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Oz

Bu calismada, 3B (3 boyutlu) metal yazici fiizyon makinelerinde kullanilan Age,sCu7s metal tozlari iki farkli
metot ile iiretilmistir. {lk olarak normal katilastirma yontemi ile AggrsCu7s kiilge alasimlar elde edilerek tel
makinasinda ¢ekme islemi sonrasinda gubuk seritler iiretilmistir. Agg>sCu7s gubuk seritler kullanilarak yeni
gelistirilen gaz atomizasyon (YGGA) yéntemi ile sivi nitrojen’e diisiiriilerek toz alasim elde edilmistir. ikinci
yontem olarak hidrometalurji (HM) yontemi ile iiretilen saf Cu (bakir) toz metali ve saf Ag (Giimiis) toz metalleri
kullanilarak Age,sCUszs toz metal alasimi mekanik alasimlama (MA) teknigi ile iiretilmistir. Iki farkli yontem ile
tiretilen alagimlarin yapisal 6zellikleri X-1sin1 kirinimi (XRD) ve taramali elektron mikroskobu-enerji dagitimli x-
1s11 spektroskopisi (SEM-EDX) ve 1sisal davraniglart diferansiyel termal analiz (DTA) ile incelenmistir. Her iki
yontemle elde edilen alagimlarin XRD deseninde kristal yapida oldugu tespit edilmistir. SEM goriintiilerinde toz
tanelerinin ortalama biiyiikliiklerinin 10 pm oldugu belirlenmistir. EDX sonuglari ile AggsCuzs alagiminin
nominal kompozisyon ile uyumlu oldugu belirlenmistir. DTA analizleri sonucunda glimiisiin erime noktasi olan
931 °C’de endotermik bir pik gézlenmistir. Sonug olarak Age»sCu75 alagimi yeni gelistirilen gaz atomizasyonu ve
mekanik alagimlama ile toz seklinde basarili bir sekilde tiretilmistir.

Anahtar kelimeler: AgCu alasimi, 3B metal yazici, XRD, SEM, DTA

Comparison of Structural and Thermal Properties of AgCu Alloys
Produced by Mechanical Alloying and Newly Developed Gas Atomization
Method

Abstract

In this study, Age.5Cuzs metal powders used in 3D (3 dimensional) metal printer fusion machines were produced
by two different methods. Firstly, Age25Cuzsingot alloys were obtained by normal solidification method, and rod
strips were produced after the drawing process in the wire machine. A powder alloy was obtained using Ags25Cuzs
rod strips by using the newly developed gas atomization (NDGA) method by dropping it into liquid nitrogen. As
the second method, AggssCu7s powder metal alloy was produced by mechanical alloying (MA) technique using
pure Cu (copper) powder metal and pure Ag (Silver) powder metals produced by hydrometallurgy (HM) method.
The structural properties of the alloys produced by two different methods were examined by X-ray diffraction
(XRD) and scanning electron microscopy-energy dispersive x-ray spectroscopy (SEM-EDX) and their thermal
behavior by differential thermal analysis (DTA). It has been determined that the alloys obtained by both methods
have a crystal structure in the XRD pattern. It was determined that the average size of the dust grains in SEM
images was 10 um. With the EDX results, it was determined that the Agg,5Cu7s alloy was compatible with the
nominal composition. As a result of DTA analysis, an endothermic peak was observed at 931 °C, the melting point
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of silver. As a result, Agq,s5Cuysalloy has been successfully produced in powder form by newly developed gas
atomization and mechanical alloying.

Keywords: AgCu alloy, 3D Metal printing, XRD, SEM, DTA

1. Giris

Giintimiizde teknolojinin gelismesi ile birlikte giincel ihtiyaglara hizli sekilde cevap verecek makineler
gelistirilmistir. Bunlarin basinda 3B yazicilar gelmektedir. 3B yazicilar tip, havacilik, otomobil, tasarim
ve kuyumculuk gibi bir¢ok alanda kullanilmaktadir. Kullanim alanlarina gére prototip veya nihai {irlin
olarak ilk Once plastik ve daha sonra alasimli tozlarin {iretilmesiyle birlikte metal parga liretimi icin
bircok model ve boyutta 3B yazicilar gelistirilmistir. 3B metal yazicilarla birlikte yazicilarda parca
tiretiminde kullanilan malzemelerin ¢esitliligi de bir hayli artmistir. Bu cesitliligin fazla olmasi ile
kullanim alanina ve iretim sartlarina goére malzeme gelisimi 3B yazicilar ile birlikte hizla devam
etmektedir [1, 2].

Son yillarda 3B yazici teknolojisinin ilerlemesi ile birlikte giiniimiizde kuyumculuk sektoriinde
aktif olarak kullanilmaktadir. Kuyumculuk sektoriinde hassas kalip iiretiminde 3B yazici metal fiizyon
yazicilart kullanimi yaygindir. Ancak bu yazicilarda kalip tiretimi i¢in kullanilan metal toz alagimlarinin
birim fiyat degeri oldukga yiiksektir [3, 4]. Bunun nedeni, alagimli metal tozlarinin tiretim sistemlerinin
zor olmasindan kaynaklanmaktadir. Kuyumculuk alaninda degerli metaller (Au, Ag, Pt, Pd vb.) saf
olarak kullanilmamaktadir. Degerli metaller gesitli Ozelliklere sahip metallerle alagim yapilarak
kullanilmaktadir. Alasimlarin elde edilmesinde, tiretim maliyetinin disiiriilmesi, renk, islenebilirlik,
iletkenlik ve piirlizsiizlik gibi kalitelerin arttirilmasina yonelik alasimlarin ¢alisilma sebeplerindendir
[5]. Bununla birlikte alagimlarin farkli diretim teknikleriyle gelistirilmesi alasim &zelliklerine katki
saglamaktadir [6].

3B metal fiizyon yazicilarinda kullanilan degerli metal tozlar icin yapilan Ar-Ge ve Ur-Ge
caligmalart giin gectikge artmaktadir. AgCu alagim metal tozlari kuyumculuk sektoriinde yaygin olarak
kullanilmaktadir. Bu tiir kuyumculuk malzemelerinin, 3B metal fiizyon yazicilarinda kullanimi igin
yeterli arastirma bulunmamaktadir. Son yillarda atomizasyon teknigi ile metal toz iiretimi
yayginlagmaktadir. Bes farkli atomizasyon teknigi bulunmaktadir. Bunlar; su, gaz, santrifiij, doner
elektrot ve vakum atomizasyonudur [7]. 3B metal flizyon yazicilarinda kullanilan toz alagimlarin
iretiminde, YGGA ve MA yontemlerinin yeni malzemelerin kesfinin arastirilmasinda ve uygulama
alanlarinin genisletilmesi igin bilim diinyasinin ilgisi cekmektedir. YGGA yontemiyle tiretimlerde tistiin
ozelliklere sahip alagimlar iretilebilmektedir [8, 9]. Bu teknikte iiretilen alagim tozlarinin tanecik
ozellikleri; yapisi kiiresel, makroskopik boyutta piiriizsiiz ve yiiksek iiretim hiz1 olabilmektedir.

MA ile deneysel ¢alismalar da ve sanayide oda sicakliginda alagimlarin {iretimi i¢in kullanilan
yeni bir tekniktir [10]. Metal tozlarinin fiziksel, termal ve mekanik 6zelliklerini gelistirmek igin
uygulanabilmektedir. MA islemi tozlarin belirli oranlarda karistirilmasi, uygun 6giitme siiresinde ve
ogiitme bilyeleri ile gergeklestirilmektedir. Bu karigim, kararli bir duruma ulasan metal tozlarimin elde
edilmesi i¢in uygun goriilen siireye kadar 6giitiilmesidir. Literatiirde, degerli metal alagimlarinin {iretimi
icin YGGA ve MA teknikleri gibi iki yontemi birlikte kullanarak iiretim yapilmasi konusunda biiyiik
bosluk bulunmaktadir. Toz metaliirjisi yontemleriyle, farkli element ilaveleri ile toz alagimlarinin
YGGA ve MA gibi liretim teknikleri, yaygin olarak kullanilmakta ve performans gelisimleri dnemli
asamalar gostermektedir.

Akkas ve ark., (2018) gaz atomizasyonu yontemi ile Al12Si alasimini iireterek, alasgimin tane
yapisinin boyutunda kiigiilme ve toz seklinin genelde ligament, damla, ¢ubuksu ve karmasik sekilli
oldugu tespit etmislerdir. Toz dayaniminin yiiksek olmasi ve dendritik tozlari olusturabilmek amaciyla
otektik noktanin altinda bulunan Al;,Si iretimi tercih edilmistir [11]. Shafiei ve ark., (2012) yaptiklar
calismada, Ag-Cu ikili alasimin1 5 ve 30 saat 6giitme yaparak mekanik alagimlama ile liretmislerdir.
CugoAg2o Ve Cugs36Ads64 kompozisyonlarinda iiretilen alasimlarin 6gilitme siiresi arttikga giimiis ve
bakir XRD piklerinde degisimin olmadigi ve iki alasimin ortalama tane biiyikligi 30 nm oldugu
Williamson-Hall yontemi ile hesaplamislardir [12]. Metal toz alasim iiretimi 20 yildir yapilmaktadir.
Toz tiretimi i¢in ogiitiicli kullanan bazi yontemlerin yani sira erimis siv1 eriyigin atomizasyonu metal
tozlari iiretiminde en yaygin kullanilan tekniktir [13]. Gaz atomizasyon ve mekanik alagimlama yontemi
ile bircok alasimin yapisal, 1s1sal, kimyasal ve mekanik ozellikleri literatiirde arastrrmistir. Ilk olarak
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1985 yilinda baslayan GA yontemi ile arastirmalari 6zetleyecek olursak: ile Al-20 wt % Si [14],
Algg7NizoMns 4 alasimi [15], TiFe-based alasimi [16], CuNb alasimlari [17] ve miikemmel lazer
emiciligine sahip bakir alasimli toz gibi bircok ¢aligma bulunmaktadir. MA yoOntemi ile aragtirmalari
ozetleyecek olursak: Cu-50wt%Ag [18], CuCo alagimlar1 [19], Ag-Cu alasimlar1 [20] ve nanokristalin
AgCu alagimlart [21] gibi alasim tiirleri ¢esitli endiistriyel ve akademik g¢aligmalar igin aragtirmalar
literatiirde mevcuttur. Genellikle degerli metal alagimlarinin deneysel ¢aligmalari birim fiyati yiiksek
olmasi nedeniyle ¢ok ¢alisilamamaktadir. Ancak giiniimiizde 3B yazicilarda kullanilan metal tozlarinin
giincelligi kuyumculuk gibi sektorlerde kullanildig1 i¢in arastirmalar bu agidan 6nem kazanmaktadir.

Bu caligmada, yeni gelistirilen gaz atomizasyonu ve mekanik alagimlama yontemi ile AggrsCU7s
degerli metal toz alasimi tretilerek, kuyumculuk sektoriiniin gelisimine Tiirkiye ekonomisine katki
saglamasi hedeflenmistir. Uretilen alasimlari mikroyap: 6zellikleri XRD, SEM ve EDX ile ve termal
ozellikleri DTA ile incelenmistir. Ag diinyada pahali maden olmasi, yliksek 1s1 ve elektrik iletkenligi,
kolay sekil verilebilir olmas1 bakimindan 6nemli bir metaldir. Bu nedenlerden dolay1 ziynet esyasi
olarak kullanimi yaygindir. Boylece iki farkli yontemin toz alasimlara etkisi arastirilmigtir.

Literatiir aragtirmalari sonucu, YGGA ve MA yontemi ile Agg, sCuU7salagimi tozunun tiretimi ile
ilgili caligmaya rastlanilmamistir. Bu amagla, literatiirdeki bu boslugu doldurabilecegi diistiniilmektedir.

2. Materyal ve Metot

Bu calismada yeni gelistirilen gaz atomizasyonu ve mekanik alagimlama ydntemleri kullanilarak
Ago25CU7 5 toz alagimlart tiretilmigtir. Alasimlarin yapisal ve 1sisal 6zellikleri incelenerek, iki farkli
yontemin sonuglar karsilagtirilmistir.

2.1. Yeni Gelistirilen Gaz Atomizasyon Yontemi

Bu calismada, YGGA yontemi kullanilmigtir. Bu yontemde YGGA kulesi tasarlanmis ve GA kulesinin
alt kismina siv1 nitrojen havuzu olusturulmustur. YGGA yonteminin deney seti gorselleri Sekil 1°de
verilmistir. Oncelikle YGGA’da kullamlacak kiilce AgesCu7s alasimmin iiretimi ingot yontemi ile
iiretilmistir. Saf Ag (giimiig), ve Cu (bakir) elementleri grafit pota igerisinde eritilerek kiilce olarak elde
edilmistir. Ergitme iglemi sirasinda potada olusabilecek oksitleri 6nlemek igin oksit dnleyici boraks ile
tizeri kapatilmistir. Ergimis alasim tel dereceye dokiilerek katilagmaya birakilmistir. Bu islem sonucun
da Ago25Curskiilge alagimi elde edilmistir. AgesCuyskiilge alasim kuyumecu tel ve silindir makinasinda
tel serit ¢gekilerek 100 mikron kalinlik olacak sekilde inceltilmistir. Yaklagik 1 cm uzunlugunda olacak
sekilde tel seritler kesilmistir. Kesilen tel serit Agg,sCuzs alasimlart YGGA tekniginde kullanima igin
hazir hale getirilmistir.

YGGA diizeneginde, dnceden ingot yontemi ile hazirlanan Agg25Cu7 s metal alagimi indiiksiyon
eritme ocagina yerlestirilmistir. Asal gaz olarak yiiksek saflikta argon gazi kullanilmistir. Sekil 1°de
goriilen GA iinitesin de: firin, kule, basing nozulu ve tozlarin toplanma sivi nitrojen havuzundan
olugmaktadir. Deneysel ¢aligma parametreleri: sicaklik 1000 °C, nozul ¢apt 3 mm ve basing 20 bar ve
kule gaz acis1 5° olarak belirlenmistir. Metal eriyigi nozuldan piiskiirtebilmek, mikronize etmek ve
oksidasyonunu Onlemek i¢in 20 bar basing ’ta argon gazi kullanmilmigtir. YGGA kulesinin altina
yerlestirilen siv1 nitrojen havuzunda tozlarin toplanmasi ve tekrar kirilgan yapisini artirarak ikinci kez
mikronize edilmistir.
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Sekil 1. Yeni gelistirilen gaz atomizasyon deney seti

2.2. Mekanik Alasimlama Teknigi

MA teknigi ile Age»s5Cuzs toz alasimi Fritsch Pulverisette-5 marka mekanik 6gilitme cihazinda
gerceklestirmistir. Uretimde kullamlan saf Ag (giimiis), ve Cu (bakir) toz elementleri hidrometaliirji
yontemi ile nano boyutta saf (%99,5) Ag ve Cu toz elementlerinden tiretilmistir. Manyetik karistirici da
beher igerisine (1:1 oraninda) HNO3 saf su ilave edilerek olusturulan ¢6zelti igerisinde giimiis metalinin
¢Oziinmesi saglanmistir. Cozeltiye (1/3 oraninda) saf su eklenerek ¢ozelti derigik hale getirilmistir. Bu
derisik ¢ozelti igerisine bakir levha yerlestirilerek yiizey alani genisletilmis redoks islemi yapilmigtir.
Bu redoks igslemi sonucunda bakir levha lizerine toplanan Ag tozlari safsizligini (%99,5) elde edebilmek
icin ic asamali yikama sistemine tabi tutulmustur. Birinci asamada kaynar suda Ag tozlan siiziilerek
yikanmugtir. Ikinci asamada yikanan Ag tozlarin1 amonyak ve sicak su ile tekrar yikanmustir. Buradaki
amag Ag tozlar1 igindeki Cu impiiritelerini ve nitrat oksidasyonunu yok etmektir. Ugiincii asamada
kaynar suda Ag tozlarna tekrar yikama iglemi yapilarak tamamen amonyak ve nitrattan armdirilmistir.
Kalan ¢ozelti i¢erisine demir levha yerlestirilerek, Ag tiretimindeki tiim islem basamaklari tekrarlanarak
redoks islemi sonucunda bakir tozlari elde edilmistir. HM yontemi ile elde edilen saf Ag ve Cu toz
elementleri kullanilarak Agg,sCussalasimlar: 30 dakika, 1 saat ve 2 saat olmak iizere ii¢ farkli 6giitme
stirelerinde MA yontemi ile iiretilmistir. Bilye-toz oran1 10:1, donme hiz1 olarak ise 300 dev/dak olarak
belirlenmistir. MA deneylerinde asiri isinmadan kaginmak ve verimi artirmak igin, her 10 dakika 6giitme
isleminden sonra 10 dakika bekleme yapilarak 6gilitme islemi gerceklestirilmistir.

2.3. Karakterizasyon

Alasimlarinin mikroyapisi, morfolojisi ve 1sisal 6zellikleri sirastyla X-1g1n1 kirinimi (XRD), Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM-EDX) ve Diferansiyel Termal Analiz (DTA) analizleri ile incelenmistir.
PhilipsX'Pert PRO marka XRD cihazinin ¢alisma parametreleri: 40kV ve 30mA ayarli, monokromotik
CuK, radyasyonu (A=0.154056 nm) kullanilarak belirlendi. Ol¢iimler 20°°den 100°* ye kadar 0.02°/s
hizinda 1 saniye bekletilerek alindi. SEM-EDX analizleri ZEISS EVO LS10 marka SEM cihaz1 ve
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Bruker marka EDX dedekt6ér kullanilarak yapilmistir. DTA analizinde Perkin Elmer Sapphire ile
yapilmistir. DTA cihazinin ¢alisma parametreleri: 50°C’den 1100°C’ye kadar 1sitma hiz oran1 20°C/dak
olarak belirlenmistir. Numune kab1 olarak yiiksek sicakliga dayanan seramik kaplar kullanildi.

3. Bulgular ve Tartisma

Bu ¢alismada yeni gelistirilen GA ve MA yontemleri kullanilarak Agg, sCuU7 s toz alagimlari tiretilmistir.
Alasimlarin yapisal ve 1sisal 6zellikleri incelenerek, iki farkli yontemin sonuclari karsilagtirilmistir.

3.1. Yeni Gelistirilen Gaz Atomizasyonu Sonuclari

Bu ¢alismada Agg,5Cu75 toz alagiminin GA yontemiyle iiretilmistir. Sekil 3’de GA yontemiyle liretilen
Ago25CU7 5 toz alagiminin XRD grafigi verilmistir. XRD sonucu incelendiginde, mikroyapida Age7Cus
faz1 goriilmektedir. Age;Cus fazinin kristalografik parametreleri: uzay grubu Fm-3m, COD Card No:
96-150-9855, kristal yapist kiibik, pik listesi 20 = 38.390°, 44.623°, 64.946°, 78.037° ve 82.229°

yansima agisi olarak tespit edilmistir.

|
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Sekil 3. YGGA yontemiyle {iretilen Ago,sCU75 toz alagiminin x-151n1 kirmimi (XRD) grafigi

Sekil 4 a-b’de YGGA teknigi ile tiretilen Age25CU75toz alagiminin SEM goriintiileri verilmistir.
Sekil 4’de verilen SEM goriintiileri incelendiginde Age25Cu7 s toz alasimimin boyut dagilimi ve toz tane
sekilleri, yuamrusu ve caprasik sekilde oldugu, toz ylizeylerinin gézenekli oldugu ve gaz basincina ve
siv1 nitrojendeki kirilmaya bagl olarak bu gézeneklerin miktarinin fazla oldugu goriilmektedir. Ayrica
yiizeyler dikkatli bir sekilde incelendiginde, bir toz tanesinin alt tanelerden olustugu fark edilebilir. 3B
metal yazicilarda kuyumculuk sektorii i¢in kullanilan toz metallerinin genel olarak formlar kiiresel
olmasidir. Calismamizin amaglarindan biri de tozlarin kiiresel sekilde iiretimi olmustur. Cilinkii 3B metal
yazicilarin ¢alisma prensiplerinden biride kullanilan tozlarin kiiresel olup hareketinin saglanmasidir.
Sekil 4-a’da gortldigii gibi tozlarin kiiresel sekilde olmamasinin sebebi s1v1 nitrojenin toz metali tekrar
kirmis ve ¢atlatmis olmasidir. Bu toz alagimlarinin kiiresel sekle getirilebilmesi icin YGGA yontemi
sonrasi silindir 6glitme islemi uygulanmasi gerekmektedir. YGGA yontemiyle toz liretiminde gaz
basincinin toz boyutu ve sekli lizerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu bilinmektedir. Ancak 50 mikron
alt1 kiiresel toz alagimlar1 3B yazicilarda kullanilmaktadir. Tek basina gaz basinci ile verimli sekilde toz
alagim iiretilememektedir. Bu nedenle GA yontemi ile iiretilen metal tozlari sivi nitrojen havuzunda
toplanarak ikinci bir kirilma saglanmistir. Bunun yani sira kiiresel sekli saglamak i¢in kiiresel toz silindir
islem basamaginin uygulanmasi gerekliligi sonucuna varilmistir.
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Sekil 4 a-b. YGGA yontemiyle iiretilen AggrsCuzs toz alasim SEM goriintiileri

YGGA yontemiyle tliretilen Agez5CU75toz alagimmin EDX analizi Sekil 5° de verilmigtir. EDX
analizleri sonucunda mikro yapida Ag ana matris faz1 ve Cu fazlarnn gézlemlenmektedir. Age25CuU75
alagimin kimyasal bilesimi, nominal oran ile neredeyse ayn1 oldugu tespit edilmistir.

100+

40

-
o ~————
2 4 6 8 10 12

kev

Sekil 5. YGGA yontemiyle ile iiretilen toz Aggr5Cu7s alagimimin EDX spektrumu

Sekil 6” da YGGA yontemiyle ile tiretilen Age25Cu7stoz alasimmin DTA grafigi goriillmektedir.
Uretim sonras1 herhangi bir isleme tabi tutulmadan toz alasimin erimesini temsil eden yaklasik 900 °C’
de bir endotermik pik goriilmiistiir. XRD ile DTA sonuglar karsilastirildiginda, 900 °C’de gozlenen bu
endotermik pikin, Ag-Cu fazinin 6tektik erime noktast oldugu tespit edilmistir.

Is1 akigi(W/g)

900°C ~

: : - - - - - . . :
400 500 600 700 800 00 1000
Sicakhk(°C )

Sekil 6. YGGA yontemi ile iiretilen Aggz5CU75toz alasim DTA grafigi

3.2. Mekanik Alasimlama Sonuclari
MA yontemiyle 30, 60 ve 120 dakika siire ile 6giitiilmiis AggosCuzs kompoziyonunu olusturan toz

alagiminin XRD analiz sonuglar1 Sekil 7 a-e’de verilmistir. Ayrica hidrometaliirji teknigi ile elde edilen
saf Ag ve Cu tozlarinin XRD sonuglar1 Sekil 7 a-b’de verilmistir. Sekil 7 a-b’de XRD sonuglar
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incelendiginde saf Cu (ICSD Card No: 006-2938, kiibik) ve saf Ag (ICSD Card No: 006-2941, kiibik)
fazlarma ait pikler goriilmektedir. Bu sonuglart HM ile Ag ve Cu tozlarinin basarili bir sekilde elde
edildigini gostermektedir. Sekil 7 c-e’de XRD sonuglari incelendiginde, MA ile elde edilen Ago2sCuU7 s
toz alagimlarinin, ilk 30 dakikalik 6giitme sonrasinda baslangig tozlarindan (111), (002), (022), (113) ve
(222) miller indisine sahip Age7Cus fazina ait karakteristik pikleri belirlenmistir. Pik listesi 26=38.214°,
44.416°, 64.624°, 77.627° ve 81.788° olarak tespit edilmistir. Ogiitmenin 60 ve 120 dakika sonrasi
alasimda, Cu, Ag igerisinde kati ¢ozeltisi olusturarak Age»sCuzs kiibik yapida fazi olustugu
goriilmektedir. Bu sonuglar EDX ve DTA ile uyum igerisindedir.

® Ag,,Cu; A Cu W Ag
L
() o ° ® 9
& | |
§  —— I - - — W e —————— N S —
= | <
T t|
3 L L
@ | (b) : *e
A
A
A A
@ 4 4 A
20 30 40 50 &0 70 80 a0
20(derece)

Sekil 7. (a) Cu (Bakir), (b) Saf Ag (Giimiis), (c) 30 dak (d) 60 dak ve (e) 120 dak MA ile dgiitme iiretilen toz
AQgo25CU7 5 alasiminin XRD grafigi

HM yontemiyle elde edilen saf toz Cu elementinin morfolojik yapisi Sekil 8’de goriilmektedir.
SEM goériintiileri incelendiginde saf toz bakir elementinin karakteristik sagakli yapaksi morfolojik yapisi
goriilmektedir. SEM goriintiilerinde Cu tozlarinin yaklagik boyutlart 3-10 pum arasinda degistigi
goriilmektedir. Ayrica elde edilen Cu elementinin kimyasal kompozisyonunu belirlemek i¢cin EDX

analiz spektrumu Sekil 9’da verilmistir. Elde edilen Cu tozlarinin saflik derecesinin %99 oldugu
gorilmektedir.

2 4 [ 8 10 12

Sekil 8. Saf Cu (Bakir) tozu SEM goriintiisii ve Saf Cu (Bakir) tozunun EDX analizi spektrumu

HM yoéntemiyle elde edilen saf toz Ag elementinin morfolojik yapis1 Sekil 10°de verilmistir.
SEM goriintiileri incelendiginde saf toz Ag elementleri kiiresel ve karmasik morfolojik yapisi da
gbzlenmistir. SEM goriintiilerinde Ag tozlarimin kiiresel yapilar1 yaklagik 5 pum boyutlarinda ve diger

karmagsik yapilarda 3-5 um arasinda degistigi goriilmektedir.Bunlara ek olarak elde edilen Ag
elementinin kimyasal kompozisyonu belirlemek i¢in EDX analiz spektrumu Sekil 11°de verilmistir.
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Elde edilen Ag tozlarinin saflik derecesinin %99’a yakin oldugu tespit edilmistir. Ag tozlariin kimyasal
yapisinda kismi olarak bakir tozlarinin oldugu tespit edilmistir. Bunun sebebi HM tekniginde redoks
isleminde ki impiiritelerden kaynaklanmaktadir.

MA yontemi ile 30, 60 ve 120 dakika 6giitme sonrasi elde edilen toz Age,sCu7s alagimlarinin
tane yapilarinin degisim siireci Sekil 12 a-c’de SEM goriintiileri verilmistir. Sekil 12°de SEM
gorintiileri incelendiginde ilk olarak 30 dakika 6giitme sonrast Sekil 12-a’da toz pargaciklarinin
morfolojik boyut dagilimi Ag ve Cu tozlarindan olusmaktadir. Sekil 12-a’da goriildiigi gibi parcacik
boyutlar1 yaklasik 1-8 pm arasindadir. MA ile 60 dakika 6giitme sonras1t SEM goriintiileri Sekil 12-b’de
verilmigtir. MA isleminin ikinci asamasinda (60dak) soguk kaynasma ve parcalanma siireglerinin
basladigi durum olustugu gozlenmistir. Toz Ag ve Cu parcaciklarinin bir araya geldigi goriillmekte ama
soguk kaynagmanin tamamlanmadigi, toz ylizeylerinin detayli incelenmesi ile yiizeyde catlaklarin
varhigi tespit edilmistir. Son olarak MA yontemi ile 120 dakika 6giitme sonrasi elde edilen SEM
goriintiileri Sekil 12-c¢’de verilmistir. Bu asamada soguk kaynasmanin tamamlandig1 tozlarin yapisinda
biitiinlesmenin olustugu, kati bir ¢dzelti olusturdugu anlasilmaktadir. Ayrica toz tanelerin 30 ve 60
dakika 6giitme sonrasi biiylimesi sonucunda 10-15 um oldugu tespit edilmistir. Sekil 12’de verilen SEM
gorintilerinden Agg»sCu7s alasimlama siiresine gore toz boyutu degisiminin SEM goriintiileri de toz
tanelerinin yapisal degisimlerinin XRD analiz sonuglart ile uyumlu oldugunu goriilmektedir. MA
yontemi ile 30, 60 ve 120 dakika 6giitme sonrasi elde edilen Aggy, sCU75 toz alasimlarinin Sekil 12-c¢’deki
120 dakikalik 6giitme sonras1 SEM goriintiisii incelendiginde; 2 saatlik MA islemi siiresince toz boyutu
ve morfolojisinde, toz tanelerinin kirilmaya bagladigi ve bunun sonucu olarak da toz tane yapilarinin
yumrumsu ve ¢aprasik sekiller aldigi gézlenmistir. Nouri vd. [22] yaptiklar1 ¢alismalarda MA sirasinda
tozlarin kirilmasi sonrasi elde edilen toz morfolojisinin de yumrusu ve ¢aprasik seklinde oldugunu rapor
etmislerdir. Kuyumculuk sektorii hedeflenerek yapilan bu ¢alismada, YGGA’ye alternatif olarak MA
ile kiiresel tozlarin iiretilmesi amaglanmistir. Ancak MA’da farkli 6giitme siiresi ve bilye/toz orani ve
farkli kompozisyon oranlarin gibi parametreler calisilarak, MA’da gerinim ve kat1 ¢ozelti sertlesmenin
etkisiyle kiiresel tozlar elde edilebilecegi diigiiniilmektedir. MA ile elde edilen Ags25Cus7 s toz alagimlarin
(Sekil 12-c) 2 saat 6giitme sonrasi toz tanelerin boyutlari ortalama 80 um olarak gézlenmistir.
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.I ? LY : : 3
Sekil 10. (a) 30 dak (b) 60 dak ve (c) 120 dak 6giitme ile MA iiretilen AggzsCuzs toz alasimmin SEM
goriintiileri

MA ile 2 saat §giitme sonrasi toz Age»5Cuzs alasimmin EDX elementel analiz spektrumlart
Sekil 13’de verilmistir. EDX analizi incelendiginde tozlarin homojen bir dagilim gézlenmistir. Ayrica
MA ile Wang vd. [13,15] yaptiklar1 ¢calismalarinda 24, 12, 8 ve 4 saat 6giitme sonrasin da sinterleme
islemi gerceklestirmis ve mikro yapi incelemelerinde tane boyutlarin 6giitme siirenin artmasiyla
azaldigim1 gézlemlemislerdir. EDX sonuglarinda Ag ve Cu elementleri tespit edilmistir. Ancak nominal
olarak hesaplanan Cu konsantrasyonun az ¢ikmasinin sebebi yapida olusan soguk kaynagma sathasinda
kaynaklanmaktadir. Bu sonuglar 2 saatlik MA’dan sonra, 6glitme isleminin devam etmesi gerektigini
gostermektedir. Ogiitmenin devam etmesi sonucu soguk kaynasma sonrasi toz tanelerinin kirilma
asamasina gegmesi beklenmektedir.

cps/eV

100+

80

60

o= T R T = T
2 4 6 8 10 12
kev

Sekil 11. MA ile iiretilen Agg,sCu75 (2 saat) toz alagiminin EDX analiz spektrumu

MA yontemi ile 2 saat d6gtitme sonrasi elde edilen toz Age,sCuU75 alagiminin termal 6zellikleri
DTA ile incelenerek, grafigi Sekil 12’te verilmistir. Bu sonug incelendiginde, sadece tek endotermik pik
tespit edilmistir. Bu da yeni elde edilen toz alagimin kararli yapida oldugunu ve 931°C’de endotermik
pikin alagimin erime pikine karsilik geldigini gostermektedir. XRD ile DTA sonuglari uyumlu oldugu
goriilmiistiir. MA ile liretilen Age5CU75 toz alagiminin mikro yapida kararli malzeme oldugu tespit
edilmistir.
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e
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Sekil 12. MA ile iiretilen Agg>5CuU75 (2 saat) toz alasiminin DTA grafigi
4. Sonug ve Oneriler

Bu calismanin amaci YGGA ve MA yontemi ile iiretilen Age25CU7s toz alagimlarinin (piyasada 925
ayar gimils olarak bilinen Ag %92,5, Cu %7,5 oraninda) yapisal ve 1sisal Ozelliklerinin
karsilagtiriimasidir.

YGGA ve MA yontemleri ile toz AgesCuzs alasimlari basartyla diiretilmistir. YGGA
yonteminde kullanilan kiilge alasimlar dokiim yontemiyle iiretilmigtir. MA yonteminde kullanilan Ag
ve Cu toz malzemeleri HM ile iiretilmistir. Uretilen alasimlarin yapisal, morfolojik 6zellikleri igin XRD,
SEM-EDX ve termal 6zellikler DTA ile incelenmistir.

YGGA yonteminde iiretilen toz alagimlarinin mikro yap1 6zellikleri XRD’de Agg7Cus fazlarina
sahip oldugu, SEM’de toz tane sekilleri, yumrumsu ve c¢aprasik sekilde oldugu, toz yiizeylerinin
gozenekli oldugu, EDX’de kimyasal bilesimin nominal oranlarla uyumlu oldugu ve DTA analizi
sonucuna gore toz alasimin kararli ve erime sicakliina karsilik gelen endotermik pikine sahip oldugu
gozlenmistir.

MA teknigi iiretilen Age25Cuzs toz alagimlarinin sonuglart su sekilde dzetlenebilir; MA ile
oglitme islemi sonucunda Age;Cus kati ¢ozelti fazina sahip oldugu, SEM sonuglarindan, 6giitme
isleminin ilk safhalarinda elementel tozlarin deformasyona ugrayarak birbiriyle reaksiyona girdigi
anlagilmigtir. Bu sayede tozlarin birbirleriyle kaynastigi goriilmekte, artan 6giitme siiresiyle beraber (2
saat) homojen bir yapt meydana gelmistir. EDX analizi sonuglarina goére homojen bir yapinin olustugu
goriilmiistiir. DTA analizinde 2 saat 0giitme sonrasi, kararli faz da toz alagimlarinin {iretildigi ve
Age25CU7 5 toz alagimlarinin ergimesini temsil eden 931°C de endotermik pik tespit edilmistir.

Iki yontemde de iiretilen alagimlarin 3B metal yazicida kullanilmasinda gdzlenen en énemli
sorun, toz tane yapilarinin kiiresel sekilde olmamasidir. Bunun iginde; YGGA yonteminde iiretilen toz
Age25CuU75 alasimlarmin, sivi nitrojen havuzundan sonra dik milli yuvarlama silindirleriyle tekrar
ogltme isleminin yapilmasi ve MA yontemi ile 2 saatten daha uzun siirelerde 6giitme islemlerinin
denenmesi gerektigi diisiiniilmektedir.
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