin degildir. Bunun bir
nedeni, bu alasimdaki martensitik doniigtimiin ideal bir termoelastik déniisiim
olmamasidir [5]. Bir bagka neden ise, Stice ve Wayman’ in [6] yaptiklar: ¢alismalarda CuSn
alagimlarinin, yaslandirma islemi sirasinda, disiik sicakliklarda bile sekil bellek &zelliginde
hizli bir gerileme gostermesi olarak belirlenmistir.

Toz metalurji yontemleriyle tretilen bir alasimin kimyasal bilesimini ¢ok hassas
bicimde ayarlamak mimkiindir. Fakat bilinen toz metalurji yontemleriyle homojen bir
malzeme elde etmek ¢ok glictiir. Clinkdi, ¢ok diisiik olan Al tozu miktari ¢ok uzun difiizyon
zamanlart ve yiiksek enerjili degirmen ile tretim yontemleri gerektirir [7]. Bu nedenle son
yillarda bakir esasli sekil bellekli alasimlarin Uretilmesini amaglayan calismalarin tiimi,
alagim kompozisyonunu kontrol edebilmek i¢in énceden alasimlanmis Cu-Zn, Cu-Al, Cu-Zn-
Al ya da Cu-Al-Ni tozlari; homojen yapilar elde edebilmek igin ise yiiksek enerjili degirmen
tiretim yontemleri kullanmuslardir [8-12], . Ornek olarak, L. Lu [7] CuZnAl sekil bellekli
alagimlarmin toz metalurji yontemleriyle tiretimi tizerine ¢alismistir. Bu amagla, dnceden
alasimlanmis Cu-30Zn ve Cu-14Zn tozlart kullanilmis ve saf Al tozu da bunlara eklenerek
istenen kompozisyon olan Cu-21.17Zn-11.2A1 elde edilmistir. Bu calismanin sonunda.
mekanik alagimlanmig Cuzn ve Al tozlan tretimden sonra sekil bellek 6zelligi gostermisler.
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Ancak, saf tozlarla yapilan tiretimin sonunda iki saatlik bir sinterleme sonunda bile, homojen
bir malzeme elde etmek i¢in daha uzun difiizyon zamanlarina gerek oldugu igin, martensitik
doéniisim gézlenmemistir.

Sonug olarak, toz metalurji yontemlerinin sekil bellekli alagimlara uygulanmasi
literatiirde yeterince yeralmamaktadir. Bu konuda yapilan aragtirmalarin sonuglart ise
olumsuzdur. MISAG-121 No’lu projenin amaci, Cu-Zn-Al sekil bellekli alasimlarini, yeni bir
yaklasim olan toz metalurji teknikleriyle saf metal tozlarindan baslayarak iiretmek ve toz
metalurji tekniklerinin avantajlarimi sekil bellekli alagimlarin = 6zellikleriyle birlestirmektir.
Ayrica, kullanilmas diistintilen sicak presleme ydnteminin bu tiir alasimlar tizerindeki etkisini
incelemek de yerinde olacaktir.
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2.2. DENEYSEL YONTEM

2.2.1. MALZEME

Deneyler saf metal tozlari ile gergeklestirilmistir. Kullanilan tozlar:

1) Bakir (Cu) Tozu: 60um (Merck)

2) Cinko (Zn) Tozu: 60um (Merck)

3) Aluminyum (Al) Tozu:  25um, 60pum, 100um vel80um'luk ticari saflikta tozlar

Bu projede segilen SBA alagimi Cu-19,5Zn-7Al dir. Tozlar 0,01gm hassasiyetli bir
terazide tartilmis ve bir havan i¢inde izopropil alkol yardimu ile kanistirlmistir. Bu yéntemin
yeterli toz dagilimini sagladigi goriilmiistiir.

2.2.2. ALASIM URETIMI

Tim ¢aligmalarda takip edilen deney yoéntemleri Sekil.1 ve Sekil.2’de sematik olarak
Ozetlenmistir.

Presleme ve Sinterleme: Toz kangimlarinin basilmasi ve sinterlenmesi igin degisik
yontemler uygulanmigtir. Cinkonun agirlik kaybmi ve aluminyum’un bakir icindeki
davranigini incelemeye y6nelik numuneler, 15mm ¢apinda silindirik bir kalipta basilmistir
(300MPa). Bu numuneler daha sonra yatay bir firin i¢inde hidrojen atmosferi altinda belirli
sicakliklarda sinterlenmistir. Homojenizasyon ve haddeleme calismalari igin 40x30x5mm
boyutlarinda numuneler kullanilmistir. Dikdortgen kesitli kalipta numuneler 300MPa basing
altinda preslendikten sonra ayni yatay firinda sinterlenmislerdir.

Sicak Presleme: Sicak presleme isleminin kullanildigt ¢aligmalar igin bir sicak pres
tinitesi Bolim olanaklar ile imal edilmistir. Sicak presleme icin yine 40x30mm kesitli bir
kalip kullanilmigtir. Ancak, presleme azot (N,) atmosferi altinda, elektrik reziztans ile 1sitilan
kapali bir kutu iginde gerceklestirilmistir. 50MPa basing altinda 650°C sicakliga 1sitilan
numuneler, oda sicakligina kadar basing altinda sogutulmuslardir. Sicak preslenen numuneler
homojenizasyon ve haddeleme iglemleri i¢in 40x10x5 boyutlarinda tige bslinmiislerdir.

Homojenizasyon: Homojenizasyon islemleri, yatay firmn icinde hidrojen atmosferi
altinda ve 500°C-900°C arahiginda geregeklestirilmistir. Belirli bir sicaklikta, belirli bir stire
tutulan numuneler oda sicakhgma firmn i¢inde sogutulmuslardir. Sicakliklar ile ilgili detaylar
“Deney Bulgulart” bélim’iinde anlatilacaktir.

Haddeleme ve Serit Uretimi: Haddeleme islemleri, daha énce bir MISAG projesi ile
alman kuyumecu tipi bir ufak bir haddede gergeklestirilmistir. Sicak preslenmis veya
sinterlenmis  30x40xSmm  boyutlu numuneler {ice béliindiikten sonra her biri sicak
haddelenmistir. Sicak haddeleme i¢in 6zel bir set-up tasarlanmistir. Atmosfere acik yatay bir
tiip firm imal edilmis ve firm tiipiiniin agz1 merdanelere vakin bir sekilde monte edilmistir,
Haddeleme sicakligina (750°C - 850°C) 1sitilan firmin igine numune, bir ¢ubuk yardimi ile
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itilerek yerlestirilmis ve 1sinmast i¢in 10 dakika beklenmistir. Daha sonra tekrar ayni ¢ubuk
yardimi ile numuneler hadde merdanelerine itilmis ve haddeleme ger¢eklestirilmistir. Hadde
limitleri nedeni ile her pasoda en fazla %10°luk bir inceltme ger¢eklestirilebilmistir.

Tane Islahi: Tane islahi amaci ile SBA metal tozu karisimina %3 civarida 0.05 wm
tane bitytkliigiindeki y-Alb O3 tozu eklenmis ve karistirlmistir. Daha sonra gerek sinterleme
gerekse sicak presleme islemleri yukarida belirtilen yontemler ile gerceklestirilmistir.

Saf Cu, Zn ve Al metal tozlarmn
uygun oranlarda karistirilmasi

v

Toz karisiminin kalip iginde
15mm & veya 40x30xSmm
kesitli olarak basilmasi (300MPa)

v

Hidrojen altinda ve T sicakhiginda
60 dakika SINTERLEME

850°C - 750°C arahginda T sicakliginda ve hidrojen altinda
Sicak HADDELEME HOMOJENIZASYON
Seritlerin 850°C - 750°C arahginda
Sekil Bellek Ozelliginin Sicak HADDELEME
belirlenmesi ¢

Seritlerin
Sekil Bellek Ozelliginin
belirlenmesi

kil i, viclal tozlarini gekil vellekll alagiin uretiminde igicm basamaklart.
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Saf Cu, Zn ve Al metal tozlarmmn
uygun oranlarda karistiriimasi

¢ Agirlik olarak %3 v-ALOj; tozu
< (0.05 pm) eklenmesi

Toz karisiminim kalip icinde
15mm & veya 40x30x35mm
kesitli olarak basilmasi (300MPa)

;

Hidrojen altinda ve T sicakliginda
60 dakika SINTERLEME

850°C - 750°C araliginda T sicakliginda ve hidrojen altinda
Sicak HADDELEME HOMOJENIZASYON
Seritlerin 850°C - 750°C araliginda
Sekil Bellek Ozelliginin Sicak HADDELEME
belirlenmesi

v

Seritlerin
Sekil Bellek Ozelliginin
belirlenmesi

Sekil.2. Tane boyutu islah1 amaci ile sekil bellekli alagim tiretim semast
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2.2. DENEYSEL BULGULAR

MISAG-121 projesinde aragtirmalar ¢ok yonlii olarak ilerledi. Proje cercevesinde
yuriitiilen deneyleri alti baghk altinda toplamak miimkiindiir:

1) Cu-Zn-Al toz karisimlarinin sinterleme ¢alismalar

2) Aluminyum tozunun Cu anayapi iginde ¢oziinme kinetigini inceleyen ¢alismalar
3) Cu-19,5Zn-7Al toz karigiminin sicak preslenerek tiretilmesi

4) Numunelerin haddelenerek serit levha bigiminde sekillendirilmesi

5) Numunelerin Sekil Bellek 6zelliklerinin belirlenmesi

6) Tane boyutu islah galigmalari.

Deney sonuglari, yukarida belirtilen sira iginde verilecektir. Sonuglarin yorumlanmasi ve
basari kriterleri “SONUCLAR?™ bashig: altinda verilecektir.

2.2.1. TOZ SINTERLEME CALISMALARI

Toz metalurji yontemlerinin baslangic malzemesi mutlaka metal tozlarndir. Metal
tozlart uygun yontemler ile kanstirildiktan sonra 1) Sinterleme, 2) Sicak Presleme veya 3)
Sicak Izostatik Presleme yéntemlerinden birisi ile birlestirilerek metalik bir parca haline
getirilir. Sinterleme islemi, endiistriyel uygulamalara ¢ok yatkin oldugundan en ¢ok
kullamlan toz metalurji yontemidir. Bu yontemde, metal tozlari soguk preslenir. Elde edilen
tabletler yuksek sicakliklarda ve oksit indirgeyici gaz ortaminda sinterlenir. Amag,
gbzeneklerden armmus iistiin 6zelliklere sahip {irtin elde etmektir.

Bu proje gercevesinde, Cu-19,5Zn-7Al alasim tozunun sinterlenme karakteristigini
incelemek amaci ile degisik metal tozu karisgimlart hazirlanmis ve belirli sicakliklarda
sinterlenmiglerdir. Incelenen karisimlar Cu tozu; Cu-Al toz karisimi; ve Cu-Zn-Al toz
karisimlaridir.

Cu tozunun sinterleme calismalari:

Referans noktasi olusturmasi amaci ile ilk sinterleme ¢alismalart saf Cu tozundan
basilan numunelerde gergeklestirilmistir. Bu amag ile tabletler degisik sicakliklarda
sinterlenmislerdir. Sinterleme sonuglari Sekil.3’de goriilebilir. Cu tozundan mamul parcalar
kati hal sinterlemesinin tiim karakteristiklerini gostermektedir. Diger bir deyisle, artan
sicaklik ile birlikte yogunluk da artmaktadir. 900°C sicaklikta sinterlenen Cu tablet %91
Teorik Yogunluga (%TY) kadar ulasabilmektedir.

Cu-Al toz karisimlarmn sinterleme calismalari:

Bu agsamada, Cu-Al toz karigiminin sinterlenme karakteristigi incelenmistir. Bu amag
ile karigtirlan ve kalip iginde basilan numuneler degisik sicakliklarda, H, atmosferi altinda
sinterlenmistir. Cu-Al toz karisimy, klasik sinterlenme 6zelligi gostermemektedir. Klasik sivi
faz veya kati faz sinterlemesinde numunelerin yogunlugu artar. Diger bir deyisle, numune
icindeki gdzenekler azalir. Ancak, Cu-Al toz karigimlarinda yogunluk diismektedir. Bu ise
numune i¢inde gézeneklerin arttiginin bir gostergesidir.
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Sekil.3. Cu ve Cu-Al toz kanisimlarinin sinterleme sonrasi ulastig1 yogunluklar.

Cu-Al sisteminde, sinterleme sonrasi elde edilen yogunluklar, aluminyum yiizdesi ve
sicakliga bagh olarak Sekil.3’de verilmigtir. Goriildtig gibi, sinterlenmis numunelerin teorik
yogunluklari  %70TY ile %69TY arasinda degismektedir. Cu-Al kangimlarinin
sinterlenmesinde yogunluk artisi gézlenmemektedir. Ustelik Cu igindeki Al orami arttikca
yogunluk diisiisii daha da belirginlesmektedir. Bunun nedeni Al tozunun, sinterlemenin erken
safhalarinda siviya dontismesi ve Cu igine difiizyon ile yayilmasidir. Aluminyum tozunun
bakir anayap: i¢inde dagilimi sonrasi geride olusan gézenekler ve bunun mekanizmalart bir
sonraki Béltim 2.2.2’de tartisilacaktir.

Cu-Al-Zn toz karisumlarmin sinterleme calismalar:

Bu ¢aligmada, saf tozlardan karistirilarak elde edilen Cu-19,5Zn-7Al bilesimi soguk
preslenmis ve iki degisik sinterleme iglemine tabi tutulmugtur. Sinterleme islemi hidrojen
atmosferi altinda yapilmustir. 11k grup, sadece 900 °C’de sinterlenmis ve sinterlemeden sonra
agirlik kaybi oldugu gozlenmistir ve bu agirlik kaybinin yaklasik olarak toplam cinko miktar
oldugu saptanmustir. Sonuglar Cizelge 1 de goriilebilir. Dokiim yontemlerinde gériilen cinko
buharlasmast ve kimyasal bilesimin bozulmasi, sinterleme sonrasi da goriilmektedir.
Sinterleme sicakliklar;, dokiim sicakliklarindan diisik olmasina karsin, ¢inkonun kacisi
engellenememistir. Bunun nedeni, toz numunelerin gozenek igermesi, bu gézeneklerin de
birbiri ile baglantili olmasidir. Boylece, toz numunenin kenar bolgelerinde olan cinko
elementinin yanisra orta bélgelerinde olanlar da digar1 gikabilmektedir. Metalografik
incelemeler numunelerde gozenek yiizdesinin %10’un tizerinde oldiugunu, dolayisi ile
birbirleri ile baglantili olabilecegini gdstermistir. Cinkonun kaynama noktasia cok yakin 900
°C’de buhar basincinin vaklasik olarak 1 atm. oldusu goriilmekte ve bu da varilan sonucu
desteklemektedir.
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Cizelge.1. Preslenmis Cu-19,57n-7A] toz karisiminin agirlik degisimi

Belirtilen Sicaklhiklardaki Numunelerin
Sinterleme Siireleri Agirhik Kayb
Sinterleme | __ o o Sinterlenmemis | Sinterlenmis %
Sicakhgi 350°C >00°C 900°C Agirhik (gm) Agirhik (gm) Kayip
[.Numune - - 60 dak. 4.59 3.82 16.5%
2. Numune 90 dak. 45 dak. 60 dak. 5.94 4.96 16.4%

Vapour Pressure of Solid Zinc

0,00025
& __ 0,0002 - /
=2 ot
@ & 0,00015 -
- =
5 g /
£ = 0,0001
28 /
& 0,00005 J/
0 :
250 350 450 550 650 750

Sicaklik (K)

Sekil.4. Kati ¢inko'nun buhar basincinin sicaklikla degisimi

Bu sorunu ortadan kaldirmak igin sinterleme iglemi 3 basamakta gergeklestirilmistir.
Bunun nedeni de ¢inkoya kati hal difiizyonu igin zaman vermektir. Sekil 4.2. den goriilecegi
gibi 650 °C’de kati ¢inkonun buhar basinc ani olarak yiikselir. Bu ylzden numune ilk olarak,
350 °C’de 90 dakika, 500 °C’de 45 dakika ve son olarak 900 °C’de 60 dakika sinterlenmistir.
Bu sinterleme isleminden sonra agirlik kaybinin daha az oldugu gozlemlenmistir.

Bu sonuglara dayanarak, bakir agirhikli ¢inko igeren preslenmis numuler icin bu
sicakliklarin ¢ok ytiksek oldugu sdylenebilir. Cinko, sinterleme islemi basinda gézenekler
kapanmadan malzemeden kagmaktadir. Bu yiizden ¢inkoyu tutabilmek icin kati hal
difiizyonuna zaman taninmalidir. Buna ek olarak normal sinterleme siirelerinin kat: hal
diftizyonu igin yeterli olmadigi ve daha uzun olmasi gerektigi gézlenmistir. Bu veriler
15181nda sicak presleme isleminin Cu-Zn-Al toz karigimlarimin sinterlenmesinde kullanilmasi
gerektigi ortaya cikmaktadir. Sicak presleme isleminde, disaridan uygulanan bir basing
oldugundan, gozeneklerin erken safhalarda kaybolmasi, dolayisi ile ¢inkonun kagmaya firsat
bulamamas! miimkiin gériilmektedir.
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2.2.2. AITOZUNUN Cu TOZU ICINDEKI DAVRANISI

Sinterleme sirasinda, bir veya daha fazla sivi fazin olustugu sistemlerde gézenek olusumu
gozlenir ve sikistirllmis numunelerin sinterlenebilirligi etkilenir. Gegici sivi faz ilizerinde
yapilan ¢aligmalar sinterlemenin baslangicinda olusan sivi fazin faz diyagramina bagh olarak
yok edilebilecegini gostermistir. Cu-Al sistemi gegici sivi faz olusumuna bir drnektir. Cu ve
Al elementlerinin ergime sicakliklari arasindaki farklar, ve sistemin Al tarafina yakin bélgede
bir 6tektik nokta igermesi (550°C), bu tiir bir sisteme ve gegici sivi faz olusumuna bir drnektir
(Sekil.5).

Gozenek olusumu  bakirca zengin Cu-Al alasimlarinda sikga karsilasilan  bir
problemdir. Yapilan ¢alismalarda bunun nedenleri olarak ileri siiriilen varsayimlar: Olusan
swvi fazin 1slanabilirligi, meveut capillary kuvvetleri, yiizey enerjilerinin farklilifi ve ézellikle
de bilesimdeki metallerin difiizyon hizlarinm farklihgidir. Fakat bu ¢alismada daha degisik bir
mekanizmanin varlifindan siiphe edilmistir. G6zenek olusumu aluminyumca zengin sivinin
katilasma  swrasinda  bakirca  zengislesmesinden dolay1  biiziilmesiyle olustuguna
inanilmaktadir. Bu ¢alismada bakir ve aluminyum atomlarinin difiizyon hizlan esit oldugu ve
kinetik nedenlerden dolay1 o, B ve y fazlarinin haricinde faz olusmadigi varsayilmistir. Buna
ek olarak difiizyon hizlari, siv1 difiizyonunun katidan hizli oldugu géz 6niinde bulundurularak
asagidaki gibi siralanmustir;

Dy >>>>Djy; >> D> D, >D,

Sekil 6 da goriildiigii gibi Cu-Al sinirinda olugan sivi, aluminyum ve y fazina
dogru biiylir. Fakat kritik ¢oziinebilirlik ve kiitle dengesinden dolay1 aluminyuma dogru daha
hizli gergeklesmelidir ve boylece aluminyumun siviyla tiiketimi daha hizhi olur. o, B ve vy
fazlari arasinda olusan ytizeyler ise bakir tarafina dogru ilerler. Sekil 7 de goriildiigii gibi belli
bir zaman sonra aluminyum tamamen s1v1 olur ve daha sonra y ve sivi arasindaki yiizey siviya
dogru sivinin y’ya doniismesiyle ilerler. a—B ve B-y arasindaki yiizeylerin de ayni yonde
ilerledigi sanilmaktadir. Fakat y-sivi arasindaki yiizey ¢ok hizli ilerlediginden bunun ¢ok
onemi yoktur.

Gergekte Cu-Al  alagimlarindaki  gézenek olusumu sivimin gok hizli  sekilde
katilasmasindan meydana gelmektedir. Olusan difiizyona bagh degisimler yogunluk farkindan
ve Kirkendall etkisinden kaynaklanmas: muhtemeldir. Aluminyum ile yapilan dékiimler
katilagsmada genelde %6-7 oraninda daralma gosterirler. Bu da, sivi halde % 6-7 oraninda
genlegme oldugunun gostergesidir. Preslenmis Cu-Al alasimlarinda bu genlesme bakirda
kalic1 bir deformasyona neden olur ve sivi bslge katilastiktan sonra yapida kalir.

Gozenek olusumunun ana nedeni kat1 ve sivi faz arasinda yogunluk farkindandir. Cu-
Al alagiminda goriildiigti gibi, saf aluminyum bolgeleri sinterlemenin baslangicinda siviya
doniigiic ve sivi, bakir atomlarimin iginde ¢6ziinmesiyle daha sonra katiya ddniisiir. Birkag
istisna disinda, katilarin sivilardan daha yogun oldugu bilinir ve katilasmis bslgeler daha az
yer kaplarlar. Sonug olarak geride gozenek birakirlar. Gozenek olusumunun sematik gosterimi
Sekil 8'de verilmistir.

Diger yandan Kirkendall etkisi farkli erime noktalari ve karsilikli ¢6ziintirliikleri olan
alagimlarda kati hal diflizyonunda gézenek olusumuyla gozlenebilir. Fakat Cu-Al’da oldugu
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gibi gegici sivi faz sinterlemesinde bunun oldugunu kanitlamak igin yeterli veri yoktur. Eger
gozenekler Kirkendall etkisinden dolayr oluyorsa gézenekler kati hal difiizyonunda da
goziikmelidir. Bu ylizden Cu-%S5Al alagimi sivi fazin hi¢ olusmadigi 500 °C’de 22 saat
tutulmus ve alman i¢ yapr fotografinda Sekil 9 da goriildiigii gibi gbzenek olusumu
aluminyumun oldugu yerlerde dahi goriilmemistir. Bu yiizden 500 °C’de olusan gézenekler
sivi fazin varhgindan oldugunu gostermistir. Bu problemin daha kiigiik tane boyutu olan
aluminyum kullamlarak ¢oziilecegine karar verilmistir. Cinkii olusan sivi daha az yer
kaplayacak ve daha kiigiik gézenekler olusturarak yogunlugu arttiracaktir.

120
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< 800
E 660°
2 600 /]
7 548°
668 sra\ K
400 0+x
: I
60 80 Al
Al (Agirhk%)
Sekil.5. Cu-Al denge ¢izelgesi
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Sekil.6. Cu-Al alagiminin 650°C'daki difiizyonunun sematik kompozisyon degisimi
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Sekil.7. Cu-Al alasiminin 650°C'daki difiizyonu sonrasi sematik kompozisyon degisimi
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153 Intermetalik

Intermetalik

Sekil.8. Cu-Al sisteminde gozenek olusum mekanizmasinin sematik gosterimi
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Sekil.9. 500°C sicaklikta homojenizasyon yapilmig Cu-%5Al alasimi. Al tozlarinin
bulundugu boélgeler gézenek icermemektedir.

2.2.3. SICAK PRESLEME VE HOMOJENIZASYON CALISMALARI

Cinkonun soguk presleme ve sinterleme sonrasi buharlagarak numunelerden kagtig
daha Onceki Boliim’lerde belirtilmisti. Bu ise, kimyasal bilesimdeki Cinko miktarim
%19,5’un altina digiirmekte ve As ve Af sicakliklarini olumsuz etkilemektedir. Bunun
engellenmesi igin sinterlemenin sicak presleme islemi ile yapilmasina karar verilmistir. Diisiik
sicakliklarda yapilacak bir sicak presleme isleminin gézenekleri kapatacag, dolayisi ile ¢inko
buharlagmasinimn &niine gegilebilecegi diigtiniilmiistiir. Daha &nce sicak presleme islemi Cu-
Zn-Al alasimi Uzerinde denenmediginden, oncelikle Cu-Al ve Cu-Zn alasimlar islem
parametrelerini belirlemek igin kullaniimistir.

Ik olarak Cu-Al sistemi {izerinde galigilmistir. Bu alasimda iki degisik kompozisyon
ve iki degisik Al tozu kullamlmistir (Cizelge 1). Bu alasimlar sicak preslenmis ve 3 degisik
sicaklikta homojenlestirilmistir. Daha sonra numuneler optik ve taramali elektron
mikroskobunda incelenmis ve numunelerin sikistirilmasini etkileyen homojenlestirme
parametreleri tespit edilmistir.

60 pum tane biiytikliigli olan aluminyumla yapilan numunedeki homojenlestirmenin
baslangict Sekil 10 'da goriildtigi gibi Al par¢aciklarin anayapi i¢inde homojen bir sekilde
dagilmis ve ok diisiik miktarda gézenek oldugu goriilmiistir. Ayrica, 580 °C’de sicak
presleme tam olarak homojenlesme igin yetersiz oldugundan Al pargaciklarin etrafinda
diflizyon tabakalar1 olusmus ve degisik fazlar gozlenmistir.
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Cizelge.2. Preslenmis Cu-Al tozlarinin homojenizasyon sicakliklar

Al
Tane Biyiikliigii 100 pm 60 um
Teerik Cu-%5Al Cu-%10AI Cu-%3Al Cu-%10AI
500°C v v v v
750°C v v v v
650°C v v v v

Sekil.10. Cu-%5Al toz karisiminin sicak preslendikten sonra i¢yapisi

Cu-%35Al alasiminda diflizyonu gézlemlemek igin yapilan homojenlestirmelerde
gozenekli bir yap1 saptanmistir. Bu gozeneklerin de onceden Al pargaciklarin durdugu
yerlerde oldugu goézlenmistir. Benzer gozenekler 650, 750 ve 900 °C’de homojenlestirilen
numunelerde de goriilmektedir. 750°C'da homojenlestirilmis bir numunenin yapist Sekil.11'de
verilmistir. Homojenizasyon sicakligi artttkca Al tozunun daha ¢abuk yayildigi ve
homojenizasyon isleminin tamamlandigi gériilmektedir (Sekil.12)

Firinda sogumus numunelerde yavas sogumadan dolay1 faz doniisiimii oldugundan bu
tabakalar gozlenemez. Bu yiizden yiiksek sicakliklardaki i¢ yapilan gozlemlemek icin
numuneler tekrar homojenlestirme sicakliklarina isitilmis ve daha sonra numulerdeki
diftizyon tabakalar1 taramali elektron mikroskobu ve EDS nokta analizi ile incelenmistir.
Sekil.13'de goriilecegi gibi 650 °C’den su verilen numunede bu tabakalar daha belirgindir.
Gozenek ¢evresinde toplam 4 tabaka goézlenmigtir. A bolgesi daha once aliiminyumun
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bulundugu gozenektir, B tabakas: 79.5% Cu, 20.5% Al kompozisyonuna sahip olan 7y, fazidir.
85% Cu ve 15% Al kompozisyonuna, ignemsi yapiya sahip olan C tabakasi 650 °C’deki B
fazidir. Bu faz su verildiginde martensite doniigmiistir. Gézenek etrafindaki 91%Cu-9%Al
kompozisyonuna sahip olan D bélgesi aluminyumun bakir i¢inde ¢éziinmesiyle olusan a kati
faz ¢ozeltisidir. Buradaki ilging nokta E bolgesidir. Bu bélgedeki koyu kisimlara bakildiginda
bunlarin aluminyum pargacik simrini temsil eden isaretler oldugu goriiliir. Bu bélgelerden
alinan EDS nokta analizi bunlarin aluminyum ve oksijen; yani aluminyum oksit oldugunu
gostermistir. Bunlarin da tozun ytizeyindeki oksit tabakasindan kaynaklandigi goriilmiistiir.

Bu asamada, gbzeneklerin Al tozundan kaynaklandig: gézoniinde bulunduruldugunda,
ince aluminyum tozunun kullamilmasinin gézenekleri azaltabilecegi diisiiniilmiistiir. Bu
nedenle, benzer deneyler 25pum tane biyiiklugiine sahip aluminyum tozlari ile tekrarlanmistir.
650°C’de sicak presleme sonrast saf Al, Cu ve Zn tozlari birbirinden ayirt edilememektedir
(Sekil.14). Toz par¢aciklarinin karsilikli diftizyonu sonrasi, homojen bir yap: elde edilmistir.
Sekil 1°deki igyapr incelendiginde iri, birincil a fazi (A) ve bu fazin aralarindaki Stektoid o +
y faz kangimi segilebilmektedir. Bu tiir bir igyapi, oda sicaklifinda Cu-esashi SBA’larin
beklenen yapisidir.

Sekil. 11 750°C'da homojenize edilmis Cu-%5Al toz karisiminin igyapisi
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Sekil.12 900°C'da homojenize edilmis Cu-%5Al toz karisiminin igyapisi

Sekil.13. 650°C'da homojenize edilmis Cu-%5Al numunesinde
Al tozunun neden oldugu gézenek
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Sekil.14. Cu-Zn-Al toz karisiminin 650°C’de sicak preslenme sonrasi i¢ yapisi. x1100

Sekil.15. Cu anayapr i¢inde Al tozunun homojenizasyon islemi (900°C) sonrasi gézenek
olusturmasi. x1300
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Cizelge.3. Homojenizasyon sicakligina bagli olarak numunelerde gériilen, ¢inko kaybindan
kaynaklanan agirlik kaybi

Homojenizasyon Ik Agirhk | Son Agirhik Agirhk
Sicakhig (°C) (gr) (gr) degisimi
1. Numune | 900°C 3.24 3.19 1.5%
2. Numune | 750°C 8.05 7.99 0.7%

Sicak presleme sonrasi numunelerin bir miktar gézenek icerdigi goriilmiistiir. Sekil.15°de
ok ile gosterilen, Al tozunun neden oldugu gozenegin ince, uzun bir morfolojide olmas: sicak
presleme isleminden kaynaklanmaktadir. Goriildiigii gibi ufak boyutlu Al tozunun (25um)
kullanilmas: da gozenek olusumunu engelleyememektedir. Ancak, gézeneklerin boyut ve
dagilimmda ¢ok olumlu yénde gelisme olmustur.

Ince Al tozundan sicak preslenmis numuneler daha sonra 900°C ve 750°C sicakliklarda 30
dakika stireyle homojenizasyon islemine tabii tutulmuslardir (H, atmosferi). Bu asamada
amag, saf tozlardan olusan karisimin homojen bir kati ¢6zelti haline doniismesidir.
Homojenizasyon islemi aym zamanda sinterleme islemi yerine de gegtiginden, gézeneklerin
kapanmasint da saglamak miimkiin olmustur. Ancak burada belirtilmesi gereken 6nemli
nokta, numunelerdeki agirlik kaybidir. 900°C sicaklikta homojenizasyon islemi uygulanmisg
numunelerde az da olsa agirlik kaybi goriilmiistiir (Cizelge 3). 900°C sicaklikta homojenize
edilmis numunenin i¢ yapisi incelendiginde, birincil o fazi ile a0 + y karisimindan olusan
otektoitler goriilmiistiir.

Cinko kaybmi azaltmanin bir dier yontemi daha diisiik sicakliklarda homojenizasyon
yapilmasi olabilir. Diisiik sicakliklarda, ¢inkonun buhar basinci diiseceginden, kayip en aza
indirgenebilecektir. Bu nedenle ¢inkonun buhar basincinin daha diisiik oldugu bir sicaklik
olan 750°C segilmistir. Bu sicaklikta 30 dakika siireyle homojenize edilen numunenin icyapisi
incelendiginde ise 900°C sicaklikta homojenize edilmis numune ile benzer bir icyapiya sahip
oldugu gozlemlenmistir. Aliminyumdan kaynaklanan gézenekler homojenizasyon sonrasinda
engellenemenmis, ancak ince Al tozu kullanildigs igin miktar olarak azaltilmistir. Ancak genel
olarak igyapi incelendiginde bu sicaklikta gerceklestirilen homojenizasyon isleminin
basarih oldugu sdylenebilir. Cizelge 3’¢ bakildiginda numunedeki agirlik kaybinin ihmal
edilebilir diizeyde oldugu goriilmektedir.

2.2.4. HADDELEME CALISMALARI

Toz metalurji yoéntemi ile Uretilen pargalarin homojenizasyon isleminden gectikten
sonra uygun bir yapiya sahip oldugu ve tim alagim elementlerinin homojen yayildig
belirtilmisti. Cinko kaybinmn, 6zellikle sicak presleme sonrasi en aza indirgendigi, ancak
tamamen dnlenemedigi vurgulanmusti. Ikinei asama olarak numunelerin serit levha bi¢iminde
haddelenmesi ¢alisilmustir. Toz metalurji yéntemi ile tiretilen parcalarin gbzenek icermesi ve
gevrek bir yapiya sahip olmasi haddeleme islemini kacimilmaz yapmaktadir. Ustelik. serit
veya tel bigine getirilmis pargalarin endistriyel uygulama alani da daha yaygin olacaktir.
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Bu nedenle, numunelere sicak haddeleme islemi uygulanmistir. Bu islem atmosfere agik bir
kuyumcu haddesinde gerceklestirilmistir.

Sicak preslenecek toz karisimlar, dikdortgen kesitli bir kalip igine konmus ve
40x30x5 mm boyutlarina sahip olacak sekilde 650°C’da sicak preslenmistir. Bu numulerde
basing 50 MPa’da sabit tutulmus ve 10 dakika siire ile uygulanmistir. Haddeleme islemi
homojenize edilmis ve edilmemis numuneler {izerinde ayr1 ayr denenmistir.

Sicak presleme isleminden gegmis numuneler, 900°C’da homojenize edildikten sonra
oda sicaklifina sogutulmuslardir. Daha sonra tekrar 850°C’a isitilmislar ve haddelenerek
inceltilmislerdir. Haddelenmis bir numunenin igyapisinin genel goriiniimii Sekil 16’da
verilmistir. Tanelerin igerisinde martensit bulundugu, tane siirlarinda ise birincil o fazinin
Widmanstatten yapida ¢okeldigi goriilmiistiir. Tane ortalarinda bulunan martensit fazi B
fazinin dontisiimi sonucu olugmustur. Tane sinirlarinda olusan Widmanstatten o fazi
Sekil 17°de daha detayli olarak goriilebilir. Haddeleme sonrasi numunede olusan ¢atlaklar
Sekil 18°de yatay, siyah cizgiler olarak gériilmektedir.

Gatlaklarin yanisira, numune yiizeylerine yakin bolgede ¢inko kaybinin bir géstergesi
olarak fazla miktarda o fazina rastlanmaktadir. Agiklamak gerekirse; Cu-19.5Zn-7Al alasimi
tek fazl B bolgesine diusmektedir. Ancak ¢inko kaybi gergeklestiginde denge diyagraminda
o+ bolgesine dogru bir kayma olur. Béylece, istenmedigi halde yapida birincil o fazi belirir.
Birincil o fazimin miktariin yiizeye yaklagtikea arttigi gézlemlenmektedir. Bu yiizeye yakin
bolgelerde daha ¢ok Zn kayb1 oldugunu gésterir.

Cu-Zn-Al toz kansimindan hazirlanan numunelerin bazilari presleme sonrasinda
homojenizasyon islemine tabii tutulmamis, dogrudan haddelenmistir. Numune 850°C
sicakhiga 1sitilmig firinda 10 dakika kadar durduktan sonra haddelenmis ve inceltilmistir.
Numunenin i¢ yapisi incelendiginde, homojenize edilen ve haddelenen numuneyle benzer
yapilar gosterdigi saptanmistir. Yiizeye yakin bélgelerde birincil o fazi miktari, ¢inko kaybina
bagh olarak artmigtir. Ancak, yiizey catlaklarinin, homojenize edilip haddelenmis numuneye
oranla daha az oldugu gézlemlenmistir.

Cu-Zn ve Cu-Al numunelerinin haddelenmesi:

Cu-Zn-Al Ugli sistemine ait numunelerde haddeleme sonrast bazi catlaklara
rastlanabildigi belirtilmisti. Haddeleme islemi sirasinda karsilasilan catlak probleminin
sebenin aragtirilmast amaciyla tiglii sistem yerine Cu-Zn ve Cu-Al ikili sistemleri ayr ayr
haddeleme deneylerinin yapilmasina karar verilmistir.

Cu tozuna %19,5 Zn tozu eklenerek karistirildi ve bu karisim 650°C’de, 50 MPa
basmg atinda sicak presleme islemine tabii tutuldu. Elde edile numune 850°C sicaklikta
haddelendi. Fakat haddelemenin hentiz 3. agamasinda yurtilma catlaklarmm olusumu
engellenemedi. Bunun lizerine sicakhik 700°C sicaklifa diisiriilerek haddeleme islemi
tekrarlandi. Bu haddeleme basariyla sonuglanarak numune kalinhgr 5 mm’den 1.0 mm’ ye
diistiriildi. Numunenin makro incelemesi sonucunda malzemede catlaklara rastlanmadi. Bu
sonug, Al tozundan kaynaklanan goézeneklerin haddeleme sirasinda catlamaya neden

oldugunu gostermektedir.

8]
(%]
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Sekil.16. Sicak preslenip sicak haddelenen CuZnAl alasim (x2200)

Sekil.17. Homojenize edilmis ve haddelenmis numunede, tane i¢inde martensit ve tane
siirlarinda Widmanstatten o, fazi olusumu. x2200
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Sekil.18. Haddeleme sonrasi numunelerde olusan ¢atlakiar. x2000
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2.2.5. TANE BOYUTU ISLAH CALISMALARI

Klasik yontemler ile iiretilen Cu-Zn-Al alagimlarinin yasadigi problemlerin basinda
tane boyutlarinin biiyiik olmasi gelmektedir. Tanelerin 6zellikle haddeleme sirasinda, yeniden
kristallesme ile asir1 bitytimesi deformasyon iglemlerini zorlastirmakta ve ¢atlamalara neden
olmaktadir. Catlama goriilmeyen pargalar ise kullamm sirasinda zorluk ¢ikarmaktadir. Iri
tanelerden kaynaklanan gevreklik, disiik yorulma dayanci, Cu-Zn-Al alasimlarimin ticari
uygulamalarini kisitlayan 6nemli bir faktordiir.

Ayni problem, toz metalurjisi ile {iretilen alasimda da yasanmigstir. Sadece sicak
preslenmis ve haddelenmis numunenin tane boyutu 100 pm, buna ek olarak homojenlestirilen
numunenin tane boyutunun ise 700 pm oldugu goriilmiistiir. 100 um’luk CuZnAl alasiminin
tane boyutu endiistriyel olarak tane islahi yapilarak dokiilen alasimlara ¢ok yakindir. Toz
metalurji yontemlerinin en biliylik avantajlarindan biri de, eklenen yabanci pargaciklarin
yardimi ile tanelerin islah edilmesidir. Bu projede tane islahi ig¢in de bazi c¢alismalar
yapilmistir. Bu amag ile Cu-Zn-Al toz alagimlarina agirlik olarak %3 civarinda 0.05 um tane
bityiikliigiine sahip olan y-AlL,O; tozu eklenmis ve karisim sicak preslenip ardindan sicak
olarak haddelenmigtir. Sekil 19°da da goriilecegi gibi, bu yontem ile ortalama tane biiyiikliigii
20 pm’den az olan taneler elde edilmigtir. Klasik alagimlardaki tane boyutunun 100 pm
lizerinde oldugu diistiniildiigiinde, tane islah ¢aligmalarinin tane boyutunu en az dort kat
ufalttig1, dolayisi ile bu proje ¢ercevesinde basarili oldugu séylenebilir.

Sekil.19. y-Al, O3 tozu katilarak tane inceltme islemi uygulanmis numune
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2.2.6. Cu-19,5Zn-7A1 NUMUNELERDE SEKIL BELLEK OZELLIGI

Projenin bu agamasinda, haddeleme sonrasi elde edilen seritlerin sekil bellek ¢zelligini
incelemek amact ile deneyler gerceklestirildi. Sekil bellek etkisi termoelastik martensit
doniistimiiyle oldugu i¢in numunelerde geri dontistimii olan martensit yapinin olmasi gerekir.
Bu yiizden numunelere B faz bolgesinden direkt olarak su verilmistir ve sekil bellek
davranmisini kontrol etmek igin numuneler su verildikten sonra deforme edilmis ve hemen
ardindan yiiksek sicakliklara isitilmustir.

Sicak preslenip sicak haddelenen numunede sekil bellek etkisi kaynar su i¢inde test
edilmigtir. Bu yontem basit, ancak bir alagimn sekil bellek 6zelligi olup olmadigini gosteren
etkili bir yontemdir. Bu ama¢ ile numune oda sicakhifinda deforme edilir. Daha sonra
kaynamakta olan saf suya batirilarak geriye déniistim olup olmadig: incelenir. Numune eski
sekline donerse, alasimin sekil bellek 6zelligi gosterdigi ve As ve Af sicakliklarinin 100°C’in
altinda oldugu anlagilir.

Saf metal tozlarn kullanilarak tretilen numuneler kaynar suda eski sekline
donmektedir. Bu da numunenin doniigiim sicakliklarmin( Ag ve Ag 100 °C’den diisiik
oldugunu gdstermistir. Bu numunenin martensit yapist daha dnceki Bélim’de Sekil.16’da
verilmisti. Alasimin igyapisinda martensit yapt rahatlikla segilebilmektedir. Bu da; bakir,
¢inko ve aluminyum tozlarindan istenilen kompozisyonun elde edilebildigini géstermektedir.
Diger yandan bu i¢yapilarda tane smnirlarinda goriilen koyu bélgelerde varolan oksit tabakalari
sekil bellek davramigimi etkilememekte fakat numunelerin koselerinde sicak haddeleme
sirasinda c¢atlak olusumuna neden olmaktadir.

Sicak presleme ve haddelemeye ek olarak homojenlestirilen numunede ise sekil bellek
etkisi gériilmemistir. I¢yap1 incelemesi sonucunda ¢inko kaybindan dolay1 kompozisyonun iki
faz bolgesine dogru kaydig anlagilmistir. Dolayist ile bu numunenin i¢ bélgesinde tiimiiyle
martensit, fakat ylizey bolgesindeyse martensit ve o fazimin oldugu gozlenmistir. Numunedeki
homojen olmayan kompozisyonun sekil bellek davranisina etkisi iki sekilde olabilir:

1) Déntigtim sicakliklar1 kompozisyona bagli oldugundan numunenin bir miktar ¢inko
kayb1 martensit dontistim sicakligini arttirmis olabilir.

2) Yizeye yakin bolgelerde martensit fazinin yanisira o fazina da rastlanmistir. Bu tiir
bir yapi ¢inko sadece yiizeye yakin bolgelerden buharlasirsa olusur. Bu durumda, martensit
fazinm uygun déniigim sicakligi olsa bile yiiksek miktardaki o fazi martensit hareketini
engeller.

En son olarak y-AlyOs tane refinement eklenerek yapilan numuneler kaynayan suya
atildiginda sekil bellek etkisi gostermistir. Sekil 4.42°den goriilecegi gibi 20 wm’ye sahip olan
tanelerin hepsinde martensit fazi gézlenmektedir. Buna ek olarak, tanelerin etrafinda ince bir
film tabakasi seklinde goriilen ikinci bir faz oldugu gériilmiistir. Fakat, bu fazin yapist ve
olusumu tam olarak belirlenememistir. Bu konuda ek calismalar gerekmektedir.
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3. SONUCLAR

MISAG-121 cergevesinde, Cu-19,5Zn-7Al sekil bellekli alasimlarin toz metalurji
yontemi ile tiretimi ¢abalarindan asagidaki sonuglar ¢ikarilabilir:

1) Cu-Zn-Al toz karigimlarmnin klasik toz basma ve sinterleme islemlerinde asir1 ¢inko
kaybr mevcuttur. Uygulanan degisik sinterleme basamaklar1 ve/veya islem sicakliklar1 ¢inko
kaybini engelleyememektedir. Bu ise As ve Af sicaklik kontroliinii zorlastirmaktadir. Aym
problemler klasik ergitme ve dokme yontemi ile tiretilen Cu-Zn-Al alasimlarinda da sorun
yaratmaktadir.

2) Kanigima katilan Al tozu, ¢ok diistik sicakliklarda (550°C) sivi faz olusturmakta, bu
ise i¢yapida kalici gozeneklere neden olmaktadir. Sinterlemenin ileri asamalarinda bu
gozenekler yokedilememektedir. Gozenekleri engellemek igin kati bolgede 22 saat vb.
diflizyona dayali 1s1l islemler gerekmektedir. Ancak, bu islem ¢inko kaybim artirdigindan, bu
alagim i¢in sozkonusu olamamaktadir.

3) Sicak presleme (650°C) + homojenlestirme (900°C) islem basamaklarinin ¢inko
kaybini en aza indirgedigi sylenebilir. Ancak, bu islem Al tozundan kaynaklanan
gozenekleri engellememektedir.

4) Sicak presleme + homojenlestirme islemi sonrasi elde edilen tabletler sicak
haddelenebilmektedir. Sicak haddeleme sonrasi bazi numuneler kilcal ¢atlaklar icermektedir.
Bu c¢atlaklarin kullanim sirasinda diisiik yorulma dayancina neden olacaktir. Klasik ergitme ve
dokme yontemleri ile f{retilen Cu-Zn-Al alagimlaninin da aymi problemleri icerdigi
disiintildiigiinde, toz metalurji yontemi bir avantaj saglamamaktadir.

5) Sicak presleme + homojenlestirme islemi sonrasi sicak haddelenen seritler sekil
bellek 6zelligi gostermektedir. Bu numunelerin doniigim sicakligimin 100°C’1n altinda oldugu
tespit edilmigtir.

6) Tane islahi amact ile alagim tozuna katilan y-ALOj tozu (0.05um) basarili olmustur.
Taneler ortalama 25um boyutlarinda olup, klasik yéntemler ile iretilen alasimlardakine gore
en az dort kat daha ufaktir.

Sekil bellekli alagimlar tizerinde yapilan diger ¢aligmalar ile karsilastinldiginda, bu
projenin uluslararasi diizeyde bilgi birikimine katkida bulundugu ve belirli noktalarda basarili
oldugu séylenebilir. Proje yiiriitiiciisii tarafindan olumlu gériilen sonuglar:

o Uretilen numunelerin “sekil bellek” ozelligi gostermesi,
e Sicak haddelenebilmesi
o Tane boyutlarimin islah edilebilmesidir.
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Buna karsilik, yogun arastirmalar sonrasi:

e Toz Metalurji yontemi ile ¢cinko kaybinin engellenememesi
e Sekil bellek doniisiimiiniin gerceklestigi As ve Af sicakhiklarimin kontroliindeki
zorluklar

projenin ulastigi olumsuz bilgilerdir.

[leride yapilacak ¢aligmalarda alagimin bilesimlerinin biraz daha degistirilerek
stirdiiriilmesi, bu konuda bir geligme saglayacaktir. Ornegin, ¢inko (Zn) elementinin nikel
(N1) ile degistirilmesi tiim olumsuzluklart engelleyebilecektir. Cu-Zn-Al gibi Cu-Al-Ni
alasimlar1 da sekil bellek dzelligi gostermektedir. Ustelik Ni elementinin buharlasma sonrast
kaybr sozkonusu degildir. Bu ise diisik sicakliklarda uzun siireli yapilacak difiizyon
islemlerini ve gozeneklerin engellenmesini miimkiin kilmaktadir. Dolayis1 ile element
kaybinin olmamasi ve gozenek igermemesi, Cu-Al-Ni alagimlari ile olasi gériilmektedir. Cu-
Al-Ni alagimlarinin haddeleme zorluklar: diistiniildtigiinde, MISAG-121 No’lu projede elde
edilen bilgilerin bu alagima uygulanabilecegini gostermektedir.
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A MICROSTRUCTURAL STUDY OF LIQUID PHASE FORMATION IN
AL-CU POWDER MIXTURES

B. Ogel', A. Dericioglu‘, S. Bor’

(*) Metall. and Materials Eng. Dept., Middle East Technical University, Ankara, Turkey

ABSTRACT

In this study, the liquid formation sites and the diffusion paths in water quenched Al-5%Cu and
Cu-5%Al compacts are investigated. It has been found that, in Al-3%Cu compacts, the liquid
phase forms at the Al matrix and flow to the capillaries between the solid matrix. On the other
hand, in Cu-5%Al specimens, the first liquid forms within the Al powder, but solidifies again
at the very early stages of heating. As far as the sinterability of Al-Cu powder mixtures are
concerned, it is found that the location of the eutectic point is more important than the relative
diffusivities of the constituents.

1. INTRODUCTION

Many PM alloys are produced from mixtures of elemental powders, due to their better
compactibility with respect to pre-alloyed powders. In compacts prepared from elemental
powders, a transient liquid phase sintering may sometimes take place, depending on the phase
diagram. Pore formation and compact swelling, however, is often a problem in such systems,
e.g. Fe-Al, Cu-Sn and Cu-Al (Berry 1972, Savitskii and Burtsev 1979, Lee and German 1985).
Various mechanisms are suggested for pore formation in Cu-Al system. Among these, the
higher solubility of Al in Cu (Savitskii and Martsunova 1980, Savitskii and Emelyanova 1982),
or formation of an intermetallic phase in front of the liquid and blocking the liquid flow (Lee
and Yoon 1988) can be mentioned. In previous studies concerning the swelling mechanisms in
Cu-Al, however, the heating or cooling rates of the compacts were low. This possibly renders
difficult to detect the evidences of liquid.

In this study, the Al-5%Cu and Cu-5%Al compacts are quenched from various temperatures, in
order to freeze the microstructure. The liquid formation sites and the diffusion path of the
additives are determined from the quenced microstructures. This study is a part of a project on
production of Cu-Zn-Al shape memory alloys by PM methods.

2. EXPERIMENTAL PROCEDURE

The Al-3wt%Cu and Cu-3wt%Al compacts are prepared from elemental Al (average size
~100um) and Cu (average size ~40pum) powders. Powders are hand mixed in a mortar with the
addition of a few isopropyl alcohol. Green specimens are compacted in a uniaxial cylindrical
die (15mm diameter) under 200MPa pressure. In order to see the effect of initial density on
behaviour of the liquid phase, a series of specimens are also prepared by hot pressing. Hot
pressing 1s carried out in an electrically heated die at 50MPa and under nitrogen atmosphere.
During hot pressing, temperatures are kept low to minimize the mutual diffusion of the powder
constituents. Quenching experiments are done in a vertical tube furnace under argon
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atmosphere. For this purpose, the cold and hot pressed specimens are placed into a Pre-heateq
turnace and kept there for either 3 mins. or 30 mins and then directly water quenched.

3. RESULTS AND DISCUSSION

Initially, the Alrich side of the Al-Cu phase diagram is studied (Figure.1). When Specimens, i,
the form of green compacts, are heated to a temperature below eutectic, i.e. 548°C, ang
quenched in water. the Cu powder particles are seen to remain unchanged in the microstrqure
without considerable interaction with the Al powder matrix. In these specimens, there was 3
moderate solid state reaction between the Cu powder and Al, which resulted in formation of ,
thin intermetallic layer around Cu powder. Increasing the temperature above eutectic, caused
formation of a liquid phase as expected. Figure.2 illustrates the microstructure of the specimen
quenched from 3550°C. As can be seen, a fine eutectic phase mixture (lighter contrasted
famellar structure) is formed from the liquid within the Al powder upon quenching. Behind the
cutectic phase, a Cu particle,which initiated the liquid phase, can also be seen. A further
increase in temperature to 600°C has revealed that a liquid phase, once formed, has a tendency
to penetrate through the Al powder boundaries. In Figure.3, the liquid phase is seen as 3
continuous network along the Al powder surfaces, which most probably transformed to CuAl,
during cooling. The similar experiments carried out on hot pressed specimens revealed
identical results, with the exception that the residual pores appearent in sintered and quenched
samples are not seen in hot pressed samples.

Similar quenching experiments are also applied to the Cu rich side of the Al-Cu phase diagram.
In order to eliminate some of the intermetallics at the interface, the quenching temperature is
selected as 650°C. After holding for 30 mins at 630°C and quenching, numerous pores are
found to exist in the microstructure of the Cu-5%Al compacts. As shown in Figure.4, these
pores are associated with the prior Al powder sites. At this magnification, it is seen that the
mutual diffusion of Al and Cu resulted in formation of several diffusion layers around the pore.
These layers are marked as A and B in Figure.4. In SEM, the EDS spot analysis is taken from
these layers for identification purposes and tabulated in Table.1. As can be seen, all the layers
are Curich. Even the layer next to the pore (layer A), which was originally pure Al, now yields
a composition of 80%Cu-20%Al. Considering the spot analysis results, layer A is identified as
72, whereas layer B as 3 (transformed to martensite upon quenching). Matrix (marked as C in
Figure 4) surrounding $ layer is a solid solution of Al in Cu (ie., a), Cu content of which
decreases gradually with distance from the B interface. It is seen that all the phases present
around prior Al particle are in solid state at 650°C. Taking into account that 30 minutes is too
long at this temperature to preserve a liquid phase, a second specimen is quenched from 650°C,
after holding for only 5 minutes. However, no evidence of a liquid phase could be found in this
specimen as well. The EDS analysis of the layers gave identical Al-Cu ratios, in comparison 10
that of specimen hold for 30 minutes (Table.1). As can be seen in Figure.5, the pores are
already formed within this short period of time. These findings indicate that the diffusion of Cu
into the Al particles is very fast and takes place at the very early stages of heating, so shifting
the composition of Al particle to liquid phase region. On the other hand, it seems that the
concurrent diffusion of Al in reverse direction (into the Cu matrix) takes place in solid state.
Verification for this can be the composition of the concentric diffusion layers around the Al
particle, which belong to the phases that are solid at 650°C.

Holding the Cu-5%Al compacts at 500°C for more than 20 hours has not caused any pore
formation. This solid state diffusion experiment indicates that pore formation in Cu-Al system
is due to local liquid formation in Al particles when eutectic temperature is exceeded.




Table.l. The EDS analysis of the diffusion layers in Cu-3%Al compacts.

Quench Temp.(°C) Time Layer %Cu %Al

(mins.)
650 30 A 80 20
650 50 B 85 15
630 5 A 75 25
650 5 B 87 13
500 1320 A 32 18

Figure.6 shows that the original Al particle has interacted with Cu matrix and transformed into
B phase after 22 hours at 500°C (Table.1). However, no pores are present in the microstructure.

It is believed that these results can be interpreted in reference to the Al-Cu phase diagram. In
the diagram, the eutectic point is located at 66.8%A1-33.2%Cu, and closer to the Al rich side.
Considering the Cu-3%Al compacts first (where Al is minor additive): At the initial stages of
heating, mutual diffusion of Cu and Al will take place. If the temperature is above eutectic,
pure Al particle in the Cu matrix can transform to a liquid phase, starting from the Cu-Al
interface and growing inwards. This is due to that Cu diffuses into Al and pulls it's composition
to the liquid region. The Cu enriched Al particle being now liquid, will have much higher
diffusion rates compared to that in solid Cu matrix. This liquid, which formed in place of Al
particle and extended slightly bevond the original Cu-Al interface, will rapidly reach to
saturation at the very early stages of heating. Then, with further Cu diffusion, composition of
the outer layers of the liquid, will shift into the solid phase region (i.e. Cu rich side in phase
diagram), resulting in the advance of the liquid-solid interface inwards until all the liquid is
solidified. The formation of a pore at the centre of Al is not definitely known at the moment
and needs further study. However, preliminary experiments show that it is due to composition
dependent solidification of Al particle as mentioned above.

On the other hand, for Al-5%Cu compacts (where Cu is minor additive): The first liquid will
again appear at the Al-Cu interface. As diffusion of Cu continues into the liquid, liquid-solid
interface will move both inwards and outwards until Cu rich solid phases all transform into
liquid. A tie-line drawn at 650°C indicates that the liquid composition will eventually reach to
95% Al-3%Cu. In other words, a simple mass balance shows that a Cu particle can pump liquid
into the system as much as 20 times of its total volume, and the liquid will practically (since
solubility of Cu in Al is only about 0.5% at 650°C) have no tendency for solidification.This is
dictated by the phase diagram, since the eutectic point is closer to Al-rich side. As a result, the
presence of the liquid in the compact will be guaranteed for a much longer period of time. The
formation of a liquid phase in Al-Cu system is shown schematically in Figure.7, where Al or
Cu is a minor additive.

The presence of a liquid phase in sintering is known to enhance densification. In view of the
above argument it can be pointed out that in Cu-5%Al compacts, the liquid appeared will soon
transform to solid again leaving residual pores behind and consequently no densification will
take place. On the other hand, the liquid in Al-5%Cu compacts will persist and hence, will aid
densification. In a recent study on sintering of Al-3%Cu powder compacts, the start of
densification is found to correspond 600°C and over (Sahinoglu 1997). This is in agreement
with the present study, since the capillary action of the liquid phase between the Al powders
should aid densification. Therefore, it can be concluded that the location of the eutectic point
with respect to the additive is more important than the diffusivities of the constituents.




4. CONCLUSIONS

1) In Al-5%Cu compacts, the liquid phase persists throughout the sintering stages and
flow from the original site to the capillaries between the solid matrix.

2) In Cu-3%Al specimens, at first a liquid forms in place of the additive Al powder,
However, the powder solidifies again at the very early stages of heating, due to diffusion of Cy,
so sintering does not takes place.

3) As far as the sinterability of Al-Cu powder mixtures are concerned, it is found that
the location of the eutectic point within the phase diagram is more important than the relative
diffusivities of the constituents.
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Fig.2. The eutectic phase at the Al-Cu Fig.3. The liquid phase at the Al powder
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TiC VE SiC KATKILI ALUMINYUM H‘/‘o._s;oN:HmE.M
AZOT ATMOSEFERI ALTINDA SICAK PR SSLENMES
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QLET

Bu ¢aligmada sert pargacik katkily aluminyum kompozitlerin da 2 basit bir toz ¢
yontemi ile retimine iliskin bir aragirma yapilmistir, Saf Al ve Cu toz
hazirlanan AL-%5Cu anayapr alagimi, TiC (5 pm) veya S 2 (10 pm) to.
gliglendirilmigtir. Toz kangimlart daha sonra azot atmosferi alt: «a tek yinden
bir kalipta sicak preslenmistir. Uretilen kompozitlerin gozer -k igermedifi
fazinin homojen dagildi goralmistiir. TiC igeren numunele  SiC igerenler:
daba iyi sonuglar vermistir, Geligtirilen yéntem ile katki fazir 1 hacimsel orai
bulabilmektedir.

Anahtar kelimeler: Sicak presleme, AL-SIC, ve AI-TIC, kompoz ler

ABSTRACT

This study describes a relatively simple method in producticy of aluminum
composites. The composites arc prepared by mixing clemen::l Al and Cu
weight) powders to cither TiC (5 #m) or SiC (10 um) reinforc ng phase. The
mixtares are hot pressed in a single-end dic and under ni gen atmosphe:
composites are nearly pore free with a homogencous distribi ion of the reir
phase. The composites reinforced with TiC could be hot pressed ore casily thar.
SiC ones. The method described here s seen to be capable to pre luce composite:
reinforcement content as high as 40%.

Keywords: Hot pressing, Al-SiC, and AL-TiC, composites

1. GIRIS

Son yillarda, aluminyum anayapilt - kompozitler  tzerind: yofun arag:
yapilmaktadir, Bu galigmalarda amag, hafif olan buna karsin “stin ézellikler.
yapilar clde ctmektir. Aluminvim irine Landan @0 e ar o0 4w
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Lnundaki siki konrol nedeni ile
nagtktir ve Ef iHi :::z?

seramik |
metalurjis
HIP'

kompozitlerin

s

L

‘me, Uip igine izole cung,
uodse, aluminyum g wyapth
“ndiistride yaygn olarak kullamlmasmi engellemektedir [4].

Cinge

=
.

Bu galigmada ort :f?:, hathile aluniny un komporiterin duha basit bir oz metalugi
yéntemi ile (4 =timine iligkin bir aragtima yapluglir, Yeni yontem, hem sivi hem de
katr yéntemin want c: yanlari kullanmayt amaclumaktadir, Steak preslemie iglemi ek
yonden basni i bir kahipla, azot atmosferl alunda pergeklestinitmektedir, F.a.,,‘_c:,yc
sicakhig SIrESIVI ci:ri::r ,Fi nesinin nedenlert ise: 1) Siv Sx:rAmcxc:cfc_.,:
Kapanmasina ,::F:Q ol slamak, 2) Sivi g i e az seviyede tutarak
pargacik ile e ieyiming simrlamak ve birikini cngellemektir

2. DENEYSE. YONTEM

ilen komyp zitlerde anayapr Al-%5Cu alaginudir. Sal’ Al (25um) ve saf Cu (50pum)
o Kangto arak elde edilen anay apt, SIC (1 ot:c ve TiC (Suum) tozlan nEw:o?r
gligiendirilmiy: r. Katki 5\7: mnm g:rv numunelert igindeki hacimsel yiizdeleri %20,

Y30 ve % 40 slarak seg Poz karimlary, ek yénden ?G:E: dikdérigen bir
kaly Smn ,,o::zzr:.v::: boyutlarinda sicak olarak presfemiglit, Sicak presleme
islemi 575°C'¢ L ve 150MPa busu g Kullandarak yapilnusur, 70:&;?: atmosfer olarak

azol gazw ka :::? sur. leyapr incelenicle , o ometalogralik  olarak hazirfannug
g
numunclerde, ¢ 5K ve trama elektron mi ikroskobu kullanilarak gergeklegtitlmistir,

3. BULGULALVE TARTISMA
Al-Cu denge - izelgesi incelendi ov rr:r cizgisinin 548°C'da ve aluminyumea
zengin bélgeds yer aldipn gor ). Bu durumda, katulan Cu tozunun Al jle
tepkimeye giriesi ve 548°C c.\ﬁ.:gc sivi faz olusturmas: beklenir [9]. Gcso.vdi
calig :Er:aS <de edilen bulgular, bu varsay g ¢ dogrulamaktadir. 550°C ve Gizerinde
preslenen nun F.ac gozenckler _:\ L bir gekilde kaybolmakta ve romr:rr?: annmiy
ﬁcr‘ vapi Er codmektedir, Hacim olarak %420 SiC j lgeren numunenin igyapist Sckil.2'de
verilmistin, O, aibl, anayap mr:L larak gdzenekten arimiy o:% Sic

¢ geveiidin, Sekil.3 ise %40 TiC tkviyell numunenin Gy apisini
gostermektedi. TiC parcaciklar, ZO_ oranla daha r:?mrE:.“
gow gok ylksek hacim orammna kargin, TiC pargaciklann aralarimdaki
ﬁ h: alagiy tarafindan dolduruls EZE u:&r presleme islemi ile
igerenlere gore daha kolay tretilebild digi gorithmiistiir,
preslenmesi sirasinda, kahp digina Ur.:vw: bir miktar
.x?:: detayli incelemelerde %40SiC igeren numunenin
aiktar gozenedin kaldifn tespit edilmistir

'U‘

katkih

S
faz oikis

40&8.2:1%,p:au?:.ﬁ:i::...po::um:E Kargin, seramik pargaciklarin anayapi _ﬁ.:.ao
homojen olarak dagildiklan gozlenmistir, Katky ?.& %w.::s: w.:mm,or wmos.:.mm.n :.O%E.
optik mikroske pta daha rahat seeilebilmekted Sekilda, ALL%20SIC, Sckil.db isc

At AN, ¢

1

Cizelge | 7c:€c::r:: islem parametreleri ve Brinell sertlik degerlen
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oldugu belirlenmistir. Scramik toz boyulu ile Al toz boyutu arasindaki fark az

skea
dagilim daha :c.:&r: olmaktadir. Bu nedenle, kompoxzitler i¢ piyasadan  .mig
cdilebilen en ince Al tozu (@5p) ile aretilmislerdir, Aksi takdirde, scramik to. :ane

simrlarinda birikme egilimi gostermekiedir,

:r: Kompozitleri Kargtlagtirmak amactyla sertlik Slgtimleri yapimgur, Se
c.l'de verilmistir. Sertlik degerlerinin hacim oraning bagh olarak d
gc gizilmistir. Bek lendigi gibi, sertlik f C ve TiC miktan ile dogru o
;r artmaktadir. Aym hacim oranlarinda ise, TiC katkil numuncler digerler
daimu daha yiiksek serlik degierleri vermektedir, Bupun nedeni rc:,:c::: n iy
ulak gozenckler olabilir. Yukarida belirtild hm gibi, %408iC i¢eren numu
ieyapisinda bir miktr gozenek  Kalmaktadir. Geliytivilen  yeai yontemi :
kompozitlerin tretimine daha yatkin olmasinm nedeni bu agamada anlagilamar,
Ancak, sivii kogeli SiC pargaciklan ile rE}.rZ_::E:a; TiC pargaciklar
r:?vrr_: Dolayisi ile presleme sirasinda scramik pargaciklann harcket ve ye

aha kolay olacagindan yoguniuk artabilecektir. Bir. diger neden de islatma
Ev::, Sivi aluminyum-bakir alasginumin TiC'H islatma acisina litere e
rastlanmamustir. Ancak, deneyler sirasinda Al-SiC numunclerden bir mikt

kaybun oldugu bir gereektir, Bu nedenle, TiC ve SiC'tin sivi aluminyuma
agisunn etkisi gézard: edilmemelidir,

o

ar v
s

Sonug olarak, TiC ve SiC katkily aluminyum kom pozitlerin azot
preslencrck dretitmesi miimkiin sortlmekiediv. Geligtirilen yontem, azellikle
tzerinde seramik fay | igeren ve ekstriizyon islemi v..%:.::,ci: kompozitlerin tretin,
ctkin olarak kullamlabilir., Z,:Q st yiiksek ve sanayi :v\m:?: alurma pek v
olmayan vakum presleme yerine, azot a tmosferinin kull

ammast ayn bir avaniyj o,
gorilmektedir. Yontem geliglinildigi akdirde, mekanik Ozelliklerin kritk olm:
uygulamalarda maliyetj ¢ listik bir kompozit tretim yontemi olarak kullamlabile
ifade edilebiliy,

atmosfert alunda

4. SONUC

L. Al-Cu-SiC ve Al-Cu-TiC kompozitler, saf Al ve Cu tozlart kullamlurak, ; .
atmosferi altinda, gézenck i igermeyceck gekilde sicak presiencbil Imistir,
2. Geligtirilen yeni yontem ile, aluminyum _5::5.:

| SRRSO B [NV,




3. AlCu-TiC ompovitderde sty en yiksek  sertlik 1501113,
Rompoziterde ise 140HB dir,
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BAKIR ESASLI SEKIL BELLEKLI ALASIMLARIN
TOZ METALURJISI YONTEMI iLE URETIMI
Bilgchan OGEL Arcan DERICIOGLU

Orta Dogu Teknik Universitesi
Metalurji ve Malzeme Miih. Bél. Ankara

OZET

Bu ¢alismada, Cu esasli sekil bellekli alasimlann toz melalurjisi yéntemi  »
tretilebilirligi aragtirllmistir. . Cu-16.5Zn-6.5A] alasimi saf  tozlar  kullanila.
tretilmigtir. Uretim asamasl, sinterleme, sicak presleme ve haddelemenin deg;
kombinasyonlarini igermektedir, Konvensiyonel sinter]
bagl ¢inko kaybi cngellenememistir, Sicak presleme
islemi uygulanan numunclerde gozenek problemi
dogrudan haddelenen numuncler de gozenck icerme
gostermektedir.

cme ydnteminde, buharlasm: o
ve arkasindan homojenizasy =
vardir. Sicak presleme sonr. .
sine kargin, sekil bellek dzeli

ABSTRACT

A Cu-bascd shape memory alloy is produced using PM methods. The Cu-16.5Zn-6.5.
alloy is prepared from clemental powders. The production route includes the vario |
combination of sintering, hot pressing and hot rolling. Zinc loss due to evaporatl
could not be avoided in conventional compaction and sintering route. On the other har.

10l pressing leads to formation of pores in
microstructure. Dircctly hot rolled specimens after a hot pressing operation show:
shape memory cffect, which is most probably duc to that zinc loss is minimized.

Keywords: Powder metallurgy, Cu based shape memory alloys, Hot pressing
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alagim sistemidir [2-5]. Cu esash SBA'lar, konvensiyonel A.EWQB..,\W kummﬂnzwm yintemi
le tretilmektedir. Bir SBA'un cn onemli fiziksel ozelligi, don iglim anm:mw%m 9.\5.
Déniisiim sicakhifinn tiretim sirasinda gok :wmwum.o_maw. ayarlanabilmesi, a.wg:.m:._wﬂ
aygulama agisidan bily ik dnem tagir. Ancak, klasik dokiim ve _E%.@Q:o v\c_mwrzﬁwa ¢
:ane biiylimesi ve ¢inko kaybt bir problem olarak karsimiza Qwasfma: (5 rmegin,
cinko miktarindaki %1'lik bir defiigim, Ms steakhifiinda £60°C'lik bir degisime neden
,w:smxsen ve endistriyel vygulama alanint ksitlamaktadir.

Bu ¢alismada amag, Cu esaslt SBA'lann toz metalurjisi v\.aio_:m ile m.:o”:mom:m@é:
arastriimasidir. Safl Cu, Zn ve Al tozlarmin karsimi ile hazirlanan c:, alagimin
kimyasal bilesimini, dolayisi ile Ms sicakhifimt ¢ok hassas oE&.r. wwm:.uﬂur. BmEm:m
olabilecektir. Aynt sekilde toz metalurji ydnteminin tanc bilylimesini bir dlgiide
engellemest beklenebilir.

2. MALZEME VE YONTEM

SBA alasimt saf Cu(S50pm), Zn{(60pum) ve Al(100pm) ﬁ.oﬁu: xu:ms:wmwmx elde
cdilmistir. Kimyasal bilesim Cu-16.5Zn-6.5A!1 oraninda sabit tutulmustur. Sinterleme
cahsmalari {i¢ ayn yontem ile gergeklestiriimistir:

1) Soguk Presleme + Sinterleme

2) Sicak Presleme -+ Homojenizasyon + Haddeleme

3) Sicak Presleme + Haddeleme

Tiim numuneler 6mmx10mmx60mm boyutlarinda :mNipaE&:ﬁ Soguk .ﬁ.mnmw.oz.ﬁ
islemi 200MPa basing altinda, tck ydnden basmalt bir kalip icinde gerceklestirilmistir.
Sicak presleme islemi ise, azot atmosferinde ve 100MPa basing altinda yapilmistir,
Haddeleme isleminde, numuneler itk olarak 900°C sicakliga _m_.:?.:m ve m«.r.p.ﬂsaum
Gmm'den Imm kahinhga haddelencrek distiriilmiislerdir, H,Hoaouo:ﬁmm%os islemleri,
hidrojen atmosferi altinda 650°C, 750°C ve 900°C sicakliklarda 30 dakika yapilmistir,

3. BULGULAR VE TARTISMA
3.1. Sofuk Preslenmis ve Sinterlenmis Numuneler

Sopuk presleme sonrast 900°C sicaklikta 1 saat sinterlenen :caczoaa ¢inko F@g

. lenememigtir (Cizelge D). Bunun fizerine numuncler, sinterleme  sicakhifma
kademeli olarak wsitddnustir,. Buo deneydeki amag, ¢inko'nun yitksek m_csr.E%:.%
buharlagmadan 6nce anayapr iginde katt ¢6zelt olusturmasidir, Ancak, kademeli 1sitma

islemi de ¢inko kaybuu engellememigtir (Cizelge.1). Sofuk preslenmis numunelerin

Cizelge.1. Sinterleme sicakhifina bagh olarak tek ve !
numunelerde goriilen ginko kaybr.

ademeli 1sitma s. ara

300°C 500°C 900°: Zn Kayb:
L.Numune - - 60 da: %16.5
2.Numunec 90 dak. 45 dak. 60 da - %164

3.2. Sicak Preslenmis, Homojenize Edilmis ve Haddelenn:

Sofuk presleme islemindeki basarisizhik tizerine, toz karis:
karar verilmistir. Sicak presleme isleminde, tozlarm plast.
yiksek olacagindan, daha yiiksck yogunluklara ulagmak ve

yollart tkamak miimkiindiir. Sicak preslemie sonrast numune’

eristigi ve gézenck igermedipi goriildii. Sekil.l'de, sicak pre
igyapist goriilmektedir. Katlan Zn ve Al tozlar, diigiik pres’
tam olarak kati ¢ozeltiye alinamamus, yapida Zn ve Al

olusturmuslardir.  Ikinci agama  olarak, numunelere
homojenizasyon islemi uygulanmigtir. Bu asamada amag, sal
homojen bir kati ¢ézelti haline déntismesidir. Cu-16.5Zn-6.5
diyagraminda tek fazli B balgesine ditsmektedir. 650°C, 75¢
30 dakika bekletilen numunelerde Al tozu sorun yaratmistir,

gbre daha diistik olan erime sicaklifit ve Cu-Al denge diyar

ile, yapida gozenckler olusmustur. Bu tiir bir g8zenek, Seki!
gdzeneklere karsin, 900°C sicaklikta yapilan 30 dakikalik b
katr ¢ozelti (B faz1) olusturmakta yeterli oldugu gdriilmiistiir.
Haddeleme islemi 900°C sicaklikta yapilmistir, Haddelenm!
yapist Sckil.3'de goriilebilir. Tek [zl P yapsi, oda sicakligin

(Sckil.3). Ancak, haddeleme islemi sonrasi gozencklerin ta:
numunenin bazi bélgelerinde hatalara neden oldugu gézler
yatay siyah ¢izgiler, hadde sonras: gbzencklerin uzam

gozeneklerin ¢inko kaybina neden oldugu, yapilan igyap: ince
Sekil.3, numunenin orta bslgesini, Sekil.s ise ylizeye yakin
Sekil.S'de gortilen yuvarlak hatli ikine; faz, o fazdir
gostergesidir. Daha 6nce belirtildigi gibi, Cu-16.5Zn-6.5A1 al-
tek fazh {3 bolgesine diiger. Ancak, ¢inko orani azaldikga,
bolgesine bir kayma olur ve yapida a fazt belirr.

homojenizasyon islemi uygulanmis numunelerin sckil bellek

Alwoo Lo +

s Numuneler

unin sicak pres!nm
¢ deformasyon «zell
sinko kaybina n:de
crin teorik yopu. Juk
slenmis durumd: ala

-2me sicakbklan ede

'gisindan zengin bg
degisik  sic: <hik
‘ozlardan olusan :an

Aligeren bir alas m ¢

'C ve 900°C sicuklik
Al tozunun, Cu « 1ay
ramunn §zellikloi n
2'de gorilebilir, Yap
7 1s1l islemin te} faz

bir numunenin hon
‘a martensite dén ism
1 olarak kapanr ady
nistir. Sekild'de go
ast o ile olusmu tur.
cmelerinden anl: il
bilgeleri goiste: nck
ve ¢inko kayiimn
amt, denge diye ran
‘enge diyagram: .da
3u dretim yd: em
‘zellifi gdstermemes:
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ozellifinded: . Homojenize edilmeden haddelenen numunclerin sekil bellek 6zelligi
gosterdifi g slenmistir.

4. SONUCL 1R

1) Cu-Zn-A csash gekil bellekli alagimlarin konvensiyonel sofuk presleme ve
sinterleme y. atemi ile tretiminde ¢inko kaybr engellenememektedir.

1) Swak presfeme + homojenizasyon igleminin, bu tir alasimlann tretiminde daha
uygun bir y& item oldugu gortihmektedir,

3) 900°C sic :khkta 30 dakikalik bir 11! islem, homojen bir kati ¢ozelti elde etmek icin
yeterlidir, Av cak, ylzeyden bir miktar ginko kaybt olmaktadir,

4) Sicak poosleme sonrast dofrudan haddelenen numuncler sekil bellek  dzellipi
gostermektedir,

Tesekkiir: Tu calismayt MISAG-121 Proje’si olarak destekleyen TUBITAK a ve sckil
bellekli alag mlar konusunda her tirli bilgiyi saflayan ve tartismalan yonlendiren

Prof.Dr. Sak.: Bor’a ¢ok tesckkiir ederiz.
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Sekil.2. Cu anayapi iginde Al tozunun homojenizasyon islemi (65 °C) s
gdzencek olusturmasi. x700
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ALUMINANIN DUSUK SICAKLIK SINTERLEM S

Stleyman TEKELI
Gazi Universitesi, Teknik Egitim Fakiltesi
Malzeme A.B.D., Besevler/Ankara

)
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OozEY
, S
xaw&w.?,.,.,.@ . . N ‘ _ )
\.\ (AR I Scramiklerde  sinterleme kinetiging arirmak veya sinlerleme sicakhifing |« Ssor
R b genel olarak iki yaklasim vardir. Binincisi, ¢ok ince tozlar kullanmak veya i um

igerisindeki aglomerasyonu climine etmektir, Aglomerasyonlar, sinterlc ae

Sckil.4. Homojenizasyon isleminde olusan gdzenckler, haddeleme sonrasi matriks iginde kendisini ¢evreleyen tozlardan farkl sekilde sinterlendigi i a ¢a
Sekild. & §

<aybolmamaktadir. (Yatay, ince uzun siyah bogluklar). x1500 ve biyik bosluklarin olusmasina scbep olur ve bunlarda parganun tam

sinterlenmesini engeller. Ikinci yaklasim ise sinterleme katki maddeleri ku! anm:

katkr maddeleri, katt ¢6zelti igerisinde tanc sinilarnda olusturduklan sivi iz d
ile sinterleme kinetiini artinrlar,

Bu ¢aliymada, yukandaki iki yaklagimin beraberce uygulanmasi, katks ve
allimina igin incelenmis ve % > 99 yogunlugu clde etmek icin sinterleme :cakl
°C gibi dustik bir sicakhiga distrilmistiir.

LOW TEMPERATURE SINTERING OF ALUMI A

ABSTRACT

There  are two general approaches (o cnhancing sintering kinctics or owe
sintering temperature for ceramics, The first is to improve powder process ag, t
usc fine starting powder and to climinate agglomerates in green preforms. gl
often shrink away from the surrounding powder matrix during sintering © usin
and big pores. These defects results in the parts not to be sintered properl  The
approach is to use sintering aids and additives. Additives forms liquid 1 ase
solution at the grain boundarics enhancing diffusion and sintering Kinctics.

Sekil.5. % dzeyden ginko kaybina bagh olarak, haddeleme sonrast ylizeyc yakin In this study, both application of the above two approaches has been in- estig
U sigelerde beliren a {azi. X700 undoped and doped alumina and resulted in a sintered density of > 99% at -, tem
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