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Oz

Bakir (Cu) esasli kompozitler, dzellikle de tungsten (W) veya molibden gibi refrakter metal iceren bilesimler geleneksel
malzemelere gore daha genis bir sicaklik araliginda iistiin fiziksel ve mekanik 6zellikler sergilerler. Cu-esash refrakter
metal icerikli kompozitler yiiksek sertlikleri, iyi derecede 1sil ve elektriksel iletkenlikleri ve ark-erozyonuna karsi
yiiksek direngleri sebebiyle 6zellikle elektrik kontak malzemeleri olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. S6z
konusu kompozitlerin bilyeli dgiitme yontemiyle iiretimi miimkiin olmakla birlikte bu yontemde mevcut olan islem
kontrol katkisi, 6giitme hizi, bilye-toz-agirlik orani, 6giitme siiresi vb. gibi birgok islem degiskenlerinin etkilerinin ayri
ayr1 incelenmesi 6nem arz etmektedir. Bu g¢alismada; bilyeli 6giitme degiskenlerinden bir tanesi olan islem kontrol
katkisinin, Cu-esasli W-takviyeli kompozit tozunun {iretimine olan etkisi incelenmistir. Bu amagla siv1 islem kontrol
katkilarindan olan etanol ve metanol; element haldeki Cu ve W tozlarindan hazirlanan karisimlara ayri ayr katilarak iki
istasyonlu gezegen tip bilyeli ogiitiiciide 6giitme islemleri gerceklestirilmistir. Etanol ve metanol katkilarinin Cu25W
toz boyut ve morfolojisine olan etkileri par¢acik boyut analizi ve taramali elektron mikroskopisi (SEM) kullanilarak
incelenmistir. Artan 6giitme siiresi ile birlikte her iki bilesimde de ortalama parcacik boyutunda azalma gozlenmistir.
S6z konusu azalma 6zellikle metanol katkisi igeren toz karisiminda daha belirgin oldugundan dolayr Cu25W kompozit
tozunun iiretiminde agirlikca % 2’lik oran i¢in bir iglem kontrol katkisi olarak metanoliin etanole gore daha etkili
oldugu goriilmiistiir. Ayrica, metanol katkisi ile 25 saatlik 6giitme siiresi sonunda etanol katkili toz karigimina nazaran
daha homojen bir dagilim elde edildigi goriilmiistiir.

Anahtar kelimeler: Bakir-esasl kompozitler, Bilyeli &giitme, Etanol, Islem kontrol katkisi, Metanol, Tungsten

Abstract

Copper (Cu) based composites, especially compositions containing refractory metals such as tungsten (W) or
molybdenum, exhibit superior physical and mechanical properties over a wide range of temperatures compared to
conventional materials. Due to their high hardness, good electrical and thermal conductivities, and excellent arc-
erosion resistance; Cu-based refractory metal reinforced composites are frequently used as electrical contact
materials. Although, it is possible to produce aforementioned composites via ball milling technique, this method also
contains several parameters that have to be investigated in detail, such as process control agent, milling speed, ball-to-
powder weight ratio, milling time, and so on. In this paper; the effect of process control agent, which is one of the most
important parameters in ball milling technique, on production of Cu-based W-reinforced composite powder was
investigated. For this purpose, two different liquid process control agents, namely ethanol and methanol were
separately added to powder mixtures containing elemental Cu and W, and then ball milling experiments were
performed using a two stationary planetary-type ball mill. The effects of ethanol and methanol additions on particle size
and morphology of Cu25W powder mixture were investigated using laser diffraction analysis (Mastersizer) and
scanning electron microscopy (SEM). It was found that average particle size values of both compositions decreased
with increasing milling duration. Considering its improved particle size reduction effectiveness as a process control
agent, methanol at the amount of 2 wt.% was found to be more effective comparing to the same amount of ethanol in
terms of producing Cu25W composite powder. Besides, more homogeneous dispersion of elements was achieved in
powder mixture containing methanol after ball milling duration of 25 hours.
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1. Giris

Elektrik kontaklar1 role veya kontaktor gibi
elektromanyetik ~ anahtarlarm  en  Onemli
elemanlarindan biri olup elektrik devresinin
belirlenen zamanlarda agilip kapanmasi gorevini
istlenirler. Kontaklar, iizerlerinden elektrik akimi
gectigi icin hem mekanik hem de elektriksel
olarak asinmaya maruz kalirlar. Elektriksel
asinma veya ark-erozyonu oOzellikle iki kontak
arasindaki malzeme transferinin ve kontak
ylizeylerindeki bozunumlarin en énemli sebebidir
(Biyik vd., 2015; Li vd., 2017; Zhu vd., 2017).
Elektrik kontaklarinin siirekli a¢ilip kapanmasi ile
veya artan cevrim sayilann ile kontak
ylizeylerindeki bozunum ve malzeme kaybi da
artmaktadir (Biytk ve Aydin, 2016). Elektrik
kontaklarinda olusabilecek bir ariza kentlerde
enerji ¢okiistl, telefon sistemlerinin bozulmasi ve
hatta bir ugagin kontrolden ¢ikmasi gibi cesitli
trajik sonuclar dogurabilir. Bu ylizden elektrik
kontaklar1 i¢in tercih edilecek malzemelerin
yiiksek 1s1] ve elektriksel iletkenlik, yiiksek sertlik,
oksit, siilfiir ve diger bilesiklere karsi yiiksek
reaksiyon direnci ve yiiksek ergime sicakligi gibi
birtakim ozelliklere sahip olmalari arzu edilir
(Feng vd., 2005; Pandey vd., 2008; Cosovic vd.,
2012). Ancak higbir malzeme biitiin bu 6zelliklere
tek basina sahip olmadigindan emniyet, tedarik
edilebilme, 6miir ve maliyet gibi degiskenler géz
Oniine alinarak belirlenen her uygulama i¢in farklh
Ozelliklere  sahip malzemelerin bir araya
getirilmesi zorunlulugu ortaya ¢ikmaktadir. Bu
baglamda elektrik endiistrisindeki ¢ogu kontak
uygulamalarinda bakir (Cu) esasli kompozit
kontak malzemeleri tercih edilmektedir (Biyik ve
Aydim, 2015; Shi vd., 2015). Bakirin &zellikle
yiiksek sicakliklardaki ark-erozyon performansini
iyilestirmek ve sertligini artirmak i¢in tungsten
(W) veya molibden gibi refrakter metaller
kullanilmakta ve yeni kompozitler gelistirilmek-
tedir (Biyik, 2017; Dong vd., 2017; Yusefi ve
Parvin, 2017). Kompozitlerin  iiretiminde
geleneksel toz metalurjisi  (TM)  yontemi
kullanilirken, kompozit tozlarin iiretiminde bilyeli
oglitme yonteminden faydalanilmaktadir (Biyik ve
Aydin, 2017/1). Bilyeli 6giitme yontemi ile soguk
kaynak ve kirilma olaylar1 arasindaki denge
saglandiginda  toz  parcaciklarindaki ~ boyut
kiiciilmeleri ile birlikte daha homojen dagilimh
icyapilar elde edilebilmektedir (Biyik ve Aydin,
2017/2). Homojenligin saglanamamasi ve yerel
bilesim farkliliklar1 (segregasyon) gibi durumlar
kontaklarin performansini olumsuz etkileyecegin-
den bilyeli 6giitme yonteminin énemi burada 6n
plana ¢ikmaktadir. Bilyeli 6giitme yOnteminden
almacak verim, toz karisimina ilave edilecek
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islem kontrol katkilarmmin tiri ve miktar1 ile
dogrudan iliskilidir (Suryanarayana, 2004). Islem
kontrol katkilart kati, sivi veya gaz halde olabilir.
Kullanilan toz karisiminin igerigine (siinek veya
gevrek toz) baglh olarak en uygun islem kontrol
katkissnin  ve miktarinin, yapilacak Ggiitme
deneyleri ile belirlenmesi gerekir. Kati islem
kontrol katkilar1 olarak stearik asit, polietilen
glikol (PEG) ve c¢inko stearat kullanilirken sivi
halde en ¢ok tercih edilen islem kontrol katkilari
etanol ve metanoldiir. Ozellikle elektrik kontak
malzemelerinin  iiretimi gibi yiiksek saflik
gerektiren uygulamalarda, kati islem kontrol
katkilarmin sivi iglem kontrol katkilarina gore
icyapida safsizlik olusturma egilimleri daha
yiiksek olabilecegi igin sivi islem kontrol
katkilarina yonelim daha uygun goériilmiistiir. Bu
nedenle bu calismada bilyeli 6glitme yontemi
kullanilarak etanol ve metanol gibi iki farkl tiirde
sivi islem kontrol katkist igeren Cu-W kompozit
tozlar1 iretilmis ve bunlarin toz boyutu ve
morfolojisindeki degisimler incelenerek daha
homojen bir igyapt elde edilmesi ve boylece
kontak performansim iyilestirici etki yaratilmasi
amaclanmustir.

2. Amac, Gerec¢ ve Yontem

Bu c¢alismada matris fazi olarak Cu, takviye fazi
olarak ise W tercih edilmistir. Bilyeli 6glitme
deneylerinde kullanilan baglangi¢ tozlari sirasiyla
elementel Cu (maksimum toz boyutu 44 pm, % 99
saflikta) ve W (ortalama toz boyutu 12 pm, %
99.9 saflikta) tozlaridir. Baglangi¢ toz morfolojile-
rinin taramali elektron mikroskobu (Zeiss Evo LS
10) goriintiileri  Sekil 1°de  gosterilmistir.
Oncelikle baslangic  tozlar1  75:25  agirlik
oranlarinda karigtirllarak ayni igerige sahip iki
karisim hazirlanmigtir. Hazirlanan karigimlara %
2’lik agirhik oraninda islem kontrol katkilar
(etanol ve metanol) ilave edilmistir. Boylece iki
farkli siv1 islem kontrol katkisi igeren iki ayri
karisim elde edilmistir. Hazirlanan karisimlar
tungsten karbiirden imal edilen 6giitme kaplarina
yerlestirilmis ve bilye malzemesi olarak yine
tungsten karbiirden iiretilen 10 mm c¢apinda
bilyeler tercih edilmistir. Ogiitme kaplar1 iki
istasyonlu bir bilyeli 6giitiiciiye (Retsch PM 200)
yerlestirilerek, hazirlanan toz karigimlarinin 300
d/dk hizda ve 10:1 bilye-toz-agirlik oraninda
oglitme islemleri  gerceklestirilmigtir.  Belirli
araliklarla oOgiitiici  durdurularak o6giitme kabi
sicakliginin ortam sicakligma diismesi saglanmis-
tir. Her ¢evrim araligi sonunda pargacik boyut
analizi cihazi (Malvern Mastersizer 2000)
kullanilarak ortalama toz boyutlar1 belirlenmis ve
oglitme islemine tekrar devam edilerek 25 saatlik
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ogiitme siiresine erigilmistir. Ayrica, ortalama toz
boyutunun Ogitme siiresi ile degisimi siiresince
toz morfolojisindeki degisimler taramali elektron
mikroskobu ile incelenmigtir. Buna gore islem
kontrol katkis1 olarak etanol ve metanoliin
kullanilmas1 sonucunda son toz boyutlarinda ve
morfolojilerinde olusan farkliliklar ve homojenlik
durumlan1 karsilastirilmis ve Cu25W kompozit
tozunun Uretimi i¢in %?2’lik agirlik oraninda en
uygun sivi  islem kontrol katkisinin  tiirii
belirlenmistir. Bu calismada, mekanik alagimla-
mada goriilen Cu-W arasinda yapisal doniisim
olusturmadan ziyade bilyeli 6glitme yontemiyle
toz boyut kiigiilmeleri ile birlikte daha homojen
bir igyapt olusturma iizerine odaklanilmistir.
Boylece yerel bilesim farkliliklart en aza
indirgenerek  elementlerin  elektrik  kontak
malzemesi yiizeyleri iizerinde dengeli dagilimi
saglanarak fiziksel ve mekanik oOzelliklerin
iyilestirilmesi amag¢lanmugtir.

EHT=1500kV  Signal A= SE1
WD= 75mm  Mag= 100KX

(b)
Sekil 1. Baslangi¢ toz morfolojileri; (a) Cu ve (b)
W tozu.
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3. Bulgular ve Tartisma

Baslangic  tozlarina ait taramali  elektron
mikroskobu  goriintiileri  incelendiginde, Cu
tozunun diizensiz (Sekil 1a), W tozunun ise ac¢ili
(Sekil 1b) bir morfolojiye sahip oldugu
goriilmektedir. Ayrica, takviye elemani olan
tungstenin matris elemani olan bakira gére ¢ok
daha diisik boyutlu oldugu aymi goriintiilerden
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desteklenmektedir. Pargacik boyut analizi cihazi
kullanilarak her 6giitme ¢evrimi sonunda Cu25W
toz karigimlarindan elde edilen ortalama toz
boyutu degerleri Tablo 1°de verilmistir. Buna gore
etanol ve metanol kullanimina bagli olarak
ortalama toz boyutu degerleri de her c¢evrim
aralifl sonunda degisim gdstermistir. Islem
kontrol katkili numunelerde gozlenen durumun
aksine iglem kontrol katkisi icermeyen numunede
artan 0gilitme siiresi ile toz boyutlarinda ilk 4 saate
kadar artis gézlenmistir (Biyik ve Aydin, 2017/2).
Bu baglamda kisa siireli 6giitmelerde islem
kontrol katkisi kullaniminin toz boyutu lizerine
olumlu etkisi 6n plana ¢ikmaktadir.

Bilyeli 6giitme isleminde yiiksek enerjili 0giitme
islemine maruz kalan toz pargaciklarit bilye-toz-
bilye, bilye-toz-degirmen yiizeyi ¢arpigmalari
sonucunda hem morfolojik hem de boyutsal
anlamda degisim gosterirler. Bilyeli 06glitme
sayesinde siirekli olarak plastik deformasyon,
kirilma, soguk kaynak, yeniden kirilma ve
kaynaklanma olaylar1 etkisi ile kademeli olarak
degisim gosteren ve son derece homojen mikro
yapilarin elde edilebilmesi miimkiindiir. Bilyeli
ogitme ile ilgili yapilan c¢alismalar gozden
gecirildiginde Ogiitmenin ilk evrelerinde toz
boyutunun soguk kaynak etkisi altinda genellikle
dalgalandigi, ilerleyen evrelerde ise kademeli
olarak azaldigr ve kararli hale ulastigi gorisi
hakimdir (Biyitk ve Aydin, 2017). Bununla
birlikte, kullanilan tozlarin baslangic boyutu ve
morfolojisi, 6giitiicii kap malzemesi, kullanilan
bilye malzemesi ve boyutlari, bilyeli 06glitme
degiskenlerinin se¢imi, 6zellikle de islem kontrol
katkisinin etkisi; islem verimi agisindan diger
dikkate alinacak etmenler arasinda sayilabilir. Bu
calismada islem kontrol katkisi olarak etanol ve
metanoliin kullanilmasi1 sonucunda Cu25W toz
karigiminda ortaya ¢ikan degisimler Sekil 2’de
kargilastirmali olarak gosterilmistir. Sekil 2, Tablo
1’deki degerlerin kullanilmas: ile elde edilen bir
grafik olup, ortalama toz boyut degerlerinin islem
kontrol katkisindan bagimsiz olarak dgiitme siiresi
ile birlikte kademeli olarak azaldigin1 ortaya
koymaktadir. S6z konusu azalmanin derecesi
ozellikle ilk 10 saat icin daha belirgindir.
Sonrasinda ise ortalama toz boyutu degerlerinde
onemli Olciide degisim gdzlenmemistir. Baslangic
ortalama toz boyutu 28.897 um olan Cu25W
tozunun 25 saatlik 6gilitme siiresi sonunda son toz
boyutu etanol ve metanol kullanilmastyla sirastyla
7.621 ve 4.875 um degerlerine diismiistiir (Tablo
1). islem kontrol katkilar1 ve ortalama toz boyut
degerleri incelendiginde, metanoliin etanole gore
ortalama toz boyutu degerleri iizerinde daha etkili
oldugu gorilmiistir (Sekil 2).
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Tablo 1. Artan 6giitme siiresi ile birlikte etanol ve metanol katkilarina bagli olarak degisen Cu25W ortalama

toz boyut degerleri.

. o Ogiitme siiresi (saat) ve ortalama toz boyutu (um)
Kimyasal bilesim 0 05 > 7 10 16 25
Cu25W (katkisiz) 28.897 | 27.771 | 32751 | 32.760 | 17.225 | 9.366 6.964
Cu25W-% 2 etanol 28.897 | 24389 | 20536 | 17532 | 10.236 | 8.627 7.621
Cu25W-% 2 metanol 28.897 | 22589 |17.166 | 11.940 | 5.264 5.024 4.875
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Sekil 2. Etanol ve metanol katkilarinin Cu25W toz karisiminin ortalama toz boyutuna etkisi.

Etanol ve metanol katkilarmin 2, 10, 16 ve 25
saatlik Ogiitme siireleri sonunda Cu25W toz
morfolojisine etkisini gdsteren SEM goriintiileri
Sekil 3’te verilmistir. ik 2 saatlik &giitme siiresi
sonundaki toz morfolojileri incelendiginde etanol
katkili numunede (Sekil 3a) metanol katkili
numuneye (Sekil 3b) gore daha yiliksek oranda
pulsu yapilarin mevcut oldugu goriilmektedir. Bu
durum pargacik boyut analizi sonuglarma da
yansimig ve 2 saatlik 6giitme siiresi sonunda
etanol ve metanol kullanilmasi sonucunda toz
boyut degerleri baslangi¢c boyutu olan 28.897 um
degerinden sirasiyla 20.536 ve 17.166 pm
degerlerine diismiistiir. Aradaki boyut farki
ozellikle soguk kaynak etkisinin kirilmaya gore
baskin olmasiyla belirginlesen pulsu yapilarin
cogunlukta olmasindan kaynaklanmaktadir. Bu
durum ¢ogunlukla siinek metal tozlarinin
ogiitiilmesi  sirasinda meydana gelen soguk
kaynak egiliminin, toz pargaciklarinin kirilmasini
engelleyici bir diizen olusturmasiyla iliskilidir
(Suryanarayana,  2004).  Toz  pargaciklari
arasindaki soguk kaynak etkisini en aza indirmek
veya ortadan kaldirmak igin 6zel kimyasallar,
yaglayicilar veya yiizey islemcileri olarak da
bilinen islem kontrol katkilarinin kullanimi biiyiik
onem tagrmaktadir. Ozellikle ilk 2 saatlik 6giitme
islemi sonunda elde edilen toz morfolojileri
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incelendiginde takviye pargaciklarinin matris
tozlan tizerinde yeterince homojen dagilmadigi
goriilmektedir. Artan Ggiitme siiresi ile birlikte,
ozellikle de 10 saate kadar kirilma etkisinin bilyeli
oglitmede soguk kaynak etkisine gore daha hakim
oldugu gdzlenmistir. S6z konusu siire sonunda
Tablo 1°den de goriilecegi lizere toz boyut
degerlerinin etanol katkili numune ig¢in 10.236
um; metanol katkili numune iginse 5.264 um
degerlerinde oldugu belirlenmistir. Sekil 3c’de
pulsu yapilardaki azalma dikkat ¢ekerken, Sekil
3d’de ise daha etkin bir kirilma sonucu dengeli bir
oglitme igleminin gergeklestigi goriilmektedir. 10
saatlik Ogiitme siiresinin iizerinde etanol katkil
numunede kademeli bir degisim gozlenirken
(Sekil 3e ve g), metanol katkili numunede ise
onemli bir degisime rastlanmamistir (Sekil 3f ve

h).

25 saatlik Oglitme siliresi sonunda toz boyut
degerlerinin etanol ve metanol kullanimi igin
sirasiyla 7.621 ve 4.875 um degerlerinde oldugu
tespit edilmistir. Ozellikle 16-25 saatlik &giitme
stiresi araliginda toz boyutlarinda kayda deger bir
boyut kiigiilmesi gézlenmedigi de dikkate alinarak
25 saatlik Ogilitme siiresinin  takviye-matris
etkilesimi agisindan yeterli oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 3. Etanol ve metanol katkilarinin Cu25W toz morfolojisine etkisi; (a-b): 2, (c-d): 10, (e-f): 16

ve (g-h): 25 saatlik 6giitme siiresi.

(h)



Biyik | GUFBED 9(2) (2019) 222-228

Ogiitme islemine tabi tutulan tozlarda dzellikle ilk
2 saatlik Ogitme siiresi sonunda plastik
deformasyonu gosteren pulsu morfolojinin; 10
saatlik Ogilitme siiresi sonunda kirilma sonucu
olusan diizensiz morfolojinin; 25 saatlik 6gilitme
siiresi sonunda ise kirilma ve soguk kaynak
olaylar1 arasindaki dengenin saglanmasi ile
birlikte sistemin kararli hale geldigini gosteren es
eksenli morfolojinin hakim oldugu go6zlemlen-
mistir. Toz boyut degerlerinin ve Sekil 3g ve
h’deki SEM goriintiilerinin birlikte degerlendiril-
mesi sayesinde metanol kullaniminin Cu25W toz
boyutu ve morfolojisi lizerinde etanole gore daha
olumlu bir etkiye sahip oldugu sonucuna
varilmustir.

Ogiitme siiresi ile birlikte artan ortam sicakligina
bagh olarak, islem kontrol katkilar1 ergime veya
buharlasmaya maruz kalabilmektedir. Ayrica
kimyasal bilesime gore degisim gosteren hidrojen,
karbon ve oksijen elementlerinin toza karigarak
dagilim sertlestirmesine katkida bulundugu; bazi
durumlarda ise hidrojenin tozu gevreklestirdigi ve
boylelikle de daha diisiik boyutlu toz iiretimine
yardime1r oldugu belirtilmistir (Suryanarayana,
2004). Bu bilgilerin 1s18inda etanol ve metanol
kullanimina bagli olarak son toz boyutlarinda
gbzlemlenen degisim, iki iglem kontrol katkisinin
kimyasal ve 1sil kararhliklar1 arasindaki farka
dayandirilmaktadir.

4. Sonuclar

Bu ¢alismada, bilyeli 6giitme yontemi kullanilarak
Cu25W kompozit tozunun sentezlenmesi {izerine
etanol ve metanol gibi iki farkli islem kontrol
katkisinin ~ kullaniminin ~ etkisi  incelenmistir.
Ogiitme siiresinin artmasiyla birlikte her iki toz
karigiminda da ortalama toz boyutu degerlerinde
kademeli bir azalma ortaya ¢ikmustir. Ozellikle
metanol katkili toz karisimlarinda ortalama toz
boyutu degerlerinde etanol katkili numunelere
gore daha etkili bir kirilma gézlenmesi sonucunda
daha diisiik toz boyut degerleri elde edilmistir.
Sonug olarak Cu25W kompozitinin sentezinde %
2’lik agirlik orami i¢in, metanol kullaniminin
etanol kullanimina gore daha avantajli oldugu
belirlenmistir.
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