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Oz
Bu c¢alismada, WC tozlari, elementel tungsten ve karbon tozlar kullanilarak mekanik alasimlama
Anahtar kelimeler yontemi ile sentezlenmistir. Mekanik alasim deneyleri, farkh 6gtitme streleri igin (15 dk ila 15 sa)
Mekanik Alagimlama, oda sicakliginda vyiiksek enerjili bilyali 6gitiiciide(1200 devir/dk) yapilmistir.Ogiitmeden
Tungsten karbiir; sonra,tozlar Ar gaz akisi altinda 1000°C'de ve 1 sa slreyle tavlanmistir. Tavlama Oncesi ve
Yiksek eneriili sonrasinda mekanik olarak sentezlenen tozlar, X-isini difraktometresi (XRD), stereo mikroskop
bilyalisgitiici; (SM), taramali elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dagilimh spektrometre (EDS) ile incelenmistir.
Karakterizasyon Mekanik alasimlanmis ve tavlanmis tozlarnn partikiil boyut analizleri gergeklestirilmis, ayrica bu

tozlarin termal 6zellikleri diferansiyel taramali kalorimetre/termogravimetri analiz cihazi
(DSC/TGA) ile incelenmis, ortalama yogunlugu ise Quantachrome ™ gaz piknometresi ile 15.1
g/cm3 olarak o6l¢llmustir. Stokiyometrik oranda elementel tungsten ve karbon tozlarinin 15 sa
sureyle mekanik alagimlanmasinin ardindan 1000°C'de 1 sa slreyle tavlanmasiyla ortalama
partikil buyukltgu 305 nm olan WC tozlar elde edilmistir.
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Synthesis of WC Powders by Mechanical Alloying and Related
Characterization Studies

Abstract

In this study, WC powders were synthesized by mechanical alloying method using elemental tungsten

and carbon powders. Mechanical alloying experiments were carried out in a high energy ball mill (1200

rpom) at room temperature for different milling times (15 min to 15 h). After milling, powders were

Keywords annealed under Ar gas flowat 1000°C for 1h. Before and after annealing, mechanically synthesized
Mechanicalalloying; powderswere investigated using a X-ray diffractometer (XRD), stereo microscope (SM), scanning
Tungsten carbide; High

electron microscope (SEM) and energy dispersive spectrometer (EDS). Particle size analyses were
energyballmilling;

Characterization conducted on the mechanically alloyed annealed powders. Also, thermal properties of these powders

were examined using a differential scanning calorimeter/thermogravimetric analyzer (DSC/TGA) and
their average density was measured as 15.1 g/cm? by Quantachrome ™ gas pycnometer. WC powders
with average particle size of 305 nm were obtained by mechanical alloying of elemental tungsten and

carbon powders in stoichiometric ratio for 15 h followed by annealing at 1000 ° C for 1 h.
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1. Giris

Mekanik alagimlama, toz pargaciklarinin kirilma,
kaynaklanma ve yeniden tekrarli olarak kirilma-
kaynaklanma siirecini igeren yiksek enerijili bilyali
o6gutme islemidir. (Benjamin 1970, 1974, Benjamin
and Bomford 1977). Dusiuk maliyet, uygulama
kolayligi, basit teknolojik ekipman gerekliligi gibi
avantajlari sayesinde gesitli gelismis nanokompozit
tozlari Uretmenin etkili ve pratik bir yolu olarak
kabul edilmistir (El-Eskandarany 2005, Kim et al.
2007).
ozelligi, kati hal reaksiyonlarini ve borir, karbdr,

Mekanik alasimlamanin ¢ok &6nemli bir

nitriir ve silisit gibi intermetalik fazlarin sentezini
tetiklemesidir. Sira disi benzersiz 6zellikleri, gecis
metali karbdrlerinin  ¢ok ilging ve 6nemli
endistriyel uygulamalarda kullanilmalarini saglar.
Ornegin, tungsten karbir (WC) vyiiksek ergime
noktasina, ¢ok ylksek sertlige, dislik sirtiinme
katsayisina, diisiik reaktiviteye, yiksek oksidasyon
direncine ve iyi termal ve elektriksel iletkenlige
sahiptir (Lukovic et al. 2015). Bu ustiin , WClyi,
genellikle WC-Co sert malzemeleri formunda olan
kesici takimlarin ve asinmaya dayanikh pargalarin,
cizilmeye dayanikli  malzemelerin, havacilik
parcalari icin erozyona dayanikli kaplamalarin, tel
cekme, ekstriizyon ve presleme kaliplarindaki
direngli parcalarin, polimer elektrot membran yakit
hicreleri icin platin benzeri katalitik materyallerin
ve  mikroelektronikte ince  film  diflizyon
bariyerlerinin Gretimi gibi cesitli uygulamalar icin
uygun hale getirir (Ubadhyaya 2001, 2008,
Voevodin et al. 1999, Fang 2005, Pansare et al.
2007, Kim and Kim 2004, Lin 2005, Hara et al. 2007,
Rees et al. 2008, Lukovic et al., 2015, Singh and
Pandey 2013, 2015, Lin et al. 2013, Jiangh et al.
2004). WC tozu sentezi icin bir dizi farkli yontem
olmasina ragmen, bunlarin neredeyse tamami
tungsten karblrizasyonu veya tungsten oksitin
tungstene karbotermal olarak indirgenmesine ve
daha

sonra tungstenin

dayanmaktadir (Kim et. al 2004; Jin et al. 2011).

karbirizasyonuna
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karbon karisiminin basit bir sekilde i1sitilmasiyla elde
edilebilecegi bilinmektedir. Ancak, farkli W ve
1400°C'nin
altindaki sicakliklarda kiigik partiklllii WC tozunun

karbon kaynaklarinin  kullaniminin
olusumuna izin verdigini gosteren ¢alismalar vardir
(Jelena et al. 2014). Bu galismalarda, tungsten
kaynagl olarak elementel W, tungsten trioksit
(W0s3) (Ma and Zhu 2010, Borovinskaya et al.,
2004, Jin et al. 2011) ve farkh tungsten tuzlari;
karbon kaynagi olarak karbon tozu (Zhang et al.
2003, Ma and Zhu 2010, Jin et al. 2011), etilen
(CoHs) (Ma and Zhu 2010), metan (CH4) (Bennet et
al. 1974) ve glikoz (Jin et al. 2011, Wang et al. 2009)
kullanilmistir.  Ayrica, mekanik  alasimlama,
mekanokimyasal sentezleme (Zhang et al. 2003),
gaz-kati reaksiyonlar (Bennet et al. 1974), sol-jel
prosediri (Giordano and Antonietti 2011) ve metal
alkoksitleri kullanan polimerik 6ncii yollar (Rees et
al. 2008, Jin et al. 2011, Medeiros et al. 2001, Boo
et al. 2008) gibi WC tozunun sentezi i¢in farkli
yontemler gelistirilmistir. Yiksek rediiksiyon veya
karbirizasyon sicakliklari ve faz diyagramindaki dar
WC olusumu nedeniyle, mekanik alasimlama, son
yillarda WC sentezinde kullanilan yontemler icinde
alternatif bir teknik haline gelmistir (Calka, 1993).
birlikte,

mekanokimyasal

Bununla mekanik  alasimlama ve

sentezleme yontemleri, WC
tozlarinin, ugucu ya da ugucu olmayan yan Urlnler
varliginda oda sicakliginda dogrudan
sentezlenmesini saglar. Ornegin, El-Eskandarany
vd. (2000) 432 ksn yiksek enerjili bilyall 6gitme
yoluyla elementel W ve C tozlarindan tek fazh
nanokristal WC tozlari iretmistir. Ovecoglu ve
Ozkal (2004), atritorde yapilan 20-30 sa siiren
ogutmelerden sonra WC fazinin elementel W ve
grafit (Q)

arastirmislardir. Bolokang vd. (2010), elementel W

tozlarindan sentezlenmesini
ve C'den hareketle farkl 6glitme parametreleri
(bilya/toz agirhk orani, 6gutme hizi ve siiresi)
karbonca-zengin ve karbonca-fakir
WC ve W,C tozlarini
alasimlamaile elde etmislerdir.

kullanarak,

bilesimlerdeki mekanik

Bu calismada, elementel tungsten ve karbon
WC'nin, 1400-1600°C sicaklikta W tozu ve siyah tozlarindan oda  sicakliginda WC  tozlarini
AKU FEMUBID 19 (2019) 456



Ozkan Aytekin N. vd., Mekanik Alasimlama ile WC Tozlarinin Sentezi ve iliskin Karakterizasyon Calismalari.

sentezlemek icin, yilksek enerjili bilyali 6giitme

kosullari  ve  mekanik alagimlama y&ntemi

kullanilmistir.  Mekanik alasimlamanin ardindan
tozlar, 1000°C’de tavlanarak faz, mikroyapi ve

termal ozellikleri agisindan karakterize edilmistir.

2. Materyal ve Metot

Elementel W (Alfea Aesar™, %99,95 saflikta, 43
um biyukligiinde ) ve C (grafit, Alfea Aesar™, %99
saflikta
stokiyometrik harmanlar tungsten karbir tozlarini

45 um baydkliginde ) tozlarinin
olusturmak tizere, WAB™ T2C Turbula karistiricida
1 sa siire ile homojenlestirilmistir. 9,8 g'lik W ve C
toz karisimlari, yiksek enerjili bilyall degirmen
kullanilarak mekanik olarak égitiilmustiir. Ogiitme
hizi 1200 devir/dk’dir. Ogiitme siiresi en fazla 15
saate kadar degismektedir. Deneylerde kullanilan
yuksek enerijili biyali 6gutlicti Sekil 1'de gosterilen
Spex™ 8000D karistirici/éguticidir, Sekil 2'de
temsil edilen 50 ml kapasiteli WC kavanozlari ve 6,5
mm c¢apindaki WC bilyalari, 6glitme ortami olarak
Toz/bilya 10:1°dir.
Tozlarin kavanozlara doldurulmasi ve bosaltiimasi,
Ar gazi atmosferi (Linde™, % 99,999 saflikta)
altinda ve eldivenli

kullanilmistir. agirhk orani

havasiz ortam kabininde
(Plaslabs™) gerceklestirilmistir. Tozun kirlenmesini
ve ylizey oksidasyonunu onlemek icin eldivenli
kabini  10%Pabasinca  kadar
vakumlanir ve Ar gaziyla yeniden doldurulur.
Ogiitme isleminden sonra tozlara MTI™ QTF-1200%

tip firinda 1000°C’de 1 sa sire ile tavlama islemi

havasiz  ortam

gerceklestirilmistir.

Sekil 1.Deneylerde kullanilan yliksek enerijili bilyal
dgutici(Spex™ 8000D).

Sekil 2. Deneylerde kullanilan WC kavanozu ve WC
bilyalari.

Harmanlanmig, mekanik alagimla yontemiyle
sentezlenmis ve tavlanmis tozlarin faz analizleri,
CuKy radyasyonuna (A=0.154 nm, 40 kV ve 40mA)
sahip olan bir Bruker™ D8 Gelismis Seri X-isini
(XRD)

Kristalin fazlar, Uluslararasi Kirinim Verileri Merkezi

difraktometresi kullanilarak  yapilmustir.

(IcbD)  toz  kirmim  dosyalan  kullanilarak
tanimlanmistir.  Zeiss™Axiocam  ERc5s  yiiksek
¢OzUnurlikli dijital fotograf makinesiyle
birlestiriimis V12 stereo mikroskobu (SM),
harmanlanmis ve Ogutiilmis tozlarin genel

gorintilerini cekmek icin kullanilmistir. Ogiitiilmis
ve tavlanmis tozlarin termal analizleri, bir TA™
SDT Q600 diferansiyel
kalorimetre/termogravimetrianaliz cihazi(DSC/TGA)

Instruments taramali
ile yapilmistir. Termal deneyler, alimina potada ve
Ar atmosferi altinda 10°C/dk’lik 1sitma ve sogutma
hizi ile 1100°C'ye kadar gergeklestirilmistir.

Mikroyapisal karakterizasyonlar, JEOL™ JC-6000
Neoscope taramali elektron mikroskobu (SEM, 15
kv ile calistinlmistir) ve dagihmli
(EDS) ile

karakterizasyon icin, tozlar etanol

enerji
spektrometre yapilmistir. Bu
¢Ozeltisinde

(Merck™, % 99,9 saflikta) siispansiyon haline

getirilmis, bir plaka Gzerine siringa edilip
kurutulmustur. Son olarak, numunelerin
iletkenligini artirmak icin numunelerin ylzeyi

Polaron™ SC7620 puskiirtmeli kaplayici ile ince bir
altin tabakasi ile kaplanmistir.

Mekanik
biyuklikleri, bir Microtrac™Nano-esnek parcacik

alasimlanmis tozlarin parcacik
blyuklGglu analiz cihazi kullanilarak olctlmistir.
Parcacik buylkligla olglimlerinden 6nce, Bandelin
Sonopuls™ultrasonik homojenizatér, damitilmis su
icindeki tozlarin homojenlestirilmesi icin 15 dk

stresince kullaniimistir.
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Mekanik alagimlama yodntemiyle sentezlenmis ve

tavlanmis tozlarin ortalama yogunlugu
Quantachrome ™ gaz piknometresi ile él¢cilmistir.
Deneyde kullanilan elementel tungsten ve grafit
Sekil 3'de
gosterilmistir. Tozlar higbir safsizlik izi olmayan
kristal W (Bravais kafesi: Kibik, a=b=c=0.316 nm
ICDD Kart No:04-0806) ve C (Bravais kafesi: Basit
hekzagonal, a=b=0.247 nm, c¢=0.672, ICDD Kart

No:41-1487) piklerini géstermistir.

tozlarinin XRD spektrumlari

+ + C (grafit)

‘.L;.ML .

W 2 % 4 s 8 7 f % w0 o 10 20 3 40 50 60 70 81 80 100
20 (derece) 20 (derece)

(a) (b)

Siddet (a.u.)
Siddet (a.u.)

Sekil 3.(a) Tungsten ve (b) grafit elementel ham
maddelerin XRD analizleri.

Tungsten ve grafit tozlarinin stereo mikroskop
4a ve 4b’de
sahip tungsten

gorintileri ise, sirasiyla Sekil

verilmistir. Parlak parcaciklara
tozlari ve neredeyse siyah gorinen grafit tozlar

gorilmektedir.

(@) M)
Sekil 4. (a) Tungsten ve (b) grafit elementel tozlarinin

SM gorintdleri.

3. Bulgular

Sekil 5, harmanlanmis ve 15 saate kadar cesitli
surelerde mekanik alasimlanmis W ve C tozlarinin
XRD analizlerini gostermektedir. 7 sa mekanik
alasimlamadan sonra, W pikindeki distsle birlikte
WC nivelenerek XRD grafiginde gorilmeye
baslamistir. W¢C veya WCy fazinin olusumuna dair
hicbir kanit olmadigi acikca gorilmektedir. 15 sa

o0gltilmus tozlarda WC (Bravais kafesi: Basit

hekzagonal, a=b=0.291 nm, ¢=0.284 nm, ICDD Kart
No0:51-0939) pikine ait siddetin diger sirelerde
daha oldugu
gozlemlenmistir. Uzun 6gltme siirelerinden sonra
WC pikleri agikca tespit edilebildigi gibi, 15 saate
kadar ogutilmis tozlarin XRD analizinin baskin W
actkca
sentezinin tamamlanmasi igin 6glitme sliresinin

alasimlanan tozlardan ylksek

fazindan  olustugu gorulmastir. WC
daha fazla olmasi gerektigi XRD analizinden ve
literatiirdeki bilgilerden anlasiimaktadir (Ovecoglu
2004, Wang 1997).

sirasinda harcanan kinetik enerji, WC fazini W ve C

ve Ozkal Cunkiu 6gitme
element tozlarindan tamamen sentezlemek igin
gerekli yer degistirme reaksiyonlarini saglamasi igin
yeterli degildir.

W ve C kullanilarak 15 sa boyunca mekanik
farkli
(b)'de
veya

tozlarin SEM gorintileri
Sekil 6 (a) wve
Parcaciklar

alasimlanmis
blylitmeler igin
es eksenli
Ayrica  baz

gosterilmektedir.

kiiresel  olarak  gorilmektedir.

bolgelerdeki  kiigik parcaciklar, kimeleserek

aglomerasyona neden olmus ve daha biylk
parcaciklari olusturmuslardi. W ve C kullanilarak 15

oW ¢ WC oC

Siddet (a.u.)

T T T T

T T
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
20 (derece)

Sekil 5. Harmanlanmis (h.) ve 15 saate kadar cgesitli
sirelerde (15dk, 2, 3, 5, 7, 10, 12, 15 sa)
mekanik alasimlanmis W ve C tozlarinin XRD
analizleri.

sa boyunca mekanik alasimlanmis tozlarin SEM
gorantdleri farkh buyttmeler icin Sekil 6 (a) ve
(b)'de gosterilmektedir. Parcaciklar es eksenli veya
kiiresel olarak goriilmektedir. Ayrica bazi
bolgelerdeki kii¢lik parcaciklar, kimeleserek
aglomerasyona neden olmus ve daha biyik
parcaciklari olusturmuslardir. Aglomerelerin
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boyutu 10 um’ye kadar ¢ikarken, aglomerelerin
icine hapsolmus kiigiik pargaciklarin 1 um’den daha
duslik boyutlarda oldugu anlasilmaktadir.

Sekil 6. 15 sa mekanik alasimlanmis elementel W ve C
tozlarinin (@) 3000X buyitmede (b)5000X
blyUtmedeki gorintileri.

Sekil 7a-d, 15 sa mekanik alasimlanmis elementel
W ve C tozlarinin SEM gorintilerini ve ilgili
goriintilerden alinan W, C ve O haritalarini temsil
etmektedir. W haritasi (Sekil 7b), C haritasi (Sekil
7c) ile blylk oranda ortlismektedir. Bu da WC
fazinin varligina isaret etmektedir. Ayrica, Sekil
7d'de, oksijen varhg acikca gozlenmektedir. Bu
durumun, numunenin laboratuvar kosullarinda
saklanmasi veya analizler sirasindaki muamelesi
sebebiyle olusan oksidasyonundan kaynaklandig

disinidlmektedir.

—————15um é Sum [¢]
© @

Sekil 7. 15 sa mekanik alasimlanmiselementel W ve C
tozlarinin (@) SEM gorintisi  ve SEM
gorintisiinden elde edilen (b) W, (c) C ve (d) O
haritalari.

Sekil 8
elementel W ve C tozlarinin SEM goérintileri

icindeki cizelge mekanik alasimlanmis

Gzerinde isaretlenen bdlgelerin faz dagilimlarini

nicelik olarak géstermektedir. Elde edilen sonuglara
gore, beyaz ve parlak bolgelerden olusan mikroyapi
agirhkli  olarak W elementinden olugmaktadir
(6zellikle B ve D bolgeleri). Stokiyometrik WC
fazinin bilesiminde yaklasik % 93 oraninda W ve %
7 oraninda C bulunmaktadir: B ve D bdlgeleri ise
WC fazinin

gostermektedir. Ayrica, bu noktalar ¢ok diisik bir

stokiyometrik bilesimi ile uyum
oksijen icerigine sahiptir. Mikro yapidaki diger agik
gri bolgeler (A, C ve E), diger bolgelerden nispeten
daha fazla karbon ve oksijen igerigine sahiptir.
Dolayisiyla, mikroyapida, W ve C fazlarinca zengin
farkli elementel bolgeler de bulunmaktadir.

Sekil 9 elementel W ve C tozlarinin 15 sa mekanik
alasimlanmasinin ardindan 1000°C’de 1 sa sireyle
tavlanan tozlarin XRD grafigini gbstermektedir. Bu
grafise gore ortamda tek fazin WC oldugu
gorilmektedir. Bu da WC fazini W ve C element
tozlarindan tamamen sentezlemek igin gerekli yer
degistirme reaksiyonlarinin olusmasina neden
olacak, mekanik 6glitme esnasinda karsilanamayan
kinetik enerjinin numunenin 1100°C’ye isitilmasiyla

karsilandigini gostermektedir.

Sekil 10 (a) ve (b) sirasiyla 15 sa mekanik
alasimlanmis elementel W ve C tozlarinin partikdil
boyutu grafigi ve SM gorintisini gostermektedir.
Bu tozlarin ortalama partikdl baydklGga dagihmi 50
nm ile 500 nm arasinda, ortalama partikdl
blylkligu ise 75 nm olarak bulunmustur. Sekil 10
(b) ve (d) ise 15 sa mekanik alasimlanmasinin
1000°C'de 1 sa

elementel W ve C tozlarinin partikll boyutu grafigi

ardindan sireyle tavlanan
ve SM gorintisini temsil etmektedir. Tavlanan

tozlarin  ortalama  partikiil  boyutu artmis
bulunmaktadir. Ortalama 90 ile 900 nm parcacik
baylkligt dagihmi ile birlikte partikil blytklugi
305 nm olarak bulunmustur. SM goérintilerinde
dikkat

cekmektedir. 1000°C'de 1 sa slreyle tavlanan

tavlanan tozlarin renginin  koyulastigi
tozlarin yapisinda sadece WC fazi bulundugundan
(Sekil 9), SM goriuntisinde tozlarin renginin siyah
olmasi beklenen bir durumdur.

Bunun yani sira 15 sa mekanik alasimlanmis ve
ardindan 1 sa siireyle 1000°C’de tavlanmis tozun

yogunlugu Quantachrome ™ gaz piknometresi ile
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ortalama olarak 15.1 g/cm? olarak él¢iilmiistiir. Bu
deger tungsten karbliriin gercek yogunluk degerine
(15.63 g/cm?) oldukga yakindir (Int Kyn. 1).

15 sa mekanik alagimlanmis ve tavlanmis tozlarin
DSC/TGA analizi sonrasinda elde edilen sicaklik-
agirhk degisimi egrileri Sekil 11’de verilmektedir. 15
sa mekanik alasimlanmis tozun yapisinda WC ve W
fazlari olmasi dolayisiyla (Sekil 5), 1100°C’ye kadar
yapilan isitma islemi siliresince, 700°C’den sonra
agirhkta azalma gorilmektedir. Bu toza yapilan XRD
analizi sonrasinda tozun vyapisinda WO, ve W
fazlarinin varligi tespit edilmistir. Dolayisiyla, 15 sa
mekanik alasimlama ile elde edilen kigik
miktardaki WC 1100°C’ye kadar stabil degildir. Toz
yapisinda bulunan W’nin bir kismi oksidasyon
sonucunda W alt oksite, WC ise dekompoze olarak
WO, veya W’ye dontsmustir (sekil 12 (a)). WC’nin
karbon icerigi ise Boudouard reaksiyonu uyarinca

ucucu COx gazina donusmustiir. 15 sa mekanik
alasimlanmis ve tavlanmis tozun yapisinda sadece
WC bulunmaktadir (Sekil 9). Bu toza yapilan isitma
islemi sonrasinda sadece 1000°C’ye vyakin bir

sicaklikta tozun agirhginda azalma ortaya
cikmaktadir. Bu ise, 700°C’'de agirliginda azalma
gorilen sadece mekanik alasimlanmis tozun aksine,
tozunun serbest C

tavlanmis  WC icinde

bulunmadigini acikca gdstermektedir. ilaveten,
mekanik alasimlama ile dUretilen WC tozunun
yapisinda yaklasik 1000°C’de

bozulma meydana geldigi soylenebilir. DSC/TGA
analizleri sonrasinda toza yapilan XRD analizi ile
yapisinda W,C (Bravais kafesi: Basit hekzagonal,
a=b=0.518, c=0.472 nm) ve W fazlarinin varlig

tespit edilmistir (Sekil 12 (b)).
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5 At ' U A
Sekil 8. 15 sa mekanik alasimlanmis elementel W ve C tozlarinin SEM goriintileri Gzerinde isaretlenen bdlgelerin faz

dagihmlari.
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Sekil 9. 15 sa mekanik alasimlanmanin ardindan
1000°C’de 1 sa sireyle tavlanan elementel W

ve C tozlarinin XRD analizi.
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Sekil 11. (a) 15 sa mekanik alasimlanmis ve (b) ardindan

1000°C’de 1 sa sureyle tavlanmis elementel
W ve C tozlarinin DSC/TGA analizi ile elde

edilen

sicakhk-agirhk  degisimi

egrileri.
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Sekil 10. 15 sa mekanik alagimlanmis elementel W ve C
tozlarinin (a) partikil boyutu dagihm grafigi (b)
parcacik boyutu dagihm grafigi (c) SM

1000°C'de 1 sa  sireyle

tavlanmasindan grafigi (d) SM goruntiisi

gorintusdu,

Electron
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Sekil 13. (a) ve (c) 15 sa mekanik alasimlanmis ve
ardindan tavlanmis tozlarin gegirimli
elektron mikroskobu (TEM) goériintisd, (b)
ayni tozun gecirimli elektron mikroskobu
(TEM) ile element analiz haritasi.

Sekil 13, 15 sa mekanik alasimlanmis ve ardindan
1000°C’de 1 sa sureyle tavlanmis tozlarin gecirimli

Sekil 12. (a) 15 sa mekanik alasimlanmis ve (b) ardindan
DSC/TGA
sonrasinda XRD analizleri.

tavlanmis  tozlarin analizi

elektron mikroskop (TEM) gorintilerini ve element
analizini gostermektedir. Sekil 13 (b)’de (a)’ daki toz
parcaciklarinin element analizi haritalama metodu
ile gortlmektedir. Yesil ile gosterilen kisimlar
tungsten (W) elementini, kirmizi ile gosterilen
kisimlar ise karbon (C) elementini temsil
etmektedir. Buna gore sekil 13 (b)’den tozlarin
blylk bolimandn tungsten karblrden (WC)
olustugu anlasiimaktadir. Sekil 13 (c)’'de ise
yaklasik olarak 15 nm biylkliglndeki parcacigin
gecirimli elektron mikroskop goriintist verilmistir.

4, Tartisma ve Sonug

e Elementel W ve C tozlarindan
stokiyometrik oranda kullanilarak mekanik
alasimlama yéntemiyle 7 saat sonra WC
tozlari elde edilmeye baslanmistir.

e 15 sasireyle alasimlanan stokiyometrik
orandaki elementel W ve C tozlarinin
1000°C ‘de 1 sa slireyle tavlanmasindan
sonra XRD analizinde sadece WC fazina
rastlanmistir.

e Stokiyometrik oranda elementel W ve C
tozlarinin 15 sa sireyle mekanik
alasimlanmasiyla ortalama partikdil
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blyUkIGgu 75 nm olan tozlar elde
edilmistir. Bu tozlarin 1000°C’de 1 sa
slireyle tavlanmasinin ardindan ortalama
partikdl blyuklGgla 305 nm’ye ylikselmistir.

e Mekanik alasimlama yontemiyle 15 sa
alasimlanmis ve ardindan 1000°C ‘de 1 sa
slreyle tavlanmis tozlarin ortalama
yogunlugu 15.1 g/cm? olarak élcilmistir.

e 15 sasireyle mekanik alasgimlanan tozlarin
tavlama oncesi ve sonrasi termal analizleri
incelendiginde ; tavlama dncesindeki
tozlarda 700°C’de tozun agirliginda azalma
ortaya ¢ikarken, tavlama sonrasindaki
tozlarda 1000°C’ye yakin bir sicaklikta
tozun agirliginda azalma goérilmektedir.

e (Ozetle; mekanik alasimlama yénteminin
hemen ardindan 1000°C’de 1 sa siireyle
yapilan tavlama islemi sayesinde ¢ok daha
kisa siirede ve fazladan karbon kaynagi
kullanmadan sadece WC fazi karakterize
edilmis tozlar elde edilmistir.
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