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OZET

Anahtar Kelimeler: Toz metalurjisi, Mekanik alasimlama, Fe-Nb-B

Toz metalurjisi, metal isleme teknolojileri arasinda ¢ok biiyiik farklilik gosteren bir
tiretim teknigidir. Literatiirde boriir esasli kompozit malzemelerin ferro alagimlardan
iiretimi son derece sinirhidir. Ti, Nb, Cr, V ve W elementlerinin karbiirleri ile
sinirlida olsa calismalar mevcuttur. Fe-Ti-TiC esasli kompozit malzemenin kesici
takim uygulamalar1 ve asinma uygulamalarinda kullanilabilecegi belirtilmektedir.
Bunun yaninda niyobyum boriirler, yiiksek ergime sicakligi, yiiksek sertlik, yiiksek
elektrik iletkenligi ve siiper iletkenlik Ozelligine sahiptirler. Bu amagla ¢caligmada
asinma ve korozyona direncli Fe-B-Nb esasli kompozit malzemelerin iiretimi
hedeflenmistir. Caligmalar, Bor Arastirma Enstitiisii projesi kapsaminda yiiriitiilerek
projenin ilk asamasi olan malzeme {iretimini kapsamaktadir. Bu amacla ilk asamada
karakterizasyonlar1 yapilan ferro-bor, ferro-niyobyum ve demir tozlar1 farkl
oranlarda karigtirilarak atritorde 20 saat siireyle mekanik alagimlama iglemine tabi
tutulmustur.  Farkli bilesimlerde hazirlanan kompozit toz karigimlart @6x9mm
boyutlarda 60MPa basing altinda preslenerek sekillendirilmislerdir. Numuneler 1250,
1300, 1350 ve 1400°C’de 30, 60 ve 120 dakikayla kontrollii atmosferde sinterlenmek
suretiyle kompozit karakterdeki Fe-B-Nb esash malzemeler tiretilmistir. Kompozit
malzemelerin karakterizasyonlari, mikroyapt (optik ve elektron mikroskobu
(SEM-EDS), faz analizi (XRD), yogunluk (Archimed) ve sertlik (vickers
mikrosertlik) gibi 6zellikleri incelenerek gergeklestirilmistir. 1350°C’de 120 dakika
siireyle sinterlenen malzemelerde tiim analiz ve testler acisindan oldukga iyi
ozelliklere ulasilmastir.
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PRODUCTION OF Fe-Nb-B BASED COMPOSITES AND
INVESTIGATIONS OF THEIR PROPERTIES

SUMMARY

Keywords: Powder metallurgy, Mechanical alloying, Fe-Nb-B

Powder metallurgy is a production technique differs from the other production
techniques. In the literature, there are a few studies about boride base composite
coatings from the ferrous alloys. Furthermore, there is some limited study about Ti,
Nb, Cr, V and W carbides. It is explained that the Fe-Ti-TiC based composites can
be used for cutting tools and some abrasive applications. In addition, Niobium
borides have got high melting points, high hardness, good electrical conductivity and
super conductivity properties. For this reason, in the present study, it was aimed that
the production of the Fe-B-Nb based composites with high wear and corrosion
resistance. Present study is a production step of the project supported by National
Boron Research Institute of Turkey. In the present study, Ferrous-Niobium, Ferrous-
Boron and Iron powders were mixed in some defined percentages and grinded in an
attritor for 20 h. Composite powders prepared different compositions were green
shaped pressed in a mold at the dimensions of @6x9 mm under the pressure of
60MPa. Pressed samples were sintered at 1250, 1300, 1350 and 1400°C for 30, 60
and 120 min in the controlled atmosphere (Ar). So, Fe-Nb-B based composite
materials were prepared. Prepared composite materials were investigated
metallographically (Optical and SEM study), phase analysis were realized by X-ray
diffraction analysis, densities was measured with a four digit balance using
Archimed formulas and hardness of the composites was measured with Vickers
micro-hardness tester. Best results for the composite materials produced at 1350°C
for 120 min sintering conditions are defined.
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BOLUM 1. GIRiS

Boriir esasli kompozit malzemelerin ferro alasimlardan iiretimi son derece sinirhidir.
Bununla birlikte, Fe, Ti, Nb, Cr, V ve W elementlerinin karbiirleri ile sinirlida olsa
caligmalar mevcuttur. Roberta Licheri ve arkadaslari, Fe-TiC kompozitler konusunda
calismalar yapmustir [1]. L. Contreras ve arkadaglar1 Fe-Ti-TiC esasli kompozit
seramik malzemeler {izerine calismistir. Bu calismada elde edilen kompozit
malzemenin  kesici  takim  uygulamalar1 ve asinma uygulamalarinda
kullanilabilecegini aciklamislardir [2]. Benzer olarak demirin TiB, ile olan
kompozitlerinde de son derece yiiksek aginma direnci ve sertlik degerlerine ulasildigi

goriilmektedir [3]. Bu konuda yapilan ¢aligsmalar sinirhidir.

Ulkemiz bor madeni bakimindan diinya rezervlerinin yaklasik %72’si gibi 6nemli bir
orana sahip olmakla birlikte diinya borat {iretiminin ancak %18 ini

gerceklestirebilmektedir [4].

Ferro-bor agirlik bakimindan %10-20 arasinda bor ihtiva eden bir demir-bor
alasimidir. Ferro-bor parlak giimiis rengindedir. Ancak uzun siire rutubetli havada
kalirsa, parlak giimiis rengi kaybolur ve yiizeyin rengi kirmizi lekeler igeren mat

griye doniisiir.

Ferro bor ilk olarak 1893 yilinda Henri Moissan tarafindan karbon astarli ve tek fazl
bir elektrik ark firiminda elde edildi. Giiniimiizde ticari boyutlu ferro bor iiretimi iki
ana metodla yapilmaktadir. Bu metodlar; karbotermik reaksiyon ve aliiminotermik

reaksiyon metodlaridir [5].

Ferro bor ; celik, dokme demir, siirekli manyetik malzemeler ve amorf metallerin
tiretiminde kullanilir. Diinyada {iretilen ferro borun yaridan daha fazlasi celik

tiretiminde kullanilir. Celigin kompozisyonuna bor katilmasi, firindan potaya alinan



sv1 ¢eligin icine ferro bor ilave etmekle saglanir. Cok diisiik oranlarda katilan bor ;

celigin su alma derinligini artirir ve ayrica ¢okelme sertlesmesi saglar.

FeB ortorombik kristal yapisina, Fe;B ise tetragonal kristal yapisina haizdir. Fe;B'nin
bilesiminde %9, FeB'nin bilesiminde ise %16 bor bulunur. ikili denge diyagramina
gore, yiizde 9-16 arasinda bor iceren alasimin faz yapis1 Fe,B ve FeB kristallerinden

ibarettir. Yiizde 16’dan fazla bor iceren alasim ise FeB ve B kristallerinden olusur

[5].

Niyobyum diboridler hekzagonal kafes yapisina sahip olmakla birlikte yiiksek
ergime sicakhii, yiiksek sertlik, yiiksek elektrik iletkenligi ve siiper iletkenlik
ozelligine sahiptirler. Yapilan arastirmalar sonucunda 6 tip niyobyum boriir tespit
edilmistir. Bunlar; Nbs;B,, NbB, NbsBs, Nb;B,4, NbB, ve Nb,B3’ olarak belirlenmistir
[6,7]. NbB, fazinin ergime derecesinin 2900 °C, yogunlugunun ise 7,6 gr/cm3 oldugu
bilinmektedir [8]. Cok yakin bir tarihte; 39 K sicaklikta MgB2’ den siiper iletkenlik
ozelliginin kesfedilmesi ile degisik metal-B, (diborat) bilesikleri hakkinda yeni
uygulamalarin yapilmasi gerekli hale gelmistir. (M=Be, Al, Nb, Mo, Ta, Ti, Hf, V ve
Cr). Bu diboratlar arasinda, 8K sicaklikta farkli NbxB’ lerin kimyasal bilesimlerinin
yanma sentezlemesi neticesinde siiper iletken fazlar elde edilmistir. Ilerleyen zaman
ve enerji birikimleri ile saf ve yiiksek saflikta iiretilen yiiksek sicakliklarda meydana
gelen yanmalar neticesinde lretilen, cekici alternatif geleneksel metotlarla tiretilen
gelismis materyaller iceren boriirler, karbiirler, nitriirler, hidriirler, silikatlar,

karbonitriirler ve intermetalik yapiya sahip malzemeler iiretilmektedir [9].

Bu calisma BOREN 2008-C0145 nolu proje kapsaminda gerceklestirilmis olup,
calismada Fe-B-Nb esasli kompozit malzemelerin iiretimi hedeflenmistir. Bu amacla
kullanilan ferro-bor, ferro-niyobyum ve demir tozlar1 farkli oranlarda karistirilarak
mekanik alasimlama islemine tabi tutulup sekillendirildikten sonra farkl sicaklik ve
stirelerde kontrollii atmosferde sinterlenmek suretiyle kompozit karakterdeki Fe-B-
Nb esasli malzemeler iiretilmistir. Malzemelerin karakterizasyonlari, mikroyapi, faz

analizi, yogunluk ve sertlik gibi 6zellikleri incelenerek gerceklestirilmistir.



BOLUM 2. TOZ URETIMIi VE OZELLIKLERI

2.1. Giris

Toz metalurjisi (T/M), cesitli metal isleme teknolojileri arasinda en farkli tiretim
teknigidir. Yiiksek kaliteli ve karmagik pargalarin ekonomik olarak iiretilebilmesi,
toz metalurjisini cazip kilmaktadir [10].Toz metalurjisi (T/M) en basit tanimyla,
ortalama tane boyutu 150 mikrondan daha kii¢iik, kat1 ve toz formundaki metal,
alasim veya seramigin, sekli ve Ozellikleri Onceden belirlenmis bir parcaya
doniistiiriilmesi iglemidir. Geleneksel T/M iglemleri genel olarak toz iiretimi, tozlarin
tutulabilir bir “preform” halinde sekillendirilmesi ve partikiiller arasinda difiizyonun
gerceklesmesini saglamak amaciyla ergime derecesi altindaki bir sicakhiga kadar

isit1lmak suretiyle sinterlenmesi basamaklarindan olusur.

Altin, bakir, bronz gibi metal tozlar1 ve bir¢ok oksit tozu bilinen tarihin en basindan
beri pigment olarak dekoratif seramiklerde, boya ve miirekkep {iiretiminde
kullanilmigtir. Altin tozuna en eski el yazmalarinda rastlanabilmektedir. Bu tozlarin
nasil iiretildigine dair bir kanit olmamasina ragmen metalin ergitilmesinden sonra
graniile edilmesiyle iiretildigi tahmin edilmektedir. Insanoglu tozlarin iiretimini
basardiktan ve bunlar1 cesitli amaglarla kullandiktan sonra ¢ekicleme ile bu tozlarin
kat1 bir yap1 olusturacak sekilde bir araya geldigini kesfetmistir. Arkeolojik kanitlara
gore T/M yontemi ilk defa M.0.2500 yili civarinda Persler tarafindan kullanilmistir
[11].

Toz metalurjisi modern ¢aglardaki ilk dnemli ticari kullanim alanlarindan birini 1910
yilinda iiretilen lambalarda tungsten flamanlarin bu yOntemle {retilmesiyle
yakalamistir. Bu teknoloji 1920°lerde biiyiik miktarda gozenekli bronz mil yatagi
kovanlariin iiretilmesi ile biiyiik asama kaydetmistir. ikinci diinya savasi sirasinda

cok cesitli alanlarda demir esashi ve demir dist malzemeler ve kompozitlerin T/M



yontemiyle iiretiminde biiylik gelismeler yasanmis ancak savas sonrasi 1960’lara
kadar duragan bir gelisme gostermistir. O zamandan bugiine T/M teknolojisi hizli
sekilde gelismektedir. Toz metalurjisi, toz malzemelerden hizli, ekonomik ve biiyiik
miktarlarda ve istenilen hassasiyette parga iiretimini saglayan bir yontemdir. Uretilen
parcalara ikincil islemler uygulanabilir, 6rnegin, haddelenerek sac haline getirilebilir,
ekstriizyon ile cubuk haline getirilebilir veya izostatik presleme ile daha kompleks
geometride parcalar iiretilebilir. Toz metalurjisi islemi iiretim sonrasi islem
gereksiniminin minimum diizeyde olmasi, birim maliyetin diisiik olmasi, parcanin
kimyasal kompozisyonunun dolayisiyla mekanik ve fiziksel 6zelliklerinin homojen
olmasi, istenilen kompozisyonlarda iiretim yapilabilmesi gibi avantajlar1 nedeniyle

giiniimiizde en ¢ok ragbet goren imal yontemlerinden biridir [11].

2.2. Toz Uretim Teknikleri

Toz tiretim yontemi iiretilen tozun boyutu, sekli, safligi, mikro yapisi, maliyeti ve
diger 6zelliklerini belirler. Uzun zamandan beri kullanilan toz iiretim yontemleri ve
cok Kkiiciik, hatta nano-olgekli toz iiretimi amaciyla gelistirilmis yeni {iretim

tekniklerinden bahsedilmektedir.

Bir tozun nasil iiretildiginin bilinmesi o tozun boyutu ve sekli gibi 6zelliklerinin
baslangicta tahmin edilmesini saglar. Hemen her malzeme toz haline getirilebilir,
fakat belirli bir malzemeyi toz haline getirmek igin secilen yontem; maliyet,
tepkimeler ve istenen Ozellikler gibi faktorlerin karigimina baghdir. Toz iiretiminde
kullanilan ana yontemler, mekanik 6giitme, kimyasal tepkime, elektrolitik biriktirme,

s1v1 atomizasyonu ve buhar1 yogusturmadir.

Biitiin toz iiretim yOontemlerinde, yeni yiizey alam1 olusturmak amaciyla enerji
harcanmaktadir. Maalesef biitiin yontemlerin verimi diisiiktiir, bu sebeple, toz
olusturmak icin gereken enerji yeni olusturulan yiizey enerjisinden birka¢ kat
biiyliktiir. Bir toz {retim yOnteminin digerlerine gore seg¢ilmesi yOntemin
anlasilmasina, ekonomikligine, elde edilen tozlarin 6zelliklerine ve bu ozelliklerin

kullanim yeri ihtiyaclarini ne 6l¢iide karsilayabildigine baghdir [12].



2.2.1. Mekanik iiretim yontemleri

Dort ana mekanik 6giitme yontemi vardir: darbe, asindirarak ogiitme, kesme ve
basma. Darbe, malzemeye ¢ekicle vurma gibi ¢ok hizli ve anlik uygulamalar: icerir
ve malzeme kiiciik parcalara ayrilir. Agindirarak o6giitme, asmdiricilarin bir biri
iizerinde siirtiinme hareketi sayesinde parcaciklarin boyutunun kiiciilmesidir. Kesme,
talagh imalatta oldugu gibi kesme islemi ile malzemenin parcalanmasidir. Dis dolgu
malzemesi amalgamlarda kullanilan giimiis gibi pek cok metal tozu Onceden
tornalama ile elde ediliyordu. Kesme ile olusturulan tozlarin biiyiikk olma egilimi
vardir. Sonuncu olarak, basma kuvvetleri ile bir malzeme kirilma noktasina kadar

deformasyona ugratildiginda toz haline gelir.

Darbe, asindirarak o6giitme, kesme ve basma mekanizmalart mekanik toz {iretim
yontemlerinde birlikte olusur. Milimetre ebatlarinda toz boyutu i¢in ¢ekicli kiricilar
uygundur, fakat 1 — 100 um boyut araliginda toz iiretmek icin karigtirmali bilyeli
ogiitiicliler ve diger yogun 6giitme cihazlar1 daha uygundur. Sekil 2.1°de 6giitiilmiis

demir boriir ve talagh imalat ile iiretilmis aliiminyumda goriildiigii gibi mekanik

yontemler ile iiretilen tozlar diizensiz sekillidir [12].

Sekil 2.1. Mekanik yontemlerle iiretilmis tozlarin taramal1 elektron mikroskop goriintiisii: a)
ogiitiilmiis demir bortir; b ) talagh imalat ile elde edilmis aliminyum tozlar1 [12]



2.2.1.1. Talash imalat

Haddelenmis malzemelerin talagh imalatinda kesme ile diizensiz sekilli iri tozlar elde
edilir. Metal isleme tekniklerinde ortaya ¢ikan ¢ok miktarda talas hurdasi metal tozu
icin biiylik bir kaynaktir. Bu hurdalar kimyasal tekniklerle temizlenir ve boyut
kiigiiltmek icin oOgiitiiliirler. Aslinda, dglitme ile parcacik boyutunu veya seklini

degistirmek yaygindir.

Talagli imalat, kiitiiklerin parcalanmasinda kolay bir tekniktir. Bu sebeple kiiciik
Olcekli toz iretimi i¢in kullamighdir. Hava ve isleme sivilarindan kaynaklanan
kimyasal kirlilikleri de iceren toz &zelliklerinin kontroliiniin zayifligr bu yontemin
olumsuz tarafidir. Talagh imalat, toz liretimi i¢in birinci secenek degildir. Diger
taraftan verimsiz ve yavastir. Bununla birlikte, baska islemlerden elde edilen
hurdalarm degerlendirilmesinde uygundur. Talagh imalatla iiretilen tozlarin kullanim

alani baz1 polimerler ve sert metallerdir.

2.2.1.2. Ogiitme

Ogiitme, sert bilyeler, cubuklar veya cekicler kullanilarak yapilan mekanik darbe
islemini kapsar ve gevrek malzemelerden toz tiiretmede kullanilan klasik bir
yontemdir. En basit cihaz Sekil 2.2.°de goriildiigii gibi, icerisine bilyeler ve

ogiitiilecek malzeme doldurulan kavanoz 6giitiicii degirmendir [12].

RN
N
-
bilyeler- )
@ kavanoz
AL
malzeme g

sUriicu
miller

Sekil 2.2. Silindirik degirmende hareketin gosterilmesi [12]



Kavanoz dondiikce bilyeler toz malzemeye siirekli olarak carpar ve daha kiigiik
pargaciklara ayrilir. Ogiitme ile gevrek malzemelerin kirilmas: igin gerekli darbe

gerilmesi malzemenin kusur yapisina ve catlak ilerleme davranigina baglidir:

2EI‘ 1/2
c_[ 5 j Q2.1

burada E elastik modiil, r kusur boyutu veya toz icindeki catlak ucu boyutu ve D
pargacik boyutudur. Iri parcaciklari kirmak igin daha az darbe gerilmesi gerekir.
Ogiitme sirasinda boyut kiiciildiikge gerekli olan gerilme degeri artar. Sonugta, belirli
bir isletme sartinda 6giitiicii asimtotik en az bir boyuta ulasir ve daha uzun siire
calismas1 boyutu degistirmez. Parcacik boyutu Kkiiciildiikce daha yavas Ogiitme

davranis1 ¢ok kiiciik tozlarin iiretiminde degirmenlerin tercih edilmesini dnler.

Bir tozun ogiitiilmesi i¢in gerekli bagil enerjinin belirlenmesinde kullanilan basit bir
bagmt: vardir. ilk pargacik boyutu (Dy) ile baslayip son parcacik boyutuna (DF)

ulagmak i¢in gerekli enerji (W) deneye dayali bir denklem ile tahmin edilebilir;

1 1
W=g( - J 22)
DF DI

burada g malzeme, bilyeler, ogiitiicii tasarimi ve Ogiitme sartlarina bagli bir
katsayidir. Us deger olan a genellikle 1 ve 2 arasindadir. Bir tozun ogiitiilmesinde
gerekli enerji, baslangic tozu ve istenen boyut degisimini de kapsayan bircok

degiskene baghdir.

Ogiitme bir ¢ok siinek malzeme icin kullamish degildir, ¢iinkii bu tiir malzemeler
kirilarak ufalma yerine sekil degistirir veya topaklanir. Ayrica sistemin verimi de
diisiik olup, cogunlukla %1 — 3 arasindadir. Gevrek malzemeler daha kolay
ogiitiildiiklerinden, malzemeleri gevreklestirilmis olarak 6giitme daha uygundur.
Ornegin, titanyum hidrojene maruz kaldiginda gevreklesir ve Ogiitme sonrasi
hidrojen malzemeden uzaklastirilabilir. Bircok malzeme bu sekilde gevrek tersinir

hidriirler olustururlar [12].



Sekil 2.3. 50 um boyuta dgiitiilmiis niyobyum tozlarinin taramali elektron mikroskop goriintiisii [12]

Sekil 2.3.’te gosterilen koseli niyobyum tozlar1 boyle bir hidriir teknigi ile 6giitiilmiis

ve siilnek metalden gevrek malzemelere 6zgii koseli parcaciklar elde edilmistir.

Bilyeli 6giitme ve kavanoz icinde Oglitmede kavanozun donme hizi en fazla darbe
hizim1 saglayacak sekilde ayarlanir. Bu hiz bilyeleri kavanozun en iist noktasina
tagiyarak ogiitiilen malzemelerin {izerine diisecek sekilde olmalidir. Cok yavas
donme hizinda bilyeler kavanozun ceperinden geri yuvarlanir, cok hizli dénme
hizinda ise merkezka¢ kuvvetinin etkisiyle bilyeler asagiya diismeden kavanoz ile
birlikte doner. Enerjinin biiyiik bir kisminin ses ve 1siya doniismesinden dolay1
bilyeli 6giitme verimsizdir. En uygun donme hizi degirmen capinin karekokiiniin

tersine gore degisir. En uygun dgiitme icin;

- Bilye capi toz capimin 30 kat1 kadar olmalidir.
- Bilyeler kavanoz hacminin yaklagik yarisin1 doldurmalidir.

- Qgiitiilecek malzeme kavanoz hacminin yaklasik %25’ini doldurmalidir.

Opgiitiilecek tozlar bilyeler arasindaki bosluklar1 doldurur. Bu doldurma oranlar1 bilye
kiitlesi ve bilye temas sayisi veya 6giitmeyi saglayan carpigsma sayisi arasinda iyi bir

denge degerini verir [12].



Akiskanlar veya koruyucu ortamlar oksitlenmeyi azaltmak ve Ogiitmeye yardimci
olmak amaciyla kullanilir. Ogiitme ile elde edilen tozlar sert, diizensiz sekilli ve zayif
akma ve paketlenme Ozelligine sahip oldugundan 6giitme sonrasi tavlama islemi
gerekebilir. Diger bir problem ise kavanoz ve bilyelerden kaynaklanan kirliliktir.
Bilyeler ve degirmen &giitillecek malzemeden secilerek kirlenme azaltilabilir.
Ogiitme, tavlama sonrasi toz topaklarmin dagitilmasi amaciyla yaygm olarak
kullanilmaktadir. Bu islem genellikle boriirler, karbiirler, nitriirler, oksitler ve

intermetalikleri kapsayan gevrek malzemelere uygulanir.

2.2.1.3. Asindirarak 6giitme ve mekanik alasimlama

Oksit dagilimi ile giiclendirilmis malzemeler gibi pargacik takviyeli kompozitler
yitkksek sicaklik siiriinme dayanimi nedeniyle uzun zamandir kullanilmaktadir. Bu
kompozitlerin iiretiminde ana yapinin her yerinde sert pargaciklarin homojen
dagilimini elde etmek zordur. Ogiitme teknikleri bu kompozitleri iiretmek amaciyla
gelistirilmigtir. Hareketli bilyeler arasindaki asindirma ile alasimli kompozit
parcaciklar1 iireten mekanik alasimlama, bu amacla basarili bir tekniktir. Islem,
karistirmali bir degirmene konulmus bilye ve element tozlarinin karigimi ile baslar.
Mikroskobik dlgekte tekrarlanan carpigsma, soguk kaynak ve kirilma olaylari istenilen

kompozit tozlar iiretir [12].

Baslangicta karisim halinde olan parcaciklar fazlarin dagilimi ile kaplanmis parcacik
haline gelirler. Diger Ogiitme tekniklerinden farkli olarak, soguk kaynak ve kirilma
arasindaki denge, parcacik boyutunu oldukg¢a sabit tutar. Homojen iiriin elde etmek

icin gerekli 6giitme zamam t, tahrik milinin donme hizina (N), asagidaki sekilde

baghdir;
Re

Burada d dgiitiicii bilye capim ve C ise islem detaylar1 ile degisen deneysel bir sabiti
ifade eder. Bilye ¢api kiiciildiikce 6giitme zaman azalir. Bu teknik, enerji agisindan

verimli degildir, ancak {iriin 6zel bir kompozit olabilmektedir. Belirli sartlar altinda;
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yar1 kararli, nano 6lgekli (tane boyutu 100 nm altinda) veya amorf (kristal yapisi

olmayan) tozlar mekanik alagimlama ile elde edilebilmektedir.

Diger mekanik toz iiretim tekniklerinde oldugu gibi mekanik alagimlamada da
kirlilik sorun olabilir. Bilyeler, karistirma mili, kollar1 ve tank, 6giitiicii toz ile aynm
malzemeden yapilarak kirlilik en aza indirilebilir. Organik bir akigkanin (heptan veya
alkol gibi) ortam olarak secilmesi, mekanik alasimlamada 6giitme ve kaynaklanma
arasindaki dengeyi saglamak i¢in Onemlidir. Muma benzer basit polimerler ve
strearik asit gibi yag asitleri ortam1 dengelemede basarili olmaktadir. Tozlarin asiri
ig-sertlesmis ve koseli olmasina ragmen, sicak yogunlastirma teknikleri ile

yogunlastirilmalart miimkiindiir.

2.2.1.4. Diger darbeli teknikler

Gevrek malzemeler icin yiiksek hizli gerinme darbesi uygulayan toz iiretim teknikleri
kullaniglidir. Zayif malzemeler 1 mm parcacik boyutuna indirmek igin c¢eneli
kiricilart kullanmak iyi bir uygulamadir. Parcacik boyutunu daha da kiigiiltmek
amactyla sert kanatgikli yiiksek hizli darbeli dgiitiiciiler kullanilir, ancak iiretim
hizlar1 diisiiktiir. Soguk akis yaklagiminda, parcaciklar siipersonik hizlarda soguk ve
sert bir hedefe carptirilir. Yiiklenen tozlar yaklagik 7 MPa basin¢gh gaz beslemesi ile
ivmelendirilir. Uriin genellikle boyut olarak 10 um iizerindedir ve yuvarlak fakat
diizensiz sekillidir. Soguk islem sicakligt malzemeyi daha gevrek yapma
egilimindedir ve darbeli Oglitmeye katkida bulunur. Bu teknik alevle piiskiirtme
tozlarinin (koruyucu kaplama tozlar1) ve filtreler i¢in paslanmaz celik tozlarinin

tiretiminde kullanilir.

Darbeli tekniklerin degisik bir uygulamasi kendinden-darbeli Ogilitme veya jet
ogiitme olarak bilinir. Iki farkli toz akis1 karsilikli olarak birbiri iizerine yonlendirilir.
Momentum, pargaciklar1 yiiksek hizli carpismaya tasir. Bu yontemin amaci hedef
malzemeden kaynaklanan kirlenmeyi Onlemektir. Bu yaklasimi gevrek

malzemelerden 50 pm boyut araliginda tozlar tiretilir [12].
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2.2.2. Atomizasyon

Bu yontemde s1vi metalin bagka bir kat1 yiizeye carpmadan 6nce kii¢iik damlaciklarin
hizli bir sekilde katilasmasi ile elde edilir. Bu ise sivi metalin, bir gaz veya sivi
akiskan jeti ile parcalanmasim saglamak suretiyle gergeklestirilir. Kullanilan gaz
cesitleri genellikle argon, azot veya hava, sivi olarak ise su kullanilir. Piiskiirtme
acist ve konisi, akigkan hizi, debisi, akan metalin kalinlig1 gibi bir cok parametrenin
kontrolii ile ¢ok farkli boyutlarda toz iiretimi miimkiindiir. Katilagsma hizina bagh
olarak parcacigin sekli kiiresel halden, su veya diisiik 1s1 kapasiteli gaz kullanilmasi

halinde ise daha diizensiz parcaciga kadar farklilik gosterebilir.

Pratikte bu yontem ergitilebilen biitiin metallere uygulanabilir, ticari olarak
tiretilebilen tozlar arasinda, demir, takim celikleri, alasimli celikler, bakir, piring,
bronz ve aluminyum, kursun, kalay ¢inko ve kadmiyum gibi diger diisiikk ergime
dereceli metal tozlar1 sayilabilir. Krom gibi kolay oksitlenebilen metaller iceren

alasimlar, argon gibi asal gaz altinda gittikce artan oranda iiretilmektedir.

Atomizasyon yonteminin avantajlarindan biri de alasim tozlarimin ergitilmesinde
rahatlikla kullanilabilmesidir, bu yontemle iiretilen tozlarin bilesimleri her bir

toz tanesinde ayn1 kalmaktadir [13].

2.2.2.1. Doner disk atomizasyon yontemi

Atomizasyon i¢in degisik yontemler kullanilabilmektedir, bunlarin icinde énemli bir
yer tutan yontem olarak merkezka¢ kuvvetinin etkisiyle toz metal iiretimini saglayan
doner disk yontemini gérmekteyiz. Bu yontem i¢inde de iki ayr1 iiretim teknigi
vardir, bunlardan biri belli bir miktarda sivi metal toz olusturacak kadar merkezkag
kuvvete tabi tutulur, diger yontemde ise ergimis metal siirekli olarak donen bir disk
veya koni iizerine akitilir, buradan sagilan metalin toz haline gelmesi saglanir (Sekil

2.4).

Bir potadan tandise aktarilan sivi metal, tandis altindaki memeden donen bir disk

izerine akitilir. Disk iizerindeki set ve yariklara carpan sivi metal parcalanarak
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sekildeki gibi sacilir. Sacilan metal parcaciklar noziilden c¢ikista bazen su ile
sogutularak birbirine yapismadan katilagmalar1 saglanir. S1ivi metali mekanik olarak

parcalamakta uygulanan basit bir yol da katilagma sirasinda karistirmaktir.
Ornegin aliiminyum katilasirken karistirilirsa toz haline gelir. Eger bir alasim s6z

konusu ise karistirma katilagma aralifinda yapilir. Aliminyum, ¢inko, kalay gibi

metallerin bu yolla ¢ok sekilli tozlar1 elde edilebilir [13].

Basingh su

Sekil 2.4. Doner disk atomizasyon yontemi [13]

2.2.2.2. Doner elektrod atomizasyon yontemi

Bu yontemde tozu elde edilecek metalden yapilmis bir elektrod ile ergimeyen
tungsten elektrod arasinda ark olusturulur (Sekil 2.5). Ergiyen elektrodun
dondiiriilmesiyle, elektrik arki altinda bunun ucunda olusan metal damlalari
savrularak parcalanir ve tankta toplanir. Oksidasyonu dnlemek icin toz toplama tanki
genellikle helyum, argon gibi bir asal gazla doldurulur. Bu yontemle kiiresel ve

oldukga esit tane iriliginde metal tozu iiretmek miimkiin olmaktadir [13].
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Sekil 2.5. Doner elektrod atomizasyon yontemi [13]

2.2.2.3. Vakum atomizasyon yontemi

Bu yontemde Sekil 2.6’da goriildiigi gibi silindirik bir tankin alt kisminda s1vi metal
potasi, iist kisminda da vakum atomizasyon odast bulunmaktadir. Her iki bolim
sivinin gececegi memeyi tasiyan bir plaka tarafindan boliinmiistiir. Memenin alt

kisminda ona bagh bir seramik boru bulunmaktadir.

Vakum altindaki sivi metal once belirli bir sicakliga kadar indiiksiyon akimi ile
wsitilir, bundan sonra bu boliime hidrojen gazi doldurulur. Potadaki sivi metalde bu
hidrojen gaz1 ¢oziindiikten sonra potayr yukari tagiyan mil potayr yukar iterek
seramik boruyu potaya daldirir. Ust kistmda vakum oldugu icin ergimis s1vi metal
memeden gecerek parcalanarak pulverize olur ve sogur. BoOylece metal ve

alagimlarindan ince kiiresel tozlar iiretilebilmektedir [13].
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Sekil 2.6. Vakum atomizasyon yontemi [13]

2.2.2.4. Su atomizasyon yontemi

Sivi metali pulverize etmek i¢in bu ydntemde basingh su kullanilir. Sekil 2.7°de
yontemin temel prensibi sematik olarak gosterilmektedir. Ergitme ocagindan tandise,
buradan da bir noziilden gecerek akan sivi metal demetine belirli agcida basingli su
puskiirtiilerek piilverize olmasi saglamr. Kimyasal ve fiziksel ozellikleri
degistirebilmek i¢in suya bazi katkilar yapilabilir. Ozel memelerden piiskiirtiilen
suyun basinci 5,5-20 MPa, hiz1 70-230m/s, debisi ise 110-380 litre/dakika degerleri
arasinda degisir. Kullanilan su filtre edilip sogutulduktan sonra tekrar kullanilabilir.
Atomize edilen sivi metal paslanmaz celikten yapilan bir tankta toplanir. Metal
tozunu oksidasyondan korumak i¢in tanka azot gazi doldurulabilir. Sivi metalin
aktig1 memenin sekli ve suyu piiskiirten iifleclerin tipi elde edilecek metal tozunun

boyutlarini, boyut dagilimini ve seklini etkilemektedir [13].
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Sekil 2.7. Su atomizasyon yontemi [13]

2.2.2.5. Gaz atomizasyon yontemi

Basin¢li gaz ile atomizasyon da prensip olarak su atomizasyon yontemine benzer,
ancak burada akiskan olarak su yerine gaz kullanilir. Gaz yerine, su buhar1 veya hava
da kullanilabilmektedir. Basingli gaz ile atomizasyonu Sekil 2.8’deki gibi sematik

olarak gosterilmistir.

Sistemin birbirine piiskiirtme memesi ile irtibatli diisey olarak {iist {iste bulunan iki
odasi vardir. Ustteki odada sivi metal potasi bulunmakta, alttaki odada ise
atomizasyon islemi yapilmaktadir. Her iki oda da vakum pompasina baglantili olup
oksidasyonu engellemek icin islem vakum altinda yapilmaktadir. Sivi metal potas1 ve
atomizasyon memesi yiiksek frekansh indiiksiyon bobinleri ile sicak tutulmaktadir.
Atomizasyon odasinda olusan fazla buhar1 ve yiiksek basinci atmak i¢in emniyet
ventilinden yararlanilmaktadir. Bu ventilin bulundugu borunun diger ucu siklon ve

filtre iizerinden atmosfere veya bir emise baghdir [13].

Basingli gaz tiipiinden boru ile memeye ulasan gaz potadaki sivi metali beraberinde
stiriikleyerek atomizasyon odasina pulverize ederek dagitilir. Soguyan metal tozu bu
odanin tabanindaki bir hazne icinde toplanir. Pulverize edilen metal tozlarinin
birbirine yapismamasi sekillerinin bozulmamasi i¢in atomizasyon odasinin boyutlar1

dikkatli secilmelidir. Siiper alagimlar i¢cin kapali devre argon gazi kullanilir.
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Sekil 2.8. Gaz atomizasyon yontemi [13]

Takim celikleri ve paslanmaz c¢elikler icin ise daha ucuz olmasi bakimindan argon
veya argon gazi karigimi kullanilir. Sivi metal atomizasyon gazinmin bir kismini

absorplayabilir, bu gaz daha sonra vakum altinda uzaklastirilabilir.

Su atomizasyon yonteminde oldugu gibi gaz atomizasyon yonteminde de iifleclerin
ozellikleri elde edilecek tozun seklini yakindan etkilemektedir. Genellikle istenen
tane boyutu olabildigince ince toz iiretmektir, bunun i¢in ise siipersonik iiflegler

gelistirilmistir. Bu sayede cok ince boyutlu toz elde edilir [13].

2.2.3. Fiziko-kimyasal yontemle toz eldesi

Bu yontemde bilesenler organik bir baglayici ile fiziksel olarak bir bag olusturacak
sekilde karigtirilir, sistemdeki solvent ugurularak kalan malzeme elekten gecirilir.
Ufleme sirasinda baglayicinin yanmasi saglamir. Bu yontem daha ¢ok NiAl ve AlSi-
polyester tozlarinin eldesinde kullanilir. Piiskiirtme ile kurutma yontemi tozlarin
topak haline getirilmesinde yaygin olarak kullanilmaya baslamistir. Bulamag haline

getirilen karisim doner bir piiskiirtiiciiden gecirilir, olusan bulut karsidan verilen
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sicak hava ile tozlarin ayrilmasi ve hava akimi ile tasinmalar1 saglanmir. Bu yontem
zirkonya gibi seramik malzemelerde ve WC Kobalt gibi sert metallerde kullanilir.
Toz genellikle kiireseldir, fakat piiskiirtme ile kurutma yapildigindan gézenekli ve
kolayca ufalanabilir durumdadir. Malzeme genellikle sinterleme ile yogunlastirilir ve

kararlh hale getirilir.

Kimyasal olarak topak haline getirmekten bagka bir de mekanik topaklastirma
(Hosakawa Yontemi) vardir. Bu yontemde daha sert olan bilegenlerden biri daha
yumusak olan matris i¢cine mekanik olarak girmesi ve bdylece kompozit bir toz

haline gelmesi saglanir.

Aslinda basit 6giitme iglemi ile kompozit malzeme eldesi miimkiindiir. Sinterleme,
toz metalurjisinin adimlarindan biri olmasina ragmen kendi basina da toz metal
tiretiminde de kullanilan bir yontemdir. Tekrarli sinterleme islemi ile reaksiyona

girmis bir veya ¢ok bilesenli toz malzeme elde etmek miimkiindiir [13].

2.2.4. Kimyasal tepkimelerle toz iiretimi

Genelde tiim metal tozlar1 kimyasal tekniklerle {iiretilebilir. Kimyasal ydntemle
tiretimde; kati, s1vi veya buhar fazi tepkimeleri ile toz iiretimi gerceklestirilebilir. Bu
yontemle iiretilen tozlarin ebatlar1 5-10 pm ile 100-500 pm arasinda ve degisik sekilli
olabilmektedir. Bu iiretim yOntemi; gaz altinda katinin ayrismasi, temel ayrisma,

stvidan ¢okeltme ve gazdan ¢oktiirme olmak {izere dorde ayirmak miimkiindiir [14].

2.2.4.1. Gaz altinda katinin ayrismasi (dogrudan indirgeme)

Bu yontemde, saf metal oksit tozlar1 gerek karbon monoksit gerek de hidrojen gazi
ile tepkimeye sokularak yiiksek sicakliklarda metal oksit indirgenmesi gerceklesir.
Bu yontemle, demir, bakir, tungsten, molibden, nikel ve kobaltin oksitleri
indirgenerek bunlarin tozlar iiretilir. Gaz altinda metal oksit indirgenmesine en iyi

ornek demir oksit'in (FeO) indirgenmesi i¢in gecerli olan tepkimedir.

FeO (k) + H; (g) ----------------- Fe {k) + H,O (g)
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2.2.4.2. Termal ayrisma (karbonil)

Buhar fazinda ayrisma ve yogunlasma siireglerinin birlesimi ile metal tozlarini
tiretmek miimkiindiir. Bu siireclerin birlesimdeki en temel ornekleri demir karbonil
Fe (CO)s veya nikel karbonil Ni (CO)s tepkimelerini igeren iiretim yOntemidir.
Uretilen bu tozlar 2 pm veya 210 pm arasinda ve yaklasik % 99.6 safliktadir. Diger
metallerden; bakir, krom, platin, radyum, altin ve kobalt karbonil iiretimi icin
gereken yliksek enerji ihtiyaci 11 ile karbondioksit sirkiilasyonunun beraberinde
getirecegi potansiyel tehlikelerden 6tiirli diinyada sadece nikel ve demir karbonil

iiretimi tam olarak benimsenmistir [14].

2.2.4.3. Siv1 fazdan ¢oktiirme

Siv1 ¢ozeltide, nitrat, kloriir ve siilfatlar olarak bulunan tuzlar ¢okeltilir. Cokeltilen
bu tuzlar 1sitilarak pargalanir. Tuz suda eritilir ve ikinci birlesik yardim ile ¢okeltilir.
Ornek olarak asagida giimiis nitratin potasyum karbonhidrat ile tepkimesini ele

alalim;

AgNO; + NaCO3;H— Ag’ + NO; + Na* + COs” + H
«—Ag+ + NaNO;, + CO; + 0.5H,0

Son iirlin olan kat1 giimiis ¢Ozeltisi Ogiitillerek toz {iirlin haline gelir. Kimyasal
yontemlerle cokelti fazinda elde edilen tozlarin tipik boyutlar1 1 pm dolayinda olup
yiikksek derecede safiyete sahiptirler. Bu yontemle, kobalt, nikel veya demir ile
kaplanmis torya (ThO2), titanya (TiO,) ve volfram karbiir (WC) ve siiper alasim

malzemeleri tretilir.

2.2.4.4. Gazdan c¢oktiirme

Gaz bilesiklerin olusturdugu kimyasal tepkimeler sonucu reaktif metallerden ve nano
Olcekli partikiillerden tozlar iiretilir. Gaz esash tepkimelerin en biiylik avantaji,
tepkime sirasinda toz iretiminde ergitmenin ortadan kalkmasi sonucu potanin

kirlenmemesi ve yeniden kullanilabilir olmasidir. Bu tiir tiretim siirecine en iyi 6rnek
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molibden trioksit'in saf hidrojen ile tepkimeye girerek metalik molibden tozunun
iretimidir. Bu yontemle, vanadyum, niyobyum, volfram, hafniyum, giimiis, nikel ve
zirkonyum metallerinin kloriirleri, floriirleri ve hatta oksitleri isleme sokularak ¢ok

kiigiik tane boyutlarinda %99.6 safligindadir.

2.2.5. Elektrolitik yontemle toz iiretimi

Yiiksek iletkenlige sahip metal tozlarini iiretmenin bir bagka yontemi de elektroliz bir
hiicrenin katot ¢cubugunda metal tozlarim ¢oktiirmektir. Bu yontemi kullanarak %

94'e varan saflikta Cu, Fe, Zn ve Ag tozlarmm iiretmek miimkiindiir.

Sekil 2.9.'da sematik olarak gosterilen bir elektroliz hiicresinde uygulanan direkt
voltaj altinda Fe ve Cu anot-katot tepkimeleri gerceklesir ve siilfat esasli bir elektrolit
icerisinde anot malzemesi c¢oOziilerek eksilir ve katotta artma veya depolanma
gerceklesir.
++
Fe—Fe +2¢

Cu—sCl + 2¢

anot :
+ banyo
@ ‘ elektrolit
- ( ornek 8O,)
katot

Fée + 2¢" —»Fe

Ca + 2¢ —Cu

Sekil 2.9 Elektrolitik toz iiretimi [14]

Uretilecek tozun ham maddesi anota ¢oziinerek katota birikir. Hiicreye verilen DC
voltaji ise elektroliz biriktirmenin dogru yonde ilerlemesini saglar. Elektrolizle
iretilen tozlar, yikanarak elektrolitten ve tuzlardan iyice temizlenmeli ve kurutma
inert gaz altinda yapilarak oksitlenme Onlenmelidir. Tozlar, kurutulduktan sonra ince

taneli toz haline gelinceye kadar ogiitiiliir. Elektroliz hiicresinde iiretilen tozlar
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genellikle siingerimsi bicimlerde ve dentiritik yapilara sahiptirler. Ancak maliyetinin

yiiksekligi nedeni ile {iretimi sinirhdir [14].

2.3. Harmanlama ve Karistirma

Harmanlama ve karistirma islemleri; 6zel pargacik boyut dagilimi hazirlanmasi,
sinterleme esnasinda yeni alagimlarin olusturulmasi amaciyla tozlarin birlestirilmesi,
sitkisirma i¢in yaglayicilarin eklenmesi ve sekillendirme igin toz-baglayici
karigiminin hazirlanmasi icin gereklidir. Tozlarin harmanlanmasinin ana sebebi genel
olarak tasima esnasinda titresimler ile olusan ayrismanin engellenmesidir. Sekil
2.10’da gosterildigi gibi, titresim sonrasinda tozlar boyutsal olarak ayrilir. Parcacik
boyutunda olan bu tiir ayrisma, sikistirma ve sinterlemede diizensizlikler yaratir.
Ayrismanin ii¢ nedeni olmasina ragmen (pargacik boyutu, yogunluk ve sekildeki
farkliliklar), boyut farkindan ileri gelen ayrisma en baskin olamdir. Ornegin, kiigiik
parcaciklar biiyiik parcaciklar arasindaki bosluktan gecerse, toz kolayca ayrisacaktir.
Boyut ayrigmasinin bir sonucu, yogunluk degisimi nedeni ile, genel goriiniir

yogunlugun noktadan noktaya azalmasidir [12].

—titresime baglh boyut ayrismasi

Sekil 2.10. Titresime bagl boyut ayrigmas: [12]

Ayrigmanin derecesi, ayrigma katsayisinin Cs hesaplanmasiyla degerlendirilebilir:
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S XXy 2.4)
X, +X,; '

s
burada Xt kabin iist yarisindaki biiylik pargaciklarin oram1 ve Xp ise kabin alt
yarisindaki biiyiilk parcaciklarin oranidir. Diizensiz parcacik sekli boyuta bagl
ayrigsmayr engelleyecektir. Ayni sekilde pargcacik boyutunun yaklasik olarak 100
um’nin altinda oldugu tozlarda, parcaciklar arasi siirtinmenin daha fazla olmasi
nedeni ile boyuta bagh ayrisma daha az olur. Tagimaya baghh boyut ayrismasinin

giderilmesinde harmanlama islemi kullanilir.

Karistirma islemleri parcalarin iiretiminde yaygin bir sorun kaynagidir. Harmanlama
veya karigtirmadaki degiskenler: malzeme, pargacik boyutlari, karistirict tipi,
karistiric1 boyutu, karigtirict icerisindeki tozun goreceli hacmi, karigtirma hizi, kesme
ve karisirma zamanidir. Bunlara ek olarak nemlik gibi cevresel faktorlerde

karistirmayi etkiler. Bazi1 basit kurallar sorunlar1 azaltir:

1. tasmma sonrasi tozlarin yeniden harmanlanmasi

2. kuru tozun titrestirilmemesi

3. boyut ayrismasinin gergeklesecegi durumlarda kuru tozun serbest diisiisle
beslenmemesi

4. toz-baglayici karigimi i¢in gereksiz kesmenin giderilmesi
2.3.1. Kuru toz karistirma
Toz karigtirma mekanizmalar1 Sekil 2.11°de gosterildigi gibi; yayinma, konveksiyon

ve kesmedir. Yayinma ile karisim donen silindir icerisinde, konveksiyon ile karistm

vidali karistiricida ve kesme ile karisim ise bicakl karistiricida yapilmaktadir [12].
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yayinma konveksiyon
Sekil 2.11. Ug farkh toz karistirma yontemi [12]

Yayinma ile karisim her parcacigin toz kiitle icerisinde hareketi ile olusur. Toz yatak
diizlemi dis kenarda kirilarak yiizeyden akisin gerceklesmesini saglar. Siirekli donen
silindir taze tozlar1 ve kesme diizlemlerini ortaya ¢ikarir ve bu durum pargaciklarin
bir biri igerisinde karigmalarini tesvik eder. Konveksiyonla karisim toz gruplarinin
bir yerden diger bir yere tasinimu ile karistirilmalarim icerir. Vida kiiciik toz grubunu
alt ylizeyden keserek harman icerisinde iistlerde bir yere tasir. Kesme ile karistirma

siirekli ayrigma ve tozlarin kayma diizlemleri iizerinde akmalari ile olusur.

Sekil 2.12°de verilen ikili konik karistirict genellikle fiyat, verimlilik ve kisa
karistirma siireleri agisindan en etkilidir. Karistiricinin i¢ tasarimi verimliligi belirler.
Paletler ve yiiksek hizda donem bicaklara sisteme ilave edilerek karistirma islemi

daha da iyilestirilir [12].
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Sekil 2.12. ikili konik karistirict [12]

Karistiricr icindeki tozun hacmi de verimliligi etkiler. Karistiricinin i¢i tozla
dolduruldukca tozlarin goreceli hareketliligi engellenir. Sekil 2.13’de gosterildigi
gibi karistirict tankinin toz hacmi olarak %20’si veya %40’ nin kullanim1 genelde en
uygun olarak kabul edilir. Sekilde karistirma hizina karsi toz doldurma miktar1 ve
silindirik karistiricinin dakikadaki donme hizi degisimi verilmistir. Donme hizi da

karistirma verimliligine biiyiik oranda etki eder [12].

3 ; :
ol 4 L % 40 dolu =
karistirma
hizi | 20 om capl silindir, 1L i

81 dev/dak

0 | 1 | 1 |

0 15 30 45 0 40 80

doluluk, hacim % dénme hizi, dev/dak

Sekil 2.13 Islem sartlarinin karistirma hizina etkisi [12]
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Yavas donme hizlar1 yeterli karisimin elde edilmesi icin gerekli siireyi uzatacak,
fazla miktarlarda serbest diislis yapan tozlar karistirici igerisinde tercihli boyut
yerlesmesine neden olacak ve aginmaya etki edecektir. Ancak ¢cok lzli donme islemi

de toza merkezkac kuvveti vererek toz akigini engelleyecektir.

En iyi karigtirma merkezkag kuvvetlerinin kiiciik oldugu, ancak tiirbiilans
olusturmayacak kadar kiiciik olmayan durumlarda gerceklesir. Istenilen bir dénme
hiz1 yer cekimi ile merkezka¢ kuvvetlerini dengeleyen bir hizdir. Bir karistirict i¢in

en uygun donme hizi Ny (dakikadaki donme sayis1) asagidaki sekilde hesaplanir:

32
N, = N7l (2.5)

D haznenin metre olarak dis yay capidir. Bu esitlige gére 1 m capinda bir silindirin
en uygun donme hizi 32 dev/dk olacaktir. Daha kii¢iik ¢aplar, esit optimizasyon i¢in
daha yiiksek hizlar gerektirir. Karigtirma hizi, tozun heterojenligi ile degisir.
Baslangicta hizli karigim gozlenir, ancak karigtirma hizi boyut ayrisma hizina
ulasgtikca zamana bagh olarak asimtotik bir sekilde azalir. Boylece; eger toz

ayrigmasi oluyor ise, uzun siireli karistirmalarda daha iyi karigim saglanmaz.

Tozlarin harmanlanmasinda ve karistirilmasinda bazi olumsuz durumlar s6z
konusudur. Metal parcaciklarin i¢ sertlesmesi ile sertligi arttigindan daha zor
preslenir, seramik parcaciklar ise daha kiiglik parcaciklara béliiniir. Karistirma
ozellikle sert parcaciklarda kirlenmeyi de artirir. Yanhs tasarlanmis karistirma siireci
parcacik ayrismasimna neden olacagindan, iki tozun arasindaki boyut, sekil ve

yogunluk farki arttik¢a sorun yaratir.
2.3.2. Si1 baglayiclarla karistirma
Karistirma, sekillendirme islemleri igin, toz-baglayici besleme stogunun

hazirlanmasindaki ilk agamadir. Parcaciklar arasindaki tiim bogluklar1 doldurmak i¢in

yeterli miktarda baglayici ilavesi yapilir [12].
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Sekil 2.14. Toz baglayici karisimlari [12]

Sekil 2.14’de gosterildigi gibi, toz-baglayict karigimlarinin yogunlugu kritik kati
yiikleme degerinde en iist noktaya ulasir. Bu noktanin {izerinde parcacigl yaglayacak
kadar baglayici bulunmadigindan besleme stogu akmayacaktir. Karigim kalitesi
olduk¢a onemlidir, cilinkii karisimdan kaynaklana kusurlar daha sonraki islemler ile
diizeltilemez. Karigimin her kisminda pargacik ve baglayict miktarlar1 ayni olmalidir.
Numune boyutu kiiciildiikge farklilik belirginlesir. Homojen bir karisim olusturmak
icin, 6zellikle de mikroskobik diizeyde, bir ¢cok zorluklar vardir.

Kuru tozlar i¢in yaygin olarak kullanilan karigtiricilar toz-baglayici karigimlarinin
hazirlanmasinda uygun degildir. Viskoz sivi baglayicilar parcaciklar arasinda
molekiiler olgekte dagilim icin yliksek kesme kuvvetlerine ihtiya¢ gosterir. Ergiyik
baglayicilarin tozlarla karigtirilmas: i¢in kullanilan bilesik hazirlayicilar1 parti tipi
veya siireklidirler. Parti karigtirici, tozu ve polimeri 1sitirken yiiksek darbeli kesme

hareketleri uygular [12].
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Sekil 2.15. Tki uydu ve sigma bigakli karistiricilar [12]

4 __kanatgiklar

Sekil 2.15°de gosterildigi gibi, parti karistiricinin bigaklar1 genellikle pedal veya Z
sekilli kanat¢iklardan olusur. Tipik bir parti 50kg kadar olabilir. Siirekli karistirici toz
ve polimeri 1sitilmis namlu igerisine besler. Burada polimer kesilirken ergime

sicakligina ¢ikartilmaktadir [12].

cift vidah karistiric

1sitiimis konik ters yonde

kalip Q namiu / donen vidalar / disliler
s

--\‘vv‘l"-—-fm Iz

3,
\ 8

besleme
stogu girisi

Sekil 2.16 Ikiz vidali siirekli karistirict [12]

En etkili kanstiricilar Sekil 2.16°da gosterilen cift vidali tiirlerdir. Bunlar birbiri
icerisine gecmis 8 seklinde namlu icerisinde donen iki vidadan olusurlar. Bu vidalar
besleme stogunu, siirekli olarak sikistirir, keser, ayristirir ve sivar. Namlular farkli
caplarda iiretildiklerinden, siirekli karistiricilar 1 kg/saat ile birka¢ ton/saat arasinda

iretim hizina sahiptir [12].
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Karisim igerisindeki diizensizlikler iki ana sekilde olusur: baglayicinin tozdan veya
baglayici igerisindeki farkli boyutlardaki tozlarin birbirinden ayrismasi. Parcaciklarin
boyuta (veya sekle veya yogunluga) gore ayrilmasi diizensiz paketleme
yogunluklarina ve son iiriinde sekil bozukluklarina neden olur. Kiiciik veya diizensiz
sekilli parcaciklar homojen yapi elde etmek i¢in daha uzun karistirma siirelerine
ihtiyag duyar ve karistirma acisindan 6zel sorunlar olusturur. Kiigiik pargaciklar
topaklasarak homojen karisim icin gerekli zamanin uzamasina neden olur. Bazi
durumlarda topaklanma hiz1 dagilimin karisim hizimi dengeler ve karigim siiresi ne
olursa olsun karistm homojen olmaz. Parcaciklar iizerindeki polar molekiil
kaplamalar itici kuvvetler olusturur ve boylelikle topaklanmay1 ve parcaciklar arasi
sirtiinmeyi azaltarak paketlemede iyilesme saglar. Bu mikron alti parcaciklar

acisindan ¢ok 6nemlidir.

Termoplastik baglayicilarda karigtirma, kesmenin baskin oldugu ara bir sicaklikta
yapilir. Cok yiliksek sicakliklarda yapilan karigtirma baglayiciy1 bozar veya diisiik
baglayic1 viskozitesi nedeni ile tozun ayrigmasma neden olur. Islemin
tekrarlanabilirliligi i¢in bilelim ve sicaklik son derece iyi kontrol edilmelidir.
Karistiricidan ¢ikan graniil bir sonraki sekillendirme asamasi i¢in hazirlanir.

Karigtirma esnasinda olusan homojensizlikler sonraki asamalarda zorluklara neden
olur. Karisimin her bir bolimii ayn1 toz miktarina sahip olmali ve tozun parcacik
boyut dagilimi da her bir boliimde ayni olmalidir. Karisimin iyi olmadigi bir sistemin
viskozitesi daha yiiksek olur. Bu nedenle viskozite muhtemelen homojenligin

dogrudan en iyi Ol¢iisiidiir.

2.3.3. Karisim homojenligi

Karisimin homojenligi, belirli noktalardan alinan yogunluk, 1s1 kapasitesi, elektrik
iletkenligi, viskozite ve hatta renk testleri kullanilarak bilesim farkliliklarinin 6l¢timii
ile belirlenir. Karisimin kalitesi genis aralikta alinmis numunelerin karsilastirilmasi

ile degerlendirilir [12].
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artan homojenlik

tabakalagmis topaklasmis dagilmig

Sekil 2.17. Karisimlarin artan homojenliginin sematik gosterimi [12]

Sekil 2.17°de gosterildigi gibi 3 farkli diizeyde homojenlik vardir. Bunlar biiyiik
Olcekli ayrigarak tabakalasmis yapilar kismi homojenlik iceren topaklanmis yapilar
ve iyi dagilmis ideal homojen yapilardir. Karisim homojenlik indeksi, numuneler
arasindaki toz derisimindeki sapma S?, miikemmel karismis ancak rasgele numuneler
S.%, arasindaki beklenen sagma ve baslangicta ayrismis karigimdaki sapma So” baz

alinarak uretilir:

2 2
0 r

Homojenlik indeksi M, 0’dan 1’e kadar degisir ve ideal karigimi ifade eder.

Tekrarlanan numunelerle standart istatistiki teknikler kullanilarak karigim varyansi

belirlenir. Hassasiyet, varyansin hesaplanmasi i¢in kullanilan numunelerin sayisinin

kare kokii ile degisir. Toz-baglayici karisimi ilk varyansin asagida verilen tamami

ayrigmis bir sistem olarak baglar [12].
So” = X, (1-X,) (2.7)
X, esas tozun derisimidir. Tamamen karismis ve rasgele numulendirilmis bir sistem

icin son varyans sifira yaklasmali veya S = 0 olmalidir. Burada 2.7 esitligi genel

durum i¢in
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M=1-8/S) (2.8)

verecek sekilde basitlestirilir.

Karistirmada ilk hareket biiyilk parcacik kiimelerinin kesme ile kirilmasidir.
Baslangicta homojenlik artis1 hizhidir. Karigtirmanin devam etmesi ile baglayici
dagilir ve toz kiimeleri kiiciiliir. Karistirma kinetigini ifade eden asagidaki deneysel

esitlik, homojenligi, M, zamana, t, bagh olarak verir.

M =My +exp(Kt+ C) (2.9)

My baslangictaki karigimin homojenligini ve C ile K ise verilen durum igin sabitleri
ifade eder. Karistirma esnasindaki es zamanl ayrisma ideal durumdan diisiik kararli-
hal homojenligine gotiiriir. En yiiksek homojenlik karigim oraninin ayrigma oranina

esit oldugu durumlarda gerceklesir [12].

2.4. Toz Ozellikleri

Toz metalurjisi yonteminde imal edilen iiriiniin 6zellikleri tizerinde, kullanilan tozlar

biiyiik etkiye sahiptir. Tozlarin 6zellikleri iki alt ana bdliimde incelenebilir.

Teknolojik 6zellikler; Toz akiciligl, tozlarin ham ve titresimli yogunluklari, tozlarin

sikistirilabilirligi.

Fiziksel 6zellikler; Tozlarin sekli, toz boyut dagilimi, spesifik yiizey alani, tozlarin

icinde bulunan safsizliklar.

Toz akicilig1 tozlarin akma yetenekleri ile ilgili bir kavramdir. ISO 4490 standardina
gore 50 gr tozun atmosfer sartlarinda standart bir huni icerisinden ge¢is zamani ile
tespit edilir. Toz akis hizinin bilinmesi, biiylik miktarlarda tiretim yapilirken kalip
bosluguna dolmas1 gereken toz miktarinin zamana gore belirlenmesinden dolay1

onemlidir [11].
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Seri liretim sistemlerinde, kalibin i¢ine tozlarin dolmasi i¢in gereken zaman toz akis
hizina gore belirlenir. Sistemde tozlarin hizli akmasi1 halinde kaliba dolmasi i¢in
gereken zaman kisa olacak, toz akiciliginin diisiik olmas1 durumunda ise tozlar kaliba
daha yavas dolacak ve dolayisiyla kaliba gerekli miktarda toz dolmasi i¢in gereken
zaman artacaktir. Sistemde kaliba istenen miktarda toz dolmasi i¢in gereken zaman
optimize edildikten sonra toz akicilig1 daha az veya daha fazla olan tozlarin sisteme
girmesi halinde kaliba hedeflenenden farkli miktarda toz girecek dolayisiyla tiretimi
hedeflenen {iriiniin elde edilmesi miimkiin olmayacaktir. Toz icindeki {iniform
olmayan topaklagmalar, inkliizyonlar ve nem akis hizimi etkileyecegi icin T/M ile

iretimde istenmeyen etkenlerdir.

Toz akiciligmm etkileyen en Onemli faktorlerden biri taneler arasi siirtiinmedir.
Taneler aras1 siirtiinmeyi belirleyen etkenlerden en Onemlileri tane yiizey alam ve
tane ylizey plriizliliigiidiir. Yiizey alan ve yiizey piiriizliiliigiiniin artmastyla taneler
arasindaki siirtinme de artar ve akicilik diiser. Sekilsiz tanelerin akiciligi da aym
sekilde daha zayiftir. Tane boyut dagilimi araligi biiyiidiikce, biiyiik taneler
arasindaki bosluklarin kii¢iik taneler tarafindan doldurulmasi ve bdylece temas
yiizeyi ve siirtinmenin artmasi ile akicilikta diisme goriilecektir. Tiim bu bilgiler
151g¢inda akicilig en iyi olan tozlarin ayni boyutta olan, yiizeyi kaba olmayan, kiiresel

veya kiiresele yakin tozlar oldugu sdylenebilir.

ISO 4490 standardina gore yapilan Olgiimlerde kullanilan diizenek “Hall
Akigmetresi” olarak adlandirilir. Hall Akismetresi diizenegi 2.5 mm c¢apinda deligi
olan 6061-T6 alasimi, yiizeyi duvar siirtinmesini en aza indirmek amaciyla iglenmis
bir huni ve tutucudan olusur (Sekil 2.18). Daha 6nceden hazirlanmig 50 gr toz huniye
bosaltilir ve huni agzi acilir. Ik toz tanesinin diismesi ile son tanenin diismesi
arasinda kalan zaman kronometre ile 6l¢iiliir. Bulunan zaman degeri saniye cinsinden

hesaplanir boylelikle kullanilan tozun akiciligi gr/s cinsinden tespit edilmis olur [11].
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Sekil 2.18. Hall akismetresi [11]

ASTM B213 standardina gore Hall Akismetresi’'ndeki huninin toz gegisi icin
tasarlanan 2.5 mm capindaki acikligindan herhangi bir sarsinti vasitasiyla veya
sarsinti  olmaksizin gecemeyen tozlar serbest olarak akmayan tozlar olarak
adlandirilir. Toz akicih@imi etkileyen faktorler olarak toz taneleri arasindaki

siirtiinme, toz boyutu ve sekli, malzeme tipi, cevresel faktorler sayilabilir [11].
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Bir partikiil malzemenin goriiniir yogunlugu o malzemenin birim miktarinin birim
hacmine oranidir. Toz malzemenin kapladigi hacim partikiil paketlenme faktoriine,
partikiil paketlenme faktorii ise doldurma sekli, kabin sekli ve doldurma sirasindaki
titresim gibi etkenlere baghdir. Kiyaslama yapilabilmesi icin malzemelerin goriiniir
yogunlugunun bulunmasinda da Hall partikiil paketlenme faktorii ise doldurma sekli,
kabin sekli ve doldurma sirasindaki titresim gibi etkenlere baghdir. Kiyaslama
yapilabilmesi icin malzemelerin goriiniir yogunlugunun bulunmasinda da Hall
Akismetresi kullanilir. Hall Akigmetresi altina konulan 25 cm’ hacmindeki bir kaba
tozlarin serbest bir sekilde akmasi saglanir ve kap icine dolan tozlar tartilarak kiitlesi
bulunur. Bulunan kiitlenin sabit olan hacme bdliinmesiyle tozlarin goriiniir
yogunlugu tespit edilir. Goriiniir yogunluk, kalip Olciileri ve pres hareketlerinin
belirlenmesinde, tozlarin naklinde kullanilacak ekipmanlarin belirlenmesinde,
tozlarin sinter davraniginin belirlenmesinde biiyilk ©Onem tagwr. Bir partikiil
malzemenin goriiniir yogunlugu ayrica toz boyutuna, toz sekline, tozlarin spesifik
yiizey alanina, yiizey piiriizliiligiine ve toz boyut dagilimina baghdir. Spesifik yiizey

alan1 ve toz morfolojinin goriiniir yogunluga etkisi Sekil 2.19°da goriilmektedir [11].

[*]

e
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Sekil 2.19. Kullanilan tozlarin seklinin ve spesifik yilizey alammn goriiniir yogunluga etkisi [11]

Titresimli yogunluk, goriiniir yogunluktan farkli olarak tozlarin bir kaba
konmasindan sonra kaba uzun siireli titresim uygulanmasiyla elde edilen hacmin
bulunmas: ve tozlarin agirliginin bu hacme oranlanmasiyla bulunur. Hacimdeki en
biiyiik azalma titresim uygulanmasinin ilk safhalarinda goriiliir ve sonunda hacim

daha fazla azalmaz ve bir degerde sabitlenir. Elde edilen bu deger tozlarin titresimli
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hacmidir. Tozlarin titresim kullanilarak yogunlastirma igsleminde kaba yiizeyli, kiiciik
taneli, belli geometrik sekli olmayan tozlarin titresimle daha yogun hale getirilme
imkan1 diger tozlara gore daha fazladir. Bunun sebebi bu tozlar arasindaki siirtiinme

kuvvetlerinin diger tozlara gore daha az olmasidir.

Toz malzemelerin titresimli yogunlugunu 6lgmek i¢in kullamilan diizenek 3 parcga
olarak incelenebilir. Birinci par¢a 100 gr agirliga kadar 6lgme kapasiteli ve 0.1 gram
hassasiyetli terazi, ikinci parca 100 ml hacminde ve 0.2 ml hassasiyetinde
oOlciilendirilmis silindirik seffaf kap, ve son olarak ii¢iincii parca dakikada 100-250
titresim arasinda darbe iiretebilecek bir mekanik sistem veya 100x100x50 mm’
Olciilerinde sert kauguk bir tabakadir. Titresimli yogunluk Ol¢iimii de kullanilan
darbe iiretici mekanizma ve Olciilii silindir kap Sekil 2.20°de, darbe sayisiyla
baglantili olarak yogunluk degisimini gosteren grafik Sekil 2.21°de gosterilmistir
[11].
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Sekil 2.20. Titresimli yogunluk 6l¢lim diizenegi [11]
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Tam kiiresel partikiiller ile teorik olarak ulasilabilecek maksimum titresimli

yogunluk % 74 tiir.

Partikiil malzemelerin titresimli yogunlugunun bulunmasi ile ilgili bilgiler ASTM B

527, MPIF 46, ISO 3953 standartlarinda ayrintili olarak agiklanmistir [11].

Partikiil malzemelerin sikistirilabilirligi, bir dig basin¢ altinda sikismalar1 ve daha

yogun bir yap1 olusturmalarinin dl¢iilmesi ile ilgili bir kavramdir. Sikisabilirlik belli

bir sikistirma basincinda bulunan yogunluk olarak veya belli bir yogunluga ulagmak

icin gereken basing degeri olarak tanimlanir. Tozlarin sikigabilirligini ilgili metal

veya alagimin sertligi, toz sekli, parca icindeki poroziteler, toz boyut dagilimi, metal

dis1 pargaciklarin varligi, alasim elementleri veya yaglayicilarin katkist biiyiik oranda

etkilemektedir. Sikistirilabilirlik, yogunlagsma parametresi cinsinden incelenecek

olursa;
VP - SOY -GY
TY - GY
Burada;
YP = Yogunlagsma parametresi

SOY = Sinter 6ncesi yogunluk
GY = Goriiniir yogunluk
TY  =Teorik yogunluk

(2.10)
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formiiliiyle agiklanir. Kullanilacak tozlarin sikisabilirligi kullanilacak kalibin dizayni
icin Onemlidir. Kalip dizayn edilirken sikisabilirligi fazla olan tozlar igin kalip
boslugu, sikisma orani iyi olmayan tozlar i¢in dizayn edilen kalip bosluguna gore
daha biiyiik yapilir. Metal tozlarmin sikisabilirligi deneyiyle ilgili deney prosediirii
ASTM B331, MPIF 45 ve ISO 3927 standartlarinda agiklanmaistir.

Tozlarin sekli; toz akiciligl, goriiniir yogunluk, sikistirilabilirlik ve sinterlenebilirlik
gibi 6zelliklerini dogrudan etkiledigi i¢in en 6nemli toz karakteristiklerinden biridir.
Toz seklini tarif etmek icin uluslararasi standartlara gore belirlenmis nodiiler,
dendritik, asikiiler, fiberimsi, pulsu, kiiresel, diizensiz, taneli gibi terimler kullanilir.

Sekil 2.22°de cesitli karakteristik toz tipleri goriilmektedir [11].

Sekil 2.22. ISO 3252 standardina gore partikiil sekilleri a) asikiiler toz partikiilleri b) koseli toz
partikiilleri ¢) dendritik toz partikiilleri d) fiberimsi toz partikiilleri e) pulsu toz partikiilleri f ) taneli
(graniiler) toz partikiilleri g) sekilsiz toz partikiilleri h) nodiiler toz partikiilleri j) kiiresel toz
partikiilleri [11]

Teorik olarak en yiiksek paketleme yogunlugunun belli boyut dagilimi araligina
sahip kiiresel tanelerde oldugu sOylenebilir. Partikiil yiizey alam, partikiil yiizey
pliriizliiliigiiniin ve partikiil sekilsizliginin artmasiyla birlikte paketleme yogunlugu
ve toz akiciligr da diismektedir. Tozlarin seklinin eseksenli olmasi, yuvarlagimsi ve

diizgiin formlara yaklagmasi durumunda paketleme yogunlugu da artar.
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Toz metalurjisinde kullanilan toz malzemelerin 6zelliklerinden bahsederken “boyut”
kavramindan cok “boyut dagilimi” kavraminin kullanilmasi daha dogru olacaktir.
Toz boyut dagiliminin T/M isleminin biitiin adimlarinda gbz oniinde bulundurulmasi
ve parametreler belirlenirken dikkate alinmas1 gerekir. Uretim yontemi ayni olsa bile
iretilen tozlarin hepsinin boyutu aymi olmayacaktir. Partikiil boyutunu olgerken
partikiil boyu, hacmi veya yiizey alan1 kullanilir. Partikiil boyut dagilimi analizi i¢in
O0lcme yontemleri sayma metotlari, sedimantasyon metotlar1, tasnif metotlari, 151k
dagitma ve kirilma metotlar1 kullanilabilir. Sayma metotlar partikiillerin kendilerinin
Olciilmesi veya partikiillerin goriintiilerinin 6l¢iilmesine baglh olarak dogrudan ve
dolayl olarak ikiye ayrilabilir. Sedimantasyon metodunda yer¢ekimi ortaminda veya
santrifiij kuvveti altinda tozlarin serbest diisme hizi toz boyutlarin1 bulma ydntemi
kullanilir. Tozlarin siniflandirilmas1 metodunda tozlarin elekten gecirilmesi veya sivi
ile smiflandirilmasina dayanir. Isik dagitma ve kirilma metodunda partikiillerin
kirilma patenleri incelenir. Isik dagitma ve kirilma yontemleri, gecen yillarla beraber
Olciilebilir boyut arahig: ile ilgili ¢ok yonliiliigli ve hizli olmasi acisindan giin

gectikce daha ¢cok dnem kazanmaktadir.

Spesifik yiizey alam bir partikiil malzemenin yiizey alaninin agirhigina boliinmesi ile
bulunur. Toz partikiillerinin birbiri arasinda olan ve bulunduklar1 atmosferle olan her
tiirlii reaksiyonu yiizeyden baslar. Bigimsiz bir toz parcaciginin aym zamanda yiizeyi
de kaba ise bu partikiiliin spesifik yiizey alam yiliksek olacaktir. Spesifik yiizey alan1
m*/gr veya cm?/gr sinsinden ifade edilir. Spesifik yiizey alamnin tespitinde gaz
sogurma metodu veya gecirgenlik metoduyla tespit edilir. Gaz sogurma metoduyla
yiizey alami tespiti tozun vakum ortaminda isitilmasiyla baglar, daha sonra toz gaz
atmosferine alinir, tozlar tarafindan sogrulan gaz miktarindan yola cikarak tozlarin
yiizey alani tespit edilir. Gaz sogurma metodu genel olarak The Brunauer-Emmet-
Teller (BET) analizi olarak bilinir. Gegirgenlik yonteminde ise kompakt haline
getirilmis tozlarin akigkan akisina gosterdikleri direnci esas alarak partikiillerin
yiizey alaminm1 hesaplar. Spesifik yiizey alan1 partikiillerin 6zellikle sinterleme

davraniglar1 tizerinde biiyiik etkiye sahiptir [11].

Kimyasal safsizliklar biitiin endiistriyel malzemeler i¢in ortak problemdir. Tozlarin

yiiksek spesifik yiizey alanlarindan dolay1 toz iiretilmeleri ve parcaya doniistiiriilmesi
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siireclerinde bagka bilesimlerle ortamlarla ve maddelerle etkilesim durumundadir.
Etrafta gaz halinde bulunan safsizliklar ortamdan sogrulma veya kemisorpsiyon
(kimyasal ylizerme) ile uzaklastirilabilirler. Tozlarda bulunan safsizliklar genelde
diger kat1 malzemelerde bulunan safsizliklardan daha fazladir. Tozlarda bulunan bu
safsizliklar kiicik miktarda bile olsa sinter sonrasinda olusan nihai iriiniin
ozelliklerini biiyilk oranda ve genellikle olumsuz ydnde etkiler. Oksijen metal
tozlarinda ve oksit olmayan seramik tozlarinda en Onemli inkliizyondur.
Safsizliklardan kaynaklanan segregasyonlarin sebep oldugu problemlerden dolayi
Auger Elektron Spektroskopisi (AES) ve Elektron Enerji Kaybi Spektrometresi
(EELS) gibi mikro-analitik sistemler kullanilmakla beraber bu yontemler heniiz

standart hale getirilmemistir [11].



BOLUM 3. MEKANIK ALASIMLAMA

3.1. Giris

Son derece homojen mikroyapilar iiretmek i¢in toz malzemelerin genellikle asal bir
ortamda yogun Ogiitme islemi ile siirekli olarak kirilma, soguk kaynaklasma ve
yeniden kirilma ile yeniden kaynamaya maruz birakildig1 bir diisiik sicaklik alagim

sentezleme yontemine mekanik alasimlama denilmektedir.

Mekanik alasimlama esas olarak uzay sektoriiniin gelismesiyle aranilan 6zellikte
malzeme iiretimi i¢in gelistirilmistir. Uzay sektoriinde basari ile kullamlan ilk M.A.
alasimi INCONEL alagimi olan MA 754 dur. Bu alasim askeri jetlerin motorlarinda
sicak bolgelerde kullamlmaktadir. Metallerin  yiiksek  sicaklik  ortaminda
mukavemetlerini gelistirmek icin alasima takviye malzeme ilavesi ilk olarak 1910

yilinda tungsten ile toryum ilavesi yapilarak saglanmistir.

Mekanik alagimlama ile liretilen malzemelerde matris igerisindeki parcaciklar arasi

mesafenin azalmas1 sonucu malzemenin mukavemetinin arttig1 gézlenmektedir.

Mekanik alagimlama igleminin dogasi, sabit tutulan tiim diger islem sartlar1 ile
degisen zaman araliklar1 i¢inde dgiitiilen toz pargaciklarinin mikroyapist incelenerek,
zaman sureci icerisinde olumlu sonu¢ alinabilir. Mekanik alasimlama, difiizyon,
katilagtirma yada ergitme yoluyla alasim haline getirilemeyen elementlerin homojen
bir bicimde alagimlanmasinda kullanilir. Bu teknikte kendilerine has &zellikleri olan

"sentetik" alagimlarin yapilmasi ve gelistirilmesi de miimkiindiir [15].

Mekanik alasgimlama (MA) metodu ile iiretilen ferritik ODS alasimlarinin yiiksek

sicakliklarda siirlinme, oksitlenme ve nitriirlenmeye kars1 dayanimlari oldukca iyidir.
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Dolayisiyla ferritik ODS alagimlar1 gaz tiirbinleri gibi yiiksek sicaklik ortamlarinda

kullanilmaktadir.

Bu alasimlarin yiiksek sicaklikta mekanik mukavemetlerinin iyi olmasinin nedeni,
matris igerisinde homojen olarak dagilmig, ince oksit partikiillerinden
kaynaklanmaktadir. Yaklagik 20 nm biiyiikliigiinde ve birbirine mesafesi 100 nm
olan bu partikiiller, y c¢okeleklerinden ve karbiirlerden daha dengeli olup
dislokasyonlar i¢in birer bariyer gorevi yaparlar. Ayrica ikinci yeniden kristallesme
sirasinda iri uzun taneler ve diizgiin olmayan tane sinirlar1 olusturarak, yiiksek

sicaklikta tane sinir kaymasim onlemektedir.

Ferritik ODS alasimlarinin yiiksek sicaklikta oksitlenme dayanimini arttiran en
onemli sebep M.A. isleminden sonra olusan dengeli, alttaki metalle iyi bir bag
olusturan 01-ALO; filmidir. Bu oksit bir film seklinde yiizeyde bulunur. Fakat
ferritik ODS alagimlar1 iizerinde olusan oksit filminin sik sik 1sinma ve sogumaya

maruz kalan dongiilii ortamlarda kirildig1 ve catladigi bildirilmektedir.

Bilinen siiper alagimlarin en Onemli dezavantaji, yiiksek sicakliklarda uzun siire
kullanilamamalaridir. Halbuki mekanik alasimlama ile elde edilen siiper alasimlar,
aliminyum ve titanyum gibi reaktif alagimlama elemanlarindan ve ince dagilmig Al
ve Ti oksit partikiillerinin bulundugu alagimlardir. Bu 06zelligi ile mekanik
alasimlama ile tretilmis siiper alasimlar, yiiksek sicakliklarda kolay ¢Oziinmez ve

uzun siire yapilarin1 muhafaza ederler [15].

Mekanik alasimlama metodunun gercek degeri, ancak iiretilmesi zor alagimlar1 veya
bilinen metotlar ile iiretilmesi imkansiz olan alagimlar gdz Oniine alindigr zaman
goriilir. Basit karnistirma teknikleri yapidaki oksitleri yeteri kadar homojen
dagitamamakta veya ¢ok diizensiz bir yapr olugsmaktadir. Uzay sanayi, gaz tiirbiinii
gibi ortamlarda kullanilan alasimlarin maksimum servis sicaklifinda calismasi
istenir. Servis sicakligi arttiginda, malzemenin mekanik dayanim ve oksitlenme
dayaniminin arttirilmasi gerekir. Bu sebeple bu tiir uygulamalar icin Mekanik

alasimlama ile elde edilen alasim malzemeler istenir. Mekanik alasimlama islemi,
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buna imkan vermekte ve bilinen diger metotlarla iiretim sirasinda karsimiza c¢ikan

problemlerin bir cogu olugsmamaktadir.

1000°C’nin iizerinde Ni bazli malzemelerde y fazi irileserek ve c¢Oziinerek
dislokasyon hareketlerini engelleyecek bariyer 6zelligini kaybetmektedir. Oysa daha
dengeli ve kararli refrakter oksit partikiilleri iceren ferritik ODS alasimlari, yumusak
matris icerisinde homojen bir sekilde dagildiginda, malzemenin dayanimini ergime
noktasina yakin bir sicakliga kadar muhafaza etmektedir. Bu partikiiller genelde
Y203 veya Y203+ALOs partikiilleri olup, y partikiilleri ile karsilastirildiginda cok
daha dengelidir, yiiksek sicaklikta daha yavas biiyiimektedir [15].

3.2. Mekanik Alasimlama Mekanizmasi

Oksit dagilimi ile giiclendirilmis malzemeler gibi pargacik takviyeli kompozitler
yitkksek sicaklik siiriinme dayanimi nedeniyle uzun zamandir kullamilmaktadir. Bu
kompozitlerin iiretiminde ana yapinin her yerinde sert pargaciklarin homojen
dagilimini elde etmek zordur. Ogiitme teknikleri bu kompozitleri iiretmek amaciyla
gelistirilmigtir. Hareketli bilyeler arasindaki asindirma ile alasimli kompozit

parcaciklari iireten mekanik alasgimlama, bu amacla basarili bir tekniktir [12].

Mekanik alasimlama, yiiksek enerjili degirmen kullanilarak homojen dagilimli oksit
iceren metal toz iiretim metodudur. Uretilmek istenen alagima ait metal tozlan Sekil
3.1'de goriilen yiiksek enerjili atritor icerisine bilyalarla birlikte konur. Sekil 3.2’de

mekanik alasimlamanin sematik gosterimi verilmistir.

Bu tozlardan en az bir tanesi baglayici olmas1 bakimindan yumusak olmali, digeri ise
sert oksit parcaciklari olmalidir. Bunlar Fe ve Ni, bazli malzemeler i¢in yumusak
matris icerisinde takviye eleman1 olarak bulunmaktadir. Ayrica alasimlama ortamina
Al ve Ti gibi reaktif elementlerde ilave edilir. Bu reaktif elementler ya elementel
olarak yada direkt oksitler seklinde katilir. Bunlar genelde Y,O; veya Al,O3
partikiilleridir [15].
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Sekil 3.1. Yiiksek enerjili atritoriin sematik gortiniimii [15]
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Sekil 3.2. Mekanik alagimlamanin sematik gosterimi [12]

Mekanik alasimlama, temelinde mekanik olarak indirgenmis. edilmis tozlar
arasindaki reaksiyonu saglayan bir kati hal siirecidir. MA islemi, tozlarin hem
kompozisyonu hem de mikroyapilarinin istenilen bicimde degistirilebildigi veya

olusturulabildigi esnek bir islemdir [15].
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Bilyal1 6giitme, bir ufalama islemi olarak kullanildiginda, parcacik biiyiikliigii,
kirilma yoluyla diiser ama parcacik kimyas1 degismez. Mekanik alasgimlamayi, diger
bilyal1 6giitme islemlerinden ayran en onemli 6zellik, parcacik kirilmasinin siirekli
olarak saglanmasi1 ve mekanik alagimlama islemi boyunca parcaciklarin

kaynaklagmasidir.

Siirekli olarak bilya - toz - bilya veya bilya - toz - kap carpismalar1 sirasinda kirilan
parcaciklar atomik olarak temiz yiizeyler yaratirlar. Mekanik alagimlama soy bir
ortamda yapildigindan kirilan bu yiizeyler oksitlenmezler ve bdylece bu tiir iki yiizey
arasinda carpismalar sirasinda kaynaklasma olur ve islem siirecinde olmaya devam

eder.

Daha sonra bu yeni yiizeyler ve parcaciklarin kimyasal kompozisyonlarinda
reaksiyonlar ilerler ve bunlar 6giitme sirasinda siirekli olarak degisirler. Mekanik
alasimlamada kullanilan atritér genelde su sogutmali olup, 6giitme ortaminda
meydana gelebilecek oksitlenmeyi minimuma indirmek i¢in Ar, He, H, N gazlar1

kullanilir.

Atritdr ¢alistirildiginda yliksek enerji ile bilyalar birbirine ¢arpar ve carpmanin etkisi
ile arada kalan tozlar ezilir ve sert oksit partikiilleri matris icine gomiiliir. Bu iglem
devam ettikge tozlarda peklesme, kirilma ve kaynaklasma devam eder. Cok kisa

stirede dahi karigim elde edilir, ancak ¢cok homojen degildir.

Mekanik alagimlamada temel prensip, kuru yiiksek enerjili bilyali degirmen yiikii
icindeki toz parcaciklarimin kaynaklasmasi, kirilmasi ve tekrar kaynaklagsmasidir. Bir
kirici-6giitiicii-tank i¢indeki merkez safti yiiksek hizla dondiiriildiigiinde tozlarin
celik bilyalar arasinda yiiksek enerjili carpismalarina ve mekanik alagimlamanin
olugsmasina neden olur. Sekil 3.3'de herhangi bir igleme tabi tutulmayan tozlar ve
alasimlama sirasinda kirilma, kaynaklasmasi ve partikiill dagilimi sematik olarak

gosterilmektedir [15].
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Sekil 3.3. Baslangig tozlar1 ve alagimlama sonrasinda deformasyon tavirlarinin sematik gosterilisi [15]

Diger mekanik toz iiretim tekniklerinde oldugu gibi mekanik alagimlamada da
kirlilik sorun olabilir. Bilyeler, karistirma mili, kollar1 ve tank, 6giitiicii toz ile ayni
malzemeden yapilarak kirlilik en aza indirilebilir. Organik bir akigkanin (heptan veya
alkol gibi) ortam olarak secilmesi, mekanik alasimlamada 6giitme ve kaynaklanma
arasindaki dengeyi saglamak i¢in Onemlidir. Muma benzer basit polimerler ve
strearik asit gibi yag asitleri ortam1 dengelemede basarili olmaktadir. Tozlarin asiri
ic-sertlesmis ve koseli olmasina ragmen, sicak yogunlastirma teknikleri ile

yogunlastirilmalart miimkiindiir [12].

3.2.1. Mikroyap:

Mekanik alasimlama sirasinda olusan mikroyapi, katilan tozlarin ozelliklerine,
sekline, boyutlarma, siinekligine ve benzeri bircok Ozelliklerine biiylik olciide
baghdir. Siinek toz parcaciklari kullanim1 durumunda 6glitmenin erken safhalarinda
kompozit tabakali bir yap1 olusur. Bu tabakalar baslangic Ogelerinin ¢ok cesitli
kombinasyonlaridir. Bu istem agamali olarak tozlarin kompozit tabakalar1 arasindaki
difiizyon yoluyla maruz kaldig1 mekanik yogrulma ile inceltilir ve homojenlestirilir

[15].

Giinlerce devam eden bu karistirma islemi sonunda ise katmanli yapr kaybolur ve
homojen bir goriiniim elde edilir. Ciplak gozle yap1 homojen goziikiirken, elektron

mikroskobu altinda lamelli yapiyr tespit etmek miimkiindiir, ancak kimyasal
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homojensizligi tespit etmek olduk¢a zordur. Son olarak alagimlanmig tozun
kompozisyonu baslangictaki toz karigimi kompozisyonunun aynisidir ve gercek
alagim tretilmistir. Sekil 3.4'de alasimlama zamanina bagh olarak tozlarin yapisi

goriilmektedir.

5 um ]
Sekil 3.4. Alasitmlama zamanina bagl olarak metal tozlarin homojenligi [15]

Alasimlama siiresince tekrar eden kaynaklastirma ve kirilma islemi, degirmen hizi ile
belirlenen oranda yapilir. Bilya carpismalarinin kinetik enerjisi, sicaklik ve
atmosferin de alasimlamada dogrudan etkisi vardir. Kisa bir siire sonra tozlarm, pek
cok orjinal ozellikleri halen belirlenebilir olmasina ragmen birlesme ve ayrigsma

olduguna dair bir belirti gosterirler (Sekil 3.4).

3.2.2. Mekanik alasimlama teknikleri

Mekanik alagimlama kati hal alasimlamasinin iyi neticeler verebilmesi icin, degisik
islem faktorleri dikkatli bir calisma ve optimizasyon gerektirir. Bunlar kisaca asagida

verilmistir.

IIk katilan tozlarin 6zelliklerinin MA islemi iizerinde belirgin bir etkisi vardir.
Katilan tozlardan biri ¢ok yumusak biri de cok sert olmalidir. Sert tozlar matris

icerisine homojen olarak dagilmalidir [15].
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Opgiitiicii tank i¢ kisimlari, mil ve gelik bilya yiizeyleri, iiretilen alasimin tabakast ile
kaplanacak bir o©zellige sahip olmamalidr. MA islemi bu tabaka {iizerinde
gerceklestiginden, bu  tabakanin  olusturulmasi, birlesme -  ayrigmanin
dengelenmesinde ve bunun yaninda toz yiikiiniin bozulmasinin engellenmesinde

kritik bir 6neme sahiptir.

Degirmen icindeki atmosfer ve sicaklik, belli siklikta dikkatlice kontrol edilmelidir.

Mekanik alagimlamanin klasik kullanimi, bir alagimi onu olusturan saf dgelerden

tiretmektir. Yani bakir ve cinko ogiitiildiigiinde pring olusur.

Mekanik alasimlama siireci oksidasyon/indirgenme reaksiyonlarini baslatmak icin
kullanilabilir ve bdylece atritdr bilyali aktif bir kimyasal reaktore ¢evrilmis olur.
Ornegin Ca gibi bir indirgeyici ile CuO’nun mekanik alasimlanmasi, Cu metalini

olusturmak i¢in bakir oksidin indirgenmesi ile sonuglanir.

Asirt alasimlama igleminin veya yetersiz 0giitme siiresinin onlenmesi i¢in optimum
ogiitme zamani se¢ilmelidir. Asir1 alasimlama islemi, tozun c¢ok ince
parcalanmasindan kaynaklanan asir1 sertlesme ve dolayisiyla toza uygulanacak termo

mekanik iglem sirasinda alinacak sonuglar1 agir1 derecede etkiler.

Tozlarin tasinmasinda (sarj ve desarjinda) ham maddeden baglayarak, en son
islemden gecmis toz kesinlikle temiz kaplar ve ekipmanlar ile tasinmalidir, diger

yabanci maddelerle etkilesim olmamasina dikkat edilmelidir.

Laboratuar sartlar1 altinda cok kiiciik miktarlarda mekanik alasimlanmis tozlarin
iretilmesi kolaydir. Ancak yapilmasi o kadar kolay olmayan islem, ticari iiretimde
birka¢ tonluk tozun ham maddesinin ve olusan alagim tozun kirletilmesinin
engellenmesidir. Ogiitme iiriiniiniin kalitesi icin karmasik olarak gelistirilmis iiretim

ve kalite garanti prosediirleri tatbik etmek gereklidir [15].

Mekanik alasimlanarak elde edilmis tozlarin soguk preslenmesi ile yogunlastirilmasi

veya kaliplanmasi1 kolay degildir. Bu nedenle mekanik alagimlanmis tozlarin
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sekillenmesinde sicak izostatik pres (HIP) ekstriizyon veya sicak presleme
(Hotforging) gibi sicak birlestirme yontemleri kullanilir. Sadece sicak izostatik pres

ile teorik olarak tam yogunluga ulasan tozlar daha sonra sicak iglemlere tabi

tutulmaz. ODS demir alasimlarimin {iiretimi ile ilgili akis semast Sekil 3.5'te

verilmistir [15].

Toz Hazirhdh
(Saf elementler veya alasim Sncesi)
+ YZ 03

Mekanik Alagimlama

Kaliplama (Soguk Pres)

|

Sicak Presleme
(Ekstriizyon, HIP, Cekme)

Kaliptan ¢ikarma

Termomekanik iglem

Yari bitmis mamiiller
{Gubuk, Tel, Levha)

Yeniden kristallesme

Krom

..A—
Master Alasimi

Y20,

Isil islem
Ekstriizyon
Sicak Haddeleme

Sekil 3.5. ODS demir alagimlarinin isleme tablosu [15]
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3.3. Mekanik Alasimlamada Reaksiyon Oranlari

Mekanik alasimlama sirasinda ortaya ¢ikan kaynaklagma ve kirilma-ayrisma olaylari,
toz parcaciklarinin carpismalar1 ve pargaciklar icin 6zel bir durum olan kaynaklagma

ve kirilma ihtimalleri zamana bagli olan reaksiyon kinetikleridir.

Tozlarm &giitiilmesi sirasinda bilya / toz oraninin uygun secilmesi gereklidir. Bilya /
toz oranmi azaltildiginda parcaciklarin kaynaklagma ihtimali de azalmakta ve

alagimlama icin gerekli olan 6giitme zamani uzamaktadir.

Mekanik alasmmlama farkli tozlarin yiiksek enerji ile Ogiitiilmesidir ve bazen
reaksiyon oOgiitmesi olarak da adlandirilir. Ogiitme tanki icinde parcaciklarin
kaynaklagmasini ve ayrilmasin1 saglayan etkenler Ogiitme ortaminin genel
karakteristikleridir. Bunlar atmosfer, 1s1, islem kontrol iinitesi, yiik/bilya orani,
karistiricilar ve degirmen doniis hizi gibi faktorlerdir ve alagimlama sonuglari

optimal bir duruma getirilebilir.

Mekanik alagimlama sirasinda gerceklesen olaylar nitelik olarak bilinmektedir.
Alasimda kullanilan metal tozlarinin sertlikleri karsilastirildiginda, sertlikleri
birbirine yakinsa katmanli yapiya benzer bir yap1 olusur. Eger alasimlama ¢ok farkl
sertlikte tozlar ile yapiliyorsa, sertligi daha fazla olan tozlar parcalanir ve sert
parcaciklar yumusak parcaciklar arasmna dagilir. Sert parcaciklarin kirilmasi,
mekanik alagimlama islemi devam ettikge siirekli olur ve yap1 gittikce homojen bir
durum alir. Eger katmanli yap1 optik mikroskop ile daha fazla ayut edilemiyorsa

veya sertlik yiiksek degerlere ulasmigsa, alasimlamanin tamamlandig anlasilir.

Mekanik alasimlamanin nicel agiklamalar1 daha yavas ortaya ¢ikmaktadir. C alagim
parcaciklarin olusturmak i¢in A ve B elementel tozlarinin alasimlanmalar1 sirasinda

meydana gelen birlesme olaymin sematik goriiniisii Sekil 3.6' da verilmektedir [15].
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Sekil 3.6. Mekanik alagimlama sirasinda kaynaklagmanin sematik gosterilisi [15]

(2A>A, 2B>B ve 2C—>C) ayn tiirlerin basit bir par¢asini olusturmak i¢in birlesen
iki benzer pargaya tekabiil eder. (A+B—>C) tiim tiirlerin bir element pargasina ve bir
alagim parcas1 iiretimine karsiik gelir. (A+C—>C) ve (B+C—>C) gibi iki ayri
alasimlanmis pargaciklarin sayisimi sabit tutarken dagilimdan bir element cikarir.
Kirilma sirasinda toz dagiliminda meydana gelen gelisimi aciklamak ¢ok kolaydir.
Her hangi tiir bir parcacik kirildiginda, bu parcacik aym tiirden iki ayr1 parcaciga
ayrilir (A>2A, B>2B ve C>20).

3.4. Mekanik Alasimlamanmn Parametreleri

Mekanik alagimlamada 6giitme sirasindaki mikroyap1 gelisimi iyi bir sekilde ortaya
konulmasma ragmen, mekanik alagimlamayr ilgilendiren temel mekanizmalari,
ogiitme geometrisinin ve diger 6glitme parametrelerinin igslem {iizerindeki etkilerini

anlamak icin ¢ok fazla bir ¢aligma yapilmamistir [15].
3.4.1. Sicaklik artis1
Mekanik alagimlama sirasinda ozellikle iizerinde durulan konu, carpisma olaylari

sirasinda kaynaklasma esnasinda pargalarda ortaya cikan sicaklik artigidir. Asiri

plastik deformasyonun lokal ergitmeye ve kaynaklasmaya yol actigimi ileri
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siiriilmektedir. Toz parcaciklarinin  kirilmig  yiizeyleri arasindaki carpma
sicakliklariin carpma sirasinda sadece 38°K’lik bir maksimum sicaklik artisina

sebep oldugunu hesaplamislardir.

3.5. Mekanik Alasimlamanin Kinetikleri

Belirli bir mekanizmanin anlagilmasinda cok Onemli olan bir diger hususta
mekanizmanin  kinetikleridir. Mekanik alagimlamanin istenilen Ozelliklerde
gerceklesmesi ve uygun oranlarda ilerleyebilmesi icin genellikle yiiksek sicakliklar
gerektiren kat1 hal reaksiyonlarmin, nasil olup da oda sicaklifinda gergeklestigi

izerinde durulmasi gereken bir konudur.

Tiim kat1 hal reaksiyonlari, isleme giren elemanlar arasinda bir veya daha fazla {iriin
safhasinin olusumunu gerektirir. Islemde reaksiyon hacmi, reaksiyona girenler

uzmansal olarak ayrildik¢ca kademe kademe diisiiriiliir.

3.5.1. Difiizyon siireci

Mekanik alasimlamada reaksiyon oranlari, ilk kontak bolgeleri ve iiretim kademeleri
stiresince reaksiyona giren elemanlarin birbirleri i¢erisindeki difiizyonu ile degisir.

Pek ¢ok kat1 hal reaksiyonlar1 icin pargaciklarin ilk temas alan1 sabittir ve difiizyon
da sinirlidir. Bundan dolayidir ki; kat1 hal islemleri sicakliga asir1 derecede baghdir

ve reaksiyonlar 1s1l olarak gergeklesir.

Mekanik olarak gelistirilmis reaksiyonlar icin, reaksiyon oram (belli sartlar altinda)
sicakliktaki diisme ile ve faz degisimiyle artar. Kati hal reaksiyonlarinin oda
sicakliginda olugmasini engelleyen olumsuzluklar ¢ok sayida sart bir arada elde

edildiginde; mekanik alasimlama ile ortadan kaldirilabilir [15].

3.5.2. Kontak alanlari boyutu

Reaksiyon ara yiizey alan1 sadece ilk kontak alanlarina baglh degildir. Aynm zamanda,

ogiitme islemi sirasinda parcacik biiyiikligli azaldikca ara yiizey alam da artar.
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Boylece kimyasal reaktivite 6giitme swrasinda siirekli artar. Dahast bu arttirilmig
reaksiyon ara yiizeyi, dinamik olarak kirilma olaylar1 ve tekrar kaynaklasma

srasinda tozlar siirekli kirildikga siirekli olusur.

Reaksiyon orammi arttiric1 iigiincii etki de, mekanik alagimlanmis tozlar icinde
mevcut bulunan artan difiizyon oramdir. Bunun sebebi de diflizyonun oda
sicakliginda olmasim saglayan plastik deformasyon yoluyla ¢ok sayida kristal
bozulmasinin ortaya ¢ikmasidir. Aslinda MA devaminca reaksiyon oram o kadar

artar ki 6giitme sirasinda kendini siirdiiren yanma olaylar1 bile olabilir.

3.5.3. Reaksiyon ve kimyasal kinetikler

Mekanik alasimlama sirasindaki reaksiyon kinetikleri ve bunun sonucu ortaya ¢ikan
kimyasal kinetikleri arasindaki iliski, 6giitme parametrelerinden yiik oran ile 6giitme

sliresi arasinda ters orant1 oldugunu gosterilmistir.

Ancak MA kinetikleri, hem bilya etkili ¢arpismalarin sayisal toplamina, hem de
carpisma enerjisine baghdir. Sonu¢ olarak mekanik alasgimlamanin kimyasal
kinetiklerini etkileyen faktorlerin anlasilmasi suretiyle, mekanik alasimlama i¢in

relatif isleme sureleri optimum hale getirilebilecektir.

3.6. Mekanik Alasimlamanin Avantajlari

Uzay sanayi i¢in gelistirilmis mekanik alasimlanmis malzemeler yiiksek sicaklik
ortamlarinda olaganiistii dayamim gosterirler. Dayanim birden fazla mekanizma ile

gerceklesir Bu metodun avantajlar1 asagidaki sekilde siralanabilir [15].

- Mekanik alagimlama islemi, gelismis malzemeler tasarlanmasini saglayan

birkac yeni isleme tekniklerinden bir tanesidir.

- ODS malzemeler, tiirbin paletlerinin alasim malzemelerini iiretmek i¢in
gelistirilen bir tekniktir. Bu teknik simdi, mekanik alagimlama ile yeni

malzeme iiretiminde kullanilan 6zel bir metottur.



52

Mekanik alagimlama temelde kat1 malzemelerin, bilyali bir degirmende asal
bir ortamda islendigi bir toz metalurjisi teknigidir. Islem icerisinde sivilar bir

kontrol eleman1 veya reaktant olarak bulunabilir.

Mekanik alagimlama isleminin bir kat1 hal iglemi olmasindan dolayr alagimlar

stv1 halde bulunmayan terkiplerden yapilabilir.

Yeni mikroyapilar kullanarak asir1 kararli alagimlar ve malzemeler de

tiretilebilmektedir.

Mekanik alasimlamada dayanim igin en Onemli rolii, matris igerisinde
homojen dagilmis oksit partikiilleri iislenmektedir. Bu partikiiller dislokasyon
hareketleri icin onemli bir bariyer teskil etmektedir. Yeterli dayanim elde
edebilmek i¢in oksit partikiillerinin ¢ok kii¢iik (5-50nm) ve birbirine oldukca
yakm (100-150nm) dagilmis olmas1 gerekir. Mekanik alagimlama ile bunu

saglamak miimkiindiir.

Matris icerisine dagilmis oksit partikiillerinin yiiksek sicaklikta kararli olmasi
gerekmektedir. MA metodu ile Y,0s; genellikle matrise partikiil olarak

katilmakta ve bu da yeterli dayanim1 saglamaktadir.

Oksit partikiillerinin diger bir avantaji da topaklanma ve yeniden
kristallesmeyi engellemesidir. Bu sayede oldukca iri, uzun ve birbirine
gecmis taneler elde etmek miimkiindiir. Iri tane yapisi, ikinci yeniden
kristallenme isleminden sonra ortaya c¢ikmakta ve malzemenin yiiksek

sicaklikta tane sinir1 kaymasini engellemektedir.

Mekanik alagimlama metodu ile elde edilen tozlarin yapisinda tamamen
homojenlik elde edilebilir, boylece segragasyon problemi ortadan kaldirilmig

olur [15].
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Diger iiretim metotlarinin aksine termodinamik olarak alasimlamada
kompozisyon sinirlamasi yoktur. Boylece cok genis ve alisilmisin disinda
kombinasyonlarda malzeme iiretilebilir.

Dis etkilere kars1 dayanikli malzeme iiretmek miimkiindiir.

Endiistriyel uygulamalar i¢in karmasik sekilli ve hassas toleranslar dahilinde
malzeme iiretimi miimkiindiir. 0,1 mm et kalinliginda sac levha ve 0,4 mm
kalinliginda boru malzeme {iiretilebilmektedir.

Bir seferde oldukca fazla miktarda toz tiretmek ve alasimlama miimkiindiir.

Fabrikasyonu kolaydir.

Malzemelerin ve alasimlarin, oksitleriden ve tuzlardan tiim {retim

maliyetlerini azaltarak direkt olarak tiretilmesini saglar.

Performans / birim fiyat dikkate alindiginda ucuz malzeme tiretimi miimkiin

olmaktadir [15].



BOLUM 4. TOZ SEKIiLLENDIRME VE SINTERLEME

4.1. Giris

Karistirma sonrasinda tozlar, istenilen sekle getirilmek ve yogunlugun artirilmasi i¢in
sekillendirme veya sikistirma islemlerine tabi tutulur. Endiistriyel olarak en ¢ok
kullanmlan sikistirma teknikleri tek eksenli cift veya tek taraftan etkili preslemedir.
Bununla birlikte izostatik presleme, enjeksiyon kaliplama, haddeleme, dovme gibi
cesitli toz sikistirma yontemleri de kullanilmaktadir. Sikigtirma ile sinter 6ncesinde
malzeme istenilen sekle getirilir ve sinter dncesi herhangi bir isleme tabi tutulacaksa
bunun icin gerekli dayanimi gostermesi saglanir. Sikistirma islemi i¢in kalip tasarimi
yapilirken sikistirilacak tozlarin 6zelligi, tozlarin sikistirilmasi i¢in gereken basing ve

tiretilecek iiriiniin sekli goz 6niinde bulundurulur.

Sikistirmanin ilk asamasinda yogunluk artis1 hizli iken ilerleyen asamada tozlarin
arasindaki gozeneklerin dolmasiyla beraber yogunluk artis1 yavaslar. Sekil 4.1°de bes
farkli metalin sikistirma basinciyla yogunluk artis1 goriilmektedir. Parantez i¢cindeki
degerler metallerin Vickers sertlik degerleridir. Bu grafikten de anlasildigi gibi

yumusak metallerin sikigtirilmasi sert metallere gore daha kolaydir [11].
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Sekil 4.1. Cesitli metallerin sikistirma ile basing — yogunlagma davraniglari [11]

Sekil 4.2’de tozlarin kalip icindeki yogunlasma davraniglar1 taslak olarak
gosterilmistir. Buna gore ilk asamada tozlar kalip icine ilk konuldugunda
yogunluklari, goriiniir yogunluklarina esittir. Basin¢ uygulanmaya baglanmasiyla
tozlar deforme olmaya ve mekanik kuvvetlerle birbirlerine baglanmaya baslar.
Basincin devam etmesiyle deformasyondan dolay1 tozlar sertlesir ve sikistirmaya
devam edebilmek icin daha cok basing uygulanmasi gerekir. Tozlarin cinsine ve
kalip malzemesine bagli olarak 1000 MPa’a kadar sikistirma basinci uygulanabilir

[11].
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Sekil 4.2. Tozlarin sikistirilma esnasinda kalip igindeki davranisi [11]

Tozlarm birbirleri arasinda tutunmalarinin saglanmasi i¢in bir miktar deforme olmasi
gereklidir. Sert karbiir, oksit, boriir ve nitriir tozlar1 presleme esnasinda deforme
olmazlar bu ylizden ham par¢anin dayanimini saglamak i¢in bu tozlara baglayici
olarak polimer esaslt malzemeler katilir. Aliiminyum, kursun gibi yumusak tozlarin
ham yogunlugu sikistirma ile nerdeyse tam yogunluga yakin degerlere kadar
cikarilabilir. Sekil 4.3.’te, kiiresel tozlarin kalipta birkac kez sikistirildiktan sonra
kaliptan ¢ikarilip kirilmasiyla elde edilen SEM gériintiisiinde tozlarin kalipta

sekillendirilirken nasil deforme oldugu goriilmektedir [11].

Sekil 4.3. Birka¢ kez preslenmis kiiresel tanelerin presleme sonrasi deforme olmus halinin SEM
goriintiisii [11]
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4.2. Tek Eksenli Presleme

Tek eksenli presleme toz presleme teknikleri arasinda en basit olandir. Tek eksenli
preslemede rijit bir kalip icine yerlestirilmis tozlar bir zzmba vasitasiyla sikigtirilir.
Bu yontemde tek yonden basing uygulanabildigi gibi ayni eksende zit yonlerde iki
zimba yardimiyla da tozlarin sikistirilabilmesi miimkiindiir. Sekil 4.4’de silindirik
numune iiretmek i¢in tasarlanmis bir tek eksenli presleme kalib1 ve bu kaliba ait kesit

goriintiisii verilmektedir.

Sekil 4.4. Tek eksenli toz sikistirma igin tasarlanmug yuvarlak kesitli bir kalip [11]

Tek eksenli sikistirmada ilk olarak kalip bosluguna tozlar doldurulur daha sonra iist
ve alt zimbalar tarafindan sikistirilir son olarak ta elde edilen ham parca kaliptan
cikarilir. Sikistirma sonucu elde edilen ham parcalar kaliptan ¢ikarilma esnasinda ve
sinter Oncesi islemlerde parcalanmayacak kadar saglam olmalidir. Presleme
sonucunda elde edilen yapi sinter sonrasindaki malzemenin mikroyapisal ve mekanik

ozelliklerini dogrudan etkiler [11].

Tek eksenli preslemede gerek ham parcamn kaliptan ¢ikarilmasini zorlastirdigi ve
gerekse parcanin yogunlugunun homojen olmasimi engelledigi i¢in kalip duvari
stirtiinmesinin dikkate alinmasi gerekir. Ham parcalarda zimba ile temas halinde olan
kisimlarda yogunluk en fazladir. Yanal yiizeylerde gelen yiik kalip yiizeylerindeki

siirtinmeden dolayr daha azdir. Bu da yogunlugun daha az olmasina sebep olur.
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Presleme sonrasi, belirtilen nedenlerden dolay1 diizensiz yoZunluk dagilimi
sinterleme de parcanin sekilsel deformasyona ugramasia neden olur. Ayrica bu
sirtinmeden dolayr kalip zimbasi da asinarak zamanla hassasiyeti belirlenmis
toleranslarin digina ¢ikar. Kalip yilizeylerindeki siirtinmeyi azaltmak i¢in yaglayici

malzemeler kullanilir.

4.3. izostatik Presleme

Tek eksenli presleme endiistride yogun olarak kullanilmasina ragmen bu yontemle
kompleks parcalarin iiretilmesi pek miimkiin degildir. Bu yiizden tek eksenli
preslemenin iretilecek parca igin yetersiz kaldigi durumlarda izostatik presleme
kullanilir. Izostatik preslemenin soguk izostatik presleme (CIP) ve sicak izostatik

presleme (HIP) olmak iizere iki tiirii vardir [11].

4.3.1. Soguk izostatik presleme (CIP)

Soguk izostatik preslemede toz ile doldurulmus esnek bir kalip su veya yag gibi bir
akiskan yardimiyla izostatik olarak sikistirilir. Sekil 4.5°de bir izostatik presin kesit
goriiniisii verilmistir. Bu yontemde 1400 MPa basinca kadar ulasilabilmesine ragmen
genellikle izostatik presleme 350 MPa’nin altindaki basinglarda uygulanmaktadir.

Soguk izostatik preslemenin;

- Sinter Oncesi pargalarda tiniform yogunluk,

- Aym basincta tek eksenli olarak preslemeden yaklasik % 5-15 daha fazla ham
yogunluk,

- Ham parcalar icin yiiksek dayanim,

- Daha az i¢ gerilim,

- Baglayici ve yaglayici kullanilmadan sikistirma saglanabilmesi,

- Kompleks parcalar iiretilebilme imkant,

- Plastik ve kauguk kaliplarin kullanimiyla diisiik takim maliyeti,

- Diisiik malzeme ve sonradan igleme maliyeti

gibi avantajlarinin yani sira;
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- Ham parcgalarinin boyutsal kontroliiniin tek eksenli kalipta sekillendirmeye
oranla daha az hassas olmasi,

- Izostatik preslenen parcalarin yiizeylerinin daha az hassas olmast,

- Esnek kaliplarin kullanim 6mriiniin daha az olmast,

- Bir parcanin sikigtirilmasi i¢in gereken zamanin tek eksenli sikistirmaya gore

daha uzun olmasi gibi dezavantajlar1 vardir.
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Sekil 4.5. Tzostatik presin kesit goriiniigii [11]

Soguk izostatik  preslemede, sikistrma  maksadiyla gaz veya @ sivi
kullanilabilmektedir. Sikistiric1 se¢iminde kullanilacak maddenin sikistirilabilirligi,

cihazin pompa ve conta sistemleri ile iiretilecek parca 6nemlidir [11].

4.3.2. Sicak izostatik presleme (HIP)

Tozlar1 tam yogunlukta sikigtirmanin yaygin bir yolu cogunlukla HIP olarak
kisaltilan sicak izostatik preslemedir. Basinci tek eksen iizerinde uygulayan sicak
presleme ve kivilcimli sinterlemenin tersine, sicak izostatik presleme basinci biitiin
yonlerden aymi anda uygular. Bu daha az parcacik-parcacik kaymasi olusturur.
Bunun bir sonucu, tam yogunluk saglanmasi durumunda dahi, 6zellikleri diisiiren

parcaciklar iizerindeki ylizey filmlerinin ilk parcacik sinir dekorasyonlari gibi
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kalabilmesidir. Bunun yami sira, sikistirilan parcanin yiizeyi sikistirma ortamindan
kirlendigi icin HIP sonrasi bu Kkirliliklerin kimyasal ¢ozme, talag kaldirma ve
asindirma ile giderilmesi gerekir. Bu islem maliyetini arttirir ve HIP’i daha az
kullanilan net sekil teknolojisi yapar. Bu nedenle HIP ¢ogunlukla yakin net sekil

islemi olarak adlandirilir [12].

Sekil 4.6’da sicak izostatik presleme isleminin siralamasin1 gematik olarak
gostermektedir. Tozun dogrudan sikistirilmasi igin, gaz sizdwrmaz bir esnek kap
icerisine konulmas1 gerekir. Kap, sikistirma sicakliinda yumusak ve deforme
edilebilir cam, ¢elik, paslanmaz celik, titanyum veya tantalyum gibi herhangi bir
malzemeden yapilabilir. HIP’ten 6nce, kap toz ile doldurulur ve ugucu kirlilikleri
uzaklagtirmak icin vakum altinda 1sitilir. Vakum ve gaz alma isleminden sonra kap
sizdirmaz bir sekilde kapatilir. Tozdaki gazin uygun sekilde alinamamasi, 1s1l
gozeneklere yol acar. HIP ten sonra parca yiiksek sicakliga maruz kaldiginda daha
once kapanmis ici gaz dolu gozenekler yeniden olusur. HIP basamaginda, tozun
yogunlasmasindan 6nce esnek kabin yumusatilmasi i¢in programlanmis 1sitma ve
basing uygulama dongiileri vardir. Bir toz parca %8’den az tercihen %5’ten az
gozeneklilige sinterlenirse, gdzenekler kapanacaktir ve yogunlasma i¢in esnek kaba

gerek yoktur. Buna kapsiz HIP denir [12].
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doldurulmasi  alma sicak izostatik ~ uzaklastirimasi
pres

Sekil 4.6. Klasik sicak izostatik presleme isleminin sematik gosterimi [12]
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Tozun sikistirilmasi 1sitilmig basingli bir hazne i¢inde meydana gelir. Yiiksek
basingh gaz, argon veya azot, basinct ve sicaklifi parcaya iletmek i¢in kullanilir.
Parcacik yeniden diizenlenmesi ve temas noktalarindaki plastik akisin Otesinde,
yogunlasmanmin Onemli bir boliimi siirinme islemleri ile gerceklesir. HIP’te
2200°C’ye kadar sicakliklar ve 200 MPa’a kadar basinglar1 kullanmak miimkiindiir.
Hazneler 1,5 m cap ve 2,5 m yiikseklige kadar degisik olgiilerdedir. Islem siireleri 1-
8 saate kadar degisir; 1 saatlik siireler takim celiklerinin imalatinda oldugu gibi

tekrarlamali uygulanir [12].

4.4. Sinterleme

Sikistirma sonrasinda tozlar birbirlerine sadece mekanik ve elektriksel baglar ile
bagli durumdadir. Bu baglar iiretilen parcanin herhangi bir amagla kullanimi icin
yeterli dayanimi saglayamamaktadir, bu yiizden T/M yonteminde parcalar1 olusturan
tozlar yliksek sicakliklarda sinterlenerek partikiiller arasindaki baglarin gii¢lenmesi

amagclanir [11].

Sinterleme, sikistirilmig bir tozmetal parcanin, kendisini olusturan tozlar arasindaki
baglarin gii¢lenmesi, dolayisiyla daha saglam bir yap1 olusturulmasi amaciyla ana
bileseni olan malzemenin ergime sicaklig1 altindaki bir sicakliga kadar ¢ikarilmasin
ongoren 1s1l iglem tiiriidiir. Sinterleme iglemi, oksit seramikler disinda, genelde
koruyucu bir atmosfer altinda ve kompozisyonu olusturan ana bilesenin ergime
sicakliginin - %60-90°1 arasinda bir sicaklikta yapilir. Sinterleme sonrasinda
malzemenin dayanimi artar ancak bazi durumlarda, 6rnegin, icinde bulunan kalinti
gozeneklerden dolayi, tozmetal malzemenin dayanimi ayn1 bilesimdeki dokiim veya

islenmis parcaya gore daha diisiik olabilir.

Sinterleme basit olarak kati faz sinterleme ve sivi faz sinterleme olarak iki gruba
ayrilir. Kat1 faz sinterleme sikistirilmis ham parcanin sinterleme esnasinda tamamiyla
kat1 halde kalmasiyla olur. Siv1 faz sinterlemede ise sinterleme esnasinda kompakt
icinde s1v1 faza gegen bilesenler bulunur. Sinterleme sonucunda zellikle ince taneli
toz kullanildig1 durumlarda yogunluk artisiyla birlikte hacimsel kii¢iilme de meydana

gelir. Tek bilesenli bir tozmetal parcanin sinterlenmesin de, sinterleme sicakligi
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metalin ergime derecesinin 2/3’ii veya 4/5°1 alinarak tespit edilirken ¢ok bilesenli
sistemlerde karigim oranlarina bagl olarak ergime derecesi diisiikk olan elementin
ergime derecesinin {istiinde ergime derecesi yiiksek olan elementin ise ergime
derecesinin altinda sinterleme sicakligi secilir. Sinterleme sicakligi ve siiresi
sinterlenecek tozlarin oOzelliklerine gore secilir. Sekil 4.7°de sematik bir faz
diyagram1 goriilmektedir. Diyagrama gore A ve B tozlarnt Z kompozisyonunda
karistiritlmistir. Eger bu karigim T-T2 sicakligi arasinda sinterlenirse bu islem kat1 faz
sinterleme olarak adlandirilir sayet T2-T3 sicakligr arasinda sinterlenirse bu iki toz
malzeme arasinda sinterleme sicakligina bagh olarak bir 6tektik olusacak bu yiizden
kompakt i¢inde bir miktar sivi faz goriilecektir. Bu nedenle bu tip sinterleme

islemine s1vi1 faz sinterleme denilmektedir [11].
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Sekil 4.7. Kat1 ve s1v1 faz sinterleme sicaklik bolgeleri [11]

Sinterlemenin olugsmasim saglayan itici gii¢, toplam ara yilizey enerjisinin
azalmasidir. Toz kompaktin toplam ara yiizey enerjisi YA, spesifik ara yiizey enerjisi

v, kompaktin toplam ara yiizey alan1 A ise, enerjideki toplam diisme;

A(YA) = A YA + 7 AA @.1)



63

olarak ifade edilir. Tane biiyiimesine bagl olarak ara yiizey alan1 ve yogunlasmadan
dolay: ara yiizey enerjisi degisir. Kat1 faz sinterleme de A vy, kati-kat1 ara yiizeyden
katidan buhar ara yiizeyine gecisle baglantilidir. Sekil 4.8.’de yogunlasma ve tane
biiyiimesi etkisiyle olusan toplam ara yiizey enerjisi sematik olarak gosterilmistir ve

bu sinterlemenin temel kurgusudur [11].

%,
PAA .,A (yA)

Yodunlasma ve
tane biliyimesi

&

Tane biiylimesi

'

Sekil 4.8. Sinterleme de itici glic A(yA) altinda sinterlemenin basit kurgusu [11]

Sinterleme islemi kurgusal olarak sekil 4.9.’da goriilen 4 agsamada meydana gelir[11].

1- Yiizey difiizyonu

2- Buharlasma ve yogunlasma
3- Hacim difiizyonn

4- Tane smu1 difiizyonn

Sekil 4.9. Sinterleme mekanizmalar [11]
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[Ik basamakta partikiillerin temas noktalar1 “boyun” olarak adlandirilan sinter
kopriilerine doniisiir. Sinter oncesinde de temas noktalar1 zaten presleme basincindan
dolayr nokta seklinde degil temas yiizeyi seklindedir. Sonrasinda ikinci boliimde
boyun zamanla genisler ve tane simirin1 olusturur. Tane sinirlart komsu iki toz tanesi
arasindaki temas yiizeyi seklindedir ve tozlar birbirinden ayr1 durumdadir. Tane

merkezlerinde ¢ok kiiciik miktarda cekmeler goriilebilir.

Uclincii asamada, ikinci asamaya gore, giiclii bir boyun olusumundan sonra, x
mesafesi belli bir degeri asarsa toz taneleri artik bagimsiz tane olarak kalamazlar.
Dordiincii asamada ise gozenekler kiiresel sekil alir ve tane biiyiimesi gerceklesir.
(Cekmeler genellikle bu asamada meydana gelir.) Son asamada, %90-95 teorik
yogunluk arasinda kapanan gozenek oram hizli sekilde artar. Izole edilmis
gozenekler kiiresel hale gelir. Igerde kalan gazlarin disariya ¢ikamadigi durumlarda
bu gazlar gbzenek olarak yapida kalir ve dolayisiyla daha fazla yogunlasma miimkiin
olmaz. Sinterleme esnasinda vakum uygulanmasi gibi sebeplerle gézeneklerin bog
olmas1 durumunda veya gozeneklerdeki gazin digartya difiiz edebilmesi durumunda,

ozellikle ince taneli yapilarda izl bir yogunlagma goriilebilir.

Sinter sicakliginin artis1 ile bazi mikroyapisal ve mekanik ozelliklerde meydana

gelen degisim Sekil 4.10°da goriilmektedir[11].

Ozellikler ——>

—_—

Sinter sicakh@én —

Sekil 4.10. Sinter sicaklifinin bazi mikroyapisal ve mekanik 6zelliklere etkisi A) Gozeneklilik B)
Yogunluk C) Elektriksel yalitkanlik D) Dayanim E) Tane boyutu [11].
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4.5. Sinter Sonrasi Islemler

Uygulamada gereken bazi mekanik 6zellikler tozmetal parcalara sadece sinterleme
ile kazandirilamayabilir. Bu yiizden dokiim ve islenmis parcalara uygulanan bir¢cok
ikincil islem tozmetal parcalara da uygulanabilir. Buna ragmen tozmetal parcalarda

var olan gbzenek ikincil islemler yapmak i¢in bazi sinirlamalar getirebilir [11].

4.5.1. Gozeneklerin doldurulmasi

Parcanin yapildigt malzemenin sinterleme sicakligindan daha diisiikk ergime
sicakligina sahip metal ile gozeneklerin doldurulmasi esasina dayanir, 6rnegin demir
esashi alagimlarda genellikle sinterleme esnasinda bakir kullanilarak gdzeneklerin

dolmas1 saglanir.

Gozeneklerin doldurulmasi, gegirgenligi azaltir ve mekanik 6zelliklerin iyilesmesini
saglar, fakat gbz Oniine alinmasi gereken bir konu da bu sirada parca boyutlarinda
degisim goriilmesidir. Bu iglemin diger bir faydasi da 1s1l islem sirasinda istenen

tabaka kalinliginin hesaplanmasinda porozite olmadig i¢in kolaylik saglamasidir.

4.5.2. Yag emdirme

Sinterlenmis parcalarin korozyona kars1 direncini artirabilmek icin yag veya metal
olmayan maddeler emdirilmesi yoluna gidilebilir. Kendinden yaglamali yataklar
sadece T/M metodu ile yapilabilir, bu yataklarda porozitelerin i¢ine yag emdirilmek

suretiyle yaglamasiz yatak yapimi gerceklestirilir.
4.5.3. Son dl¢iiye getirme ve baski
Son Olgiiye getirme ve baski sinterleme sonrasi uygulanan ilave presleme

islemleridir. Son Olgiiye getirebilmek ve ylizey kalitesini artirabilmek i¢in orta

kuvvette presleme islemi yapilarak ¢ok hafif plastik deformasyon saglanir [13].
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Baski isleminin iki amaci vardir; hem boyut hassasiyetini artirmak, hem de parca

yogunlugunu artirmaktir. Bu is i¢in alisilagelmis presler kullanilir.

4.5.4. Buharla islem

Sadece demir esasl alagimlara uygulanir, bunun i¢in parcgalar 550 °C sicakliga kadar
isitilir ve sonra parga iizerine su buhari gonderilir, boylece parca iizerinde ve
bosluklarinda Fe3;Os4 olusmasi saglanir. Bu islemle par¢anin korozyon direnci,

sertligi, asinma direnci ve basma yiiklerine kars1 direnci artirilmis olur.

4.5.5. Tekrar presleme

Mekanik ve manyetik Ozellikler gibi Ozellikler acisindan bir énem arz ediyorsa
parcaya tekrar presleme islemi uygulanir ve bdylece istenen ozelliklerin elde

edilmesi saglanir.

Preslenmis pargalarin 700-800 °C’de 6n sinterlenmesinde ilave edilen yaglayicilar
yanarak uzaklasir ve parcada yeniden kristallesme gerceklesir. Islem sirasinda olusan
sertlesme ve i¢ gerilimler sonras1 parcaya tekrar eski siinekligini ve yogunlugunu
daha fazla artirabilmek gerekir, bu nedenle presleme yapilir ve par¢a bundan sonra

sinterlenir.

4.5.6. Talas kaldirma islemleri

T/M ile iiretilmis parcalar her ne kadar karmasik sekilli ve hassas toleranslarda

yapilabilseler de yine de baz1 kisitlamalar olabilir. Bu nedenle delme, talas kaldirma,
delme, dis agcma gibi baz1 talagh imalat metodlarinin sekillendirme kaliplar1 tizerinde
bulunmasi miimkiin degildir. Sinterlenmis parcalar i¢in uygulanan islem hizlar1 ayni
bilesimde dovme olarak imal edilmis parcalara gore daha diisiiktiir, bu nedenle iglem

hizlar1 secilirken buna dikkat edilmesi gerekir [13].
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Kesici takim dmriiniin artirtlmasi i¢in tozlarin icine talagli imalat1 kolaylastirict MnS
ilave edilir. Sinterleme sonrasinda da yapida bu katkilar kaldig: icin talasli imalati

olumlu yonde etkiler.

4.5.7. Capak alma

Capak alma iglemi presleme sonrasi parca iizerinde olusan capaklarin giderilmesi
islemidir. En genel uygulama tambur i¢inde asindirici toz kullanarak yapilan capak

alma islemidir.

4.5.8. Birlestirme ve montaj

Biiyilk ve karmagik sekilli pargalar birlestirmek suretiyle gerceklestirilebilir.
Birlestirme i¢in kullanilan yontemler; difiizyonla birlestirme, sinter braze veya laser

ile kaynaktir.

4.5.9. Is1l islem

T/M ile iiretilmis parcada faz doniislimleri parca icindeki porozite ile degil fakat
parcay1 olusturan tozlarin bilesimi ve homojen olmasi ile ilgilidir. Bu nedenle her

tiirlii T/M ile tiretilmis parcaya 1s1l islem uygulanabilir.

Su verme ile sertlestirme ve temperleme islemleri sonucu T/M parca
mukavemetinde, aginma direncinde artiy olurken siinekliginde ise azalma goriiliir.
T/M ile iiretilmis parcalara genellikle karbiirleme, karbonitriirasyon gibi yiizey

sertlestirme iglemleri uygulanir.

4.5.10. Yiizey kaplama islemi

Eger malzemenin korozyona karsi daha direncli olmasi isteniyorsa elektroliz ile
yiizey kaplamas1 yapilabilir. Burada dikkat edilmesi gereken nokta elektrolitin T/M
parcanin bosluklarina girerek olumsuz etkilere neden olmasimi engellemek igin

porozitenin daha once bahsedildigi gibi gozeneklerin doldurulmasi gerekir [13].



BOLUM 5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Giris

Yapilan calismalarda; ferro-bor, ferro-niyobyum ve saf demir tozlar1 kullanmak
suretiyle Fe-Nb-B esasli kompozit malzemelerin liretimi hedeflenmistir. Ferro-bor,
ferro-niyobyum ve demir tozlar1 farkli oranlarda karigtirilarak MA islemine tabi
tutulan tozlarin faz analizleri, yogunluk Olctimleri, SEM ve EDS analizleri
yapilmistir.  Sekillendirildikten sonra farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen
malzemelerin optik mikroskopta mikroyapi incelemeleri, faz analizleri, SEM ve EDS
analizleri, yogunluk o6l¢iimleri ve sertlik Olctimleri de yapilarak karakterizasyon

calismalar1 tamamlanmistir.
5.2. Kullanilan Tozlar ve Cahsma Programi

Gergeklestirilen deneysel c¢alismalarda, ferro-bor, ferro-niyobyum tozlar1 kaba
ogiitme isleminin ardindan halkali degirmende 38 pm elek alti olacak sekilde
ogiitiilmiistiir. Deneysel ¢aligmalarda ASC.100.29 saf demir tozu kullanilmis olup
kompozit malzeme iiretimi i¢in olan tozlarin bilesimleri Tablo 5.1°de verilmistir.
Deneysel c¢alismalarda, oncelikle kullanilan ferro-bor, ferro-niyobyum ve demir
tozlarinin, daha sonra farkli bilesimlerde hazirlanarak mekanik alagimlanmig
kompozit tozlarin ve son olarak da sekillendirilip sinterlenmek suretiyle tiretilmis
olan komporzit karakterdeki Fe-Nb-B esasli malzemelerin karakterizasyonlar1
yapilmistir. Caligmalarin gergeklestirilmesinde izlenen islem adimlar1 sematik olarak

Sekil 5.1°de goriilmektedir.
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Tablo 5.1. Kullanilan tozlarin bilesimleri

Tozlar D%Fe |%B |%Nb %C |[%Al |%Si |% Diger

Ferro-bor 81 18 - 0.39 0.2 0.099 |-

Ferro-niyobyum |29 - 66 0.17 |2.67 |1.65 ]0.51

Saf Demir 99.99 | - - 001 |- - -
Hamumadde Temini

(Ferra-nivobyum, ferro-bot, demar tomi)

Ogiitme + Eleme
(38 pm)
I ekatik Alagumlama
(335dew/dk, 20 saat)
K Presleme 11 Vondi Basing Altnda
(%5 Poliviral alkol lavesi) Sinterleme
(50MPa) (10505 de 150MPal saat)
(1000%C'de 1 50MPa 2 saaf)
Kurutma
(B0 "C'de 24 zaaf)
Sintereme
(12350, 1300, 1350 we 1400°C7
(30, A0 we 120 did
Karakterizasyon
Tozlar Kompozit Tozlar Fompozt Malzemeler
Faz Analidles Faz Analizlen Faz Analizleri
SEM - EDS Analizles SEM - EDS Analizleri SEM - EDS Analizleri
Yogunluk Olgimler ¥ofunhak Olgtimleri Optik Mikroskop Incelemelesi
Sertlik Olgiinler
Yogunluk Olgtimlen

Sekil 5.1. Deneysel ¢alisma programi

5.3. Toz Karakterizasyonu

Deneysel calismalarda kullanilan ferro-bor, ferro-niyobyum ve saf demir tozunun

bilesimleri Tablo 5.1°de gosterilmistir. Ferro-bor ve ferro-niyobyum tozlar1 6giitme
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isleminin ardindan, saf demir tozu ise 0giitme islemine tabi tutulmadan 38 um elek

alt1 boyutuna getirilmistir.

5.3.1. Tozlarmm yogunluk o6l¢iimleri

Kullanilan tozlarimin 6zgiil agirligi piknometre yontemiyle tespit edilmistir. 38 um
alt1 incelikteki tozlar 105°C’ de 24 saat siireyle etiivde kurutulmus ve hemen sonra
Olclim islemine gecilmistir. Temizlenip kurutulan piknometre siseleri kapakla
beraber hem bos halde hem de i¢inde tozlarla beraber tartilmistir. Daha sonra toz
numuneyi Ortecek kadar saf su ilave edilip, iyice calkalanmig ve desikatdrde vakuma
alinmistir. Vakumlama iglemi tamamlandiktan sonra sigsenin geriye kalan kismi da
saf su ile doldurulmus ve etrafi kurulanarak yine kapakli olarak tartimi yapilmistir.
Son tartim ise, ici tamamen bosaltilmis ve tekrar saf su ile doldurulmus piknometre
siselerine uygulanmistir. Bu islemleri takiben, asagidaki formiilden yararlanilarak
tozlarin 6zgiil agirligi belirlenmistir. Ozgiil agirhk degeri iic 6lciimiin aritmetik

ortalamasiyla tespit edilmistir.

Ozgiil Agirlik = S.D

Burada;

W, = Piknometre sigesi agirhigi (gr),
W, = Piknometre sisesi + numune agirligi (gr),
W3 = Piknometre sigesi + numune + saf su agirlig (gr),

W, = Piknometre sigesi + saf su agirligidir (gr).
5.3.2. Tozlarin mikroyap: incelemeleri
Sekillendirme ©ncesi toz karakterizasyonu nihai {iiriiniin 6zelliklerini bilmek

acisindan son derece Onemli oldugundan ve SEM ile tozun morfolojisi ve tane

boyutu belirlenebileceginden kullanilan tozlarm SEM goriintiileri alinmistir. Bu
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calismalar JEOl JSM 6060 LV marka taramali elektron mikroskobu ile

gerceklestirilmistir.

5.3.3. Tozlarin faz analizleri

Kullanilan tozlarin faz analizleri icin RIGAKU D/MAX 2200/PC marka X 1sinlar1
difraktometresi kullanilmigtir. Analiz sirasinda CuKo (A = 1,5408 A°) x 1511 demeti

kullanilarak fazlarin tespitinde ASTM kartlarindan yararlaniimistir.

5.4. Kompozit Tozlarm Uretimi

Deneysel caligmalarda kullanilacak olan ferro-bor, ferro-niyobyum ve saf demir
tozlar1 dglitme islemlerinin ardindan 38 um elek altina indirilerek 3 farkli bilesimde

toz karigimlar1 halinde hazirlanan tozlarin oranlar1 Tablo 5.2°de verilmistir.

Tablo 5.2. Hazirlanan kompozit tozlarin bilesim oranlar1 (K: kompozit tozu ifade etmektedir)

o B Nb Fe
Bilesimler (% at.ag.) | (% at.ag.) | (% at.ag.)
K1 25 25 50
K2 15 25 60
K3 5 25 70

Uc farkli bilesimde hazirlanan tozlar Sekil 5.2°de goriilen atritér cihazinda
355dev/dk hizda 20 saat siireyle mekanik alagimlama iglemine tabi tutulmustur. MA
isleminde toz/bilya orami 1/5 olarak secilmistir. MA islemi i¢in 7mm capinda celik
bilyeler kullanilmistir. MA islemi sirasinda 10 saat sonunda karigimin atritor cihazina
stvanmasini  engellemek amaciyla iki damla saf alkol ilavesi yapilmistir. MA

islemleri 6ncesinde atritdr cihazi ve bilyeler saf alkol ile iyice temizlenmistir.
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Sekil 5.2. Atritor cihazi

5.5. Kompozit Tozlarin Karakterizasyonu

MA islemi ile hazirlanan ii¢ farkli bilesimde ki kompozit tozlarinin yogunluk, faz

analizi ve mikro yap1 incelemeleri yapilmistir.

5.5.1. Kompozit tozlarin yogunluk ol¢iimleri

MA islemi ile iiretilen kompozit tozlarin yogunluk 6lciimleri piknometre yontemi ile
yapilmistir. Yogunluk Olciimleri dncesinde tozlar 105°C’de 24 saat siireyle Niive
NF500 marka etiiv firminda kurutma islemine tabi tutulmustur. Kompozit tozlarin
yogunluk degerlerinin belirlenmesinde Bolim 5.3.1.°de verilen esitliklerden

faydalanilmistir.

5.5.2. Kompozit tozlarin faz analizi

Karisim tozunun faz analizi icin RIGAKU DMAX 220 PC marka X isinlari
difraktometresi kullanilmistir. Analiz sirasinda CuKa, (A = 1,5408 A°) X 1s1m1 demeti

kullanilarak fazlarin tespitinde ASTM kartlarindan yararlanilmistir.

5.5.3. Kompozit tozlarin mikroyapi incelemeleri

Sekillendirme ©ncesi toz karakterizasyonu nihai {iriiniin 6zelliklerini bilmek
acisindan son derece Onemli oldugundan ve SEM ile tozun morfolojisi ve tane
boyutu belirlenebileceginden kullanilan tozlarin SEM goriintiileri alinmistir. Bu
calismalar JEOlI JSM 6060 LV marka taramali elektron mikroskobu ile
gerceklestirilmistir.
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5.6. Sekillendirme ve Sinterleme

Tablo 5.2°de verilen ve kodlanan kompozit karigim tozlar1 mekanik alagimlama
islemleri sonrasinda % 5 polivinil alkol ilavesi yapildiktan sonra 60MPa basingla, 0.2
mm/sn’lik bir basma hiziyla yaklagik 9 mm ¢apinda ve 6 mm yiiksekliginde silindirik
numuneler halinde tek yonlii preslenip sekillendirilmistir. Sekil 5.3’de sekillendirme
isleminde kullanilan ¢elik kaliplar ve sekillendirilmis numunelerin sematik gosterimi
yer almaktadir. Sekillendirme sonrasi iiretilen numuneler Niive marka etiivde
80°C’de 24 saat siireyle kurutulmustur. Etiivden alinan numuneler Heraus marka,
elektrikle 1sitilan SiC direngli firinda 6°C/dk 1sitma hiziyla 1250, 1300, 1350 ve
1400°C sicakliklarda 30, 60 ve 120 dakikalik siirelerde basingsiz olarak normal
atmosferik sartlarda sinterleme islemi gerceklestirilmistir. Sinterleme islemini
ozetleyen sematik gosterim Sekil 5.4’de goriilmektedir. Ayrica, K2 bilesiminde
hazirlanan tozlar, karakterizasyon sonuglariin karsilastirilmas1 amaci ile iki yonlii
(uni-axial) basing altinda (150MPa), 1000°C’de 2 saat ve 1050°C’de 1 saat siireyle
presleme islemine tabi tutularak ikinci grup numuneler de {iretilmistir.
Karakterizasyon ¢aligmalar1 her iki yOntemle elde edilen {riinler igin

gerceklestirilmistir.

30 trum

a) b)

Sekil 5.3. Deneylerde kullamlan a) ¢elik kalip ve b) iiretilen numunelerin sematik gosterimi
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30, 60,120 dk

Firincla
Sofuma

Sicakhk, °C

5 “Clolk

Farnan, dakika

Sekil 5.4. Sinterleme igleminin sematik gosterimi

5.7. Kompozit Malzemelerin Karakterizasyonu

MA islemi sonrasinda sinterlenen ve iki yonlii basing altinda yiiksek sicaklikta
presleme islemine tabi tutulan numunelerin mikroyap1 incelemeleri, faz analizleri,

yogunluk Sl¢iimleri ve sertlik dlciimleri yapilmustir.

5.7. 1. Kompozit malzemelerin mikroyapi incelemeleri

MA islemi sonrasinda sinterlenen ve iki yonlii basing altinda yiiksek sicaklikta
presleme islemine tabi tutulan numuneler mikro yap1 incelemeleri i¢in metalografik
olarak 120, 240, 400, 600, 800, 1000 ve 1200 grid’lik zimparalarla hazirlanmistir.
Numuneler inceleme 6ncesinde 1 um’luk AL O; pasta ile parlatma islemine tabi
tutularak 10 gr FeCl;.6H,O + 30 ml HCI ve 120 ml su esasli daglayict ile
daglanmistir. Mikroyapi incelemeleri hem optik mikroskop hem de taramali elektron
mikroskobu ile gerceklestirilmistir. Bu amacla Nikon Eclipse L150 marka optik
mikroskop ve JEOL JSM-6060 LV marka taramali elektron mikroskobu kullanilmig
ayrica  elektron  mikroskobu  biinyesinde numunelerin EDS  analizleri

gerceklestirilmistir.

5.7.2. Kompozit malzemelerin faz analizleri

Sinterleme iglemleri sonrasit numunelerin sekil ve goriintiilerine ayrica

mikroyapilarina bakilarak her bilesim kompozit malzeme i¢in 1350°C’de 120 dakika
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siireyle sinterlenen, ayrica K2 bilesiminde hazirlanip 1050°C’de 150Mpa basingta 60
dakika siireyle iki yonlii basing altinda preslenen malzemelerin faz analizleri
gerceklestirilmistir. Analizler RIGAKU D/MAX/2200/PC marka X 1sinlari
difraktometresi kullanilmak suretiyle gerceklestirilmistir. Analizler sirasinda CuKa
(A= 1,5408 A°) radyasyonu kullanilarak elde edilen X 1sinlar1 difraksiyon paternleri
izerinde yapilan hesaplamalar sonucunda belirlenen diizlemler aras1 mesafe degerleri

(d) ASTM Kkartlariyla karsilastirilarak fazlar tesbip edilmistir.
5.7.3. Kompozit malzemelerin yogunluk 6l¢iimleri

Farkli sicaklik, basing ve siirelerde iiretilen K1, K2 ve K3 bilesimindeki
malzemelerin yogunluk Olgiimleri, suyun kaldirma kuvvet prensibi kullamilarak
Mettler Tolede marka yogunluk Ol¢iim cihazi ile yapilmistir. Bu yontemde
sinterlenen numuneler tartilip (W,), uygun bir cam beher igerisine konmus
numunenin yarisina kadar saf su ile doldurulmus ve 5 dakika bekletilmistir. Daha
sonra numunelerin timi su igerisinde kalacak sekilde behere su ilave edilerek bir
ocak iizerinde 1sitilmaya baslanmis ve kaynama anindan itibaren tekrar 5 dakika
bekletilerek sogumaya birakilmistir. Oda sicakligina sogutulmus numunelerin saf su
icerisinde askidaki agirhigit (W,) tespit edilmis, daha sonra sudan cikarilan
numunelerin yiizeyi nemli 1slak bir bezle hafifce silinerek agirligir (W,) olctilmiistiir.
Bu tartimlar sonucunda asagidaki formiillerden yararlanilarak numunelerin bulk

yogunluklar1 (d;) bulunmustur [16-18].

Bulk Yogunluk (dy) = WWa xd (5.2)

s

c b

Burada d; tarttimda kullanilan sivinin yogunlugudur. Deneylerimizde sivi olarak saf
su kullanilmis ve termometreyle saf suyun sicaklifi Olciilerek o sicakliktaki
yogunlugu dikkate almmustir. Olgiimler her bilesim, sinterleme sicakligi ve
sinterleme siiresi i¢in 3’er numune test edilerek yapilmis ve aritmetik ortalamalar1

alinmustur.
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5.7.4. Kompozit malzemelerin sertlik dlciimleri

1250, 1300,1350 ve 1400°C’de 30, 60 ve 120 dakika siireyle sinterlenen, ayrica K2
bilesiminde hazirlamp 150MPa iki yonlii (uni-axial) basing altinda 1000°C’de 120
dakika ve 1050°C’de 60 dakika siireyle preslenen ve metalografik olarak hazirlanan
numunelerin sertlik degerleri Future-Tech. FM 700 marka mikrosertlik test cihazi
yardimiyla Vickers sertlik ucu kullanilarak gerceklestirilmistir. Olciimler sirasinda
uygulanacak yiik, catlak olusturmayacak sekilde ve meydana gelen izin
kosegenlerinin kolayca goriilebilecegi bir uzunlukta olmasi dikkate alinarak deneme
ile belirlenmis, numunelere 5 sn siireyle 10 gr yiikk uygulanmistir. Sertlik degerleri
asagida verilen formiil kullamlarak hesaplanmistir. Olgiimler her numunenin farkli
renklerde goriilen ve farkh fazlar oldugu diisiiniilen bolgelerden en az 3 kez alinarak
gerceklestirilmis ve daha sonra aritmetik ortalamalar1 hesaplanmistir. Burada d izin

taban kosegen uzunlugu (mm) ve P ise kg olarak uygulanan yiiktiir [19].

d

_1,8544P
=

HV (5.3

d2




BOLUM 6. DENEYSEL SONUCLAR VE IRDELEME

6.1. Giris

Bu calismada Fe-B-Nb esasli kompozit malzemelerin iiretimi hedeflenmistir. Bu
amacla kullanilan ferro-bor, ferro-niyobyum ve demir tozlar1 farkli oranlarda
karistirilarak mekanik alasimlama islemine tabi tutulup sekillendirildikten sonra
farkli sicaklik ve siirelerde kontrollii atmosferde sinterlenmek suretiyle kompozit
karakterdeki Fe-B-Nb esasli malzemeler tiretilmistir. Malzemelerin, mikroyapi, faz

analizi, yogunluk ve sertlik gibi 6zellikleri incelenmistir.
6.2. Toz Karakterizasyonu

Calismalarin ilk agamasini olusturan ferro-bor, ferro-niyobyum ve saf demir tozunun
bilesimleri Tablo 5.1°de gosterilmistir. Ferro-bor ve ferro-niyobyum tozlar1 dgiitme
isleminin ardindan, saf demir tozu ise 0giitme islemine tabi tutulmadan 38 um elek

alt1 boyutuna getirilmistir. Yapilan toz karakterizasyon sonuglar1 asagida verilmistir.
6.2.1. Tozlarin yogunluklar

105 °C’de 24 saat siireyle kurutulan 38 um alti incelikteki tozlarin piknometre

yontemiyle elde edilen yogunluk degerleri Tablo 6.1°de verilmistir.

Tablo 6.1. Tozlarin yogunluklar:

Yogunluk
Karisim (ar Jem’)
Ferro-bor 6.011
Ferro-niyobyum 7.851
Saf Demir 7.86
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6.2.2. Tozlarin mikroyapilar

Ogiitiilen ferro-bor tozlarmin mikro yapi incelemeleri sonucunda SEM mikro yapi
goriintiisi ve EDS analizi sirasiyla Sekil 6.1°de goriilmektedir. Sekil 6.1(a)’da
verilen mikro yapidan goriildiigii iizere toz boyutlar1 mikron alt1 degerlerden 50 um’a
kadar degisim goOstermektedir. Ayrica toz partikiilleri keskin koseli bir yapi
sergilemektedir. Yapilan EDS analizlerinden tozlarin agirhikli olarak Fe ve B
elementlerini icerdigi goriilmiis, bunun yaninda c¢ok diisiik seviyede Cr’un varligi da
tespit edilmistir. Sekil 6.2°de ogiitillen ferro-niyobyum tozlarinin SEM mikroyapi1
goriintiisii ve EDS analizi verilmistir. Ayni sekilde 38 um elek altina dgiitiilen ferro-
niyobyum tozlarmin SEM mikroyap1 incelemelerinde tozlar mikron alt1 degerlerden
80 um’ ye kadar degisen aralikta partikiiller icermekte ve ferro-bor tozlarina benzer
sekilde kirik yiizeylerde keskin yapilar sergilemektedir. Sekil 6.2(b)’de goriilen EDS
analizinde ise ferro-niyobyum tozlari, Fe ve Nb un yaninda ¢ok diisiik seviyelerde Al

ve Si elementleri de igermektedir.

6.2.3. Tozlarin faz analizleri

Yapilan x-1smlar1 difraksiyon analizlerinde ferro-bor tozlarinmn agirlikli olarak FeB
fazin1 igerdigi ve bunun yaninda eser miktarda Fe,B fazmin varligi saptanmustir.
Sekil 6.3’de ferro-bor tozunun x-iginlar1 difraksiyon paterni verilmistir. Ferro-
niyobyum tozlarinda ise daha cok FeNb, Fe;Nbs, Fe,0Nbig ve FepssNbge7 fazlarinin
varlig: tespit edilmigtir. Sekil 6.4’de ferro-niyobyum tozunun x-1gmnlar1 difraksiyon

paterni verilmistir.
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Specinonnd
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Sekil 6.1. Ferro-bor tozlarmin (a) SEM goériintiisii, (b) EDS analizi



Spectnonl

(b)

Sekil 6.2. Ferro-niyobyum tozlarinin (a) SEM goriintiisii, (b) EDS analizi
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6.3. Kompozit Tozlarin Karakterizasyonu

Calismalarin ikinci asamasini olusturan ve K1, K2 ve K3 seklinde kodlanan ve
bilesimleri Tablo 5.2’de verilen kompozit tozlarin karakterizasyonlar1 yogunluk, faz
analizi ve mikroyap1 incelemeleri yapilmak suretiyle gerceklestirilmistir. Elde edilen

sonuclar asagida verilmektedir.

6.3.1. Kompozit tozlarin yogunluklari

Mekanik alasimlama ile K1, K2 ve K3 bilesimleri seklinde iiretilen ve 105°C’de 24
saat slireyle kurutulan kompozit tozlarin yogunluklar1 Tablo 6.2’de verilmistir. Elde
edilen yogunluk degerleri birbirlerine olduk¢a yakin olup yaklagik 6.8 gr/cm’
civarindadir. Secilen K1, K2, ve K3 bilesimlerinde B miktar1 azalirken demir ve Nb
miktar1 artis gostermektedir. Bu sebeple K1 bilesiminden K3 bilesimine dogru
gittikge, Fe ve Nb elementlerinin yogunluklarinin B’dan yiiksek olmasi sebebiyle

yogunluk artig gdstermektedir.

Tablo 6.2. Kompozit tozlarin yogunluklar

Bilesim | Yogunluk (gr/cm’)
K1 6.77
K2 6.83
K3 6.92

6.3.2. Kompozit tozlarin faz analizi

Mekanik alasimlama ile iiretilen karistm tozunun difraksiyon paterni alasimlama
oncesinde kullanilan tozlara nazaran daha kompleks olup, agirlikli olarak ferro-bor
ve ferro-niyobyum tozlarinda rastlanan fazlari birlikte icerdigi goriilmiistiir. Sekil
6.5’de MA ile iretilen K2 bilesimindeki kompozit tozun x-iginlari difraksiyon
paterni gosterilmistir. Sekil 6.6’da ferro-bor, ferro- niyobyum ve K2 bilesiminin

karsilagtirmali x-1smlar1 difraksiyon paternleri verilmistir.
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Sekil 6.6. Karsilagtirmali x 1ginlar1 paterni
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Mekanik alasimlama sonucunda elde edilen K2 bilesiminin x-151n1 difraksiyon
paterninde pik boylarinda belirgin degisimlerin yaninda piklerin genisledigi ve yeni
piklerin varlig1 da tespit edilmistir. Alasimlama sonucunda elde edilen fazlarin tam
anlamiyla olmasa da kismen bazi fazlarin olusumu seklinde mekanik alagimlama

gerceklestirilmistir. Sekil 6.5’de goriilen FeB fazinin varligi bunun bir gostergesidir.

6.3.3. Kompozit tozlarin mikroyapilar

MA sonras1 K2 bilesiminde iiretilen kompozit tozlarin SEM mikroyap1 goriintiisii ve
EDS analizi Sekil 6.7°de goriilmektedir. MA sonrasinda ¢ogunlugu mikron alt1 olan
6 um’ye kadar Fe-Nb-B alagim tozu iiretilmistir. Mikro yap1 incelemelerinde tozlarin
yuvarlatilmis kose yapilarinin yaninda birbirlerine baglanmis ve aglomere olmus

yap1 sergiledikleri goriilmektedir.

6.4. Kompozit Malzemelerin Karakterizasyonu

K1, K2 ve K3 seklinde MA ile iiretilen ve @6x9mm boyutlarinda silindirik sekilde
preslendikten sonra 1250, 1300, 1350 ve 1400°C’de 30, 60 ve 120 dk siire ile
sinterlenen kompozit malzemelerin karakterizasyonlari, yogunluk 6l¢iimleri, faz
analizleri, mikroyap:r incelemeleri ve sertlik Olctimleri yapilmak suretiyle
gerceklestirilmistir. Bu karakterizasyonlar ayrica K2 bilesiminde ayni sekilde
iretilen ve 1000°C’de 120 dakika ve 1050°C’de 60 dakika siireyle iki yonlii basingla
sekillendirilerek sinterlenen malzemeler i¢inde yapilmistir. Elde edilen bulgular

asagida verilmistir.
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Sekil 6.7. K2 bilesimindeki kompozit tozun (a), (b) SEM mikrografi ve (c) EDS analizi

6.4.1. Kompozit malzemelerin mikroyapilar

Karakterizasyonlar1 ~ yapilan ve K1, K2 ve K3 bilesiminde hazirlanarak farkli
sicaklik ve siirelerde sinterlenen ve metalografik olarak hazirlanan numunelerin optik
mikroyap1 incelemeleri sonucunda daglama Oncesi ve sonrasimnda elde edilen

mikroyap1 goriintiileri, Sekil 6.8-6.16’de goriilmektedir.  Yapilan incelemeler
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sonucunda farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen numunelerin mikroyapi
goriintiilerinde, farkli kompozit karakterde yapilarin kontrast farkliliklar: olusturdugu
goriilmektedir. Bu durum 6zellikle numunelerin daglanmis mikrograflarinda ¢ok
daha acik bir sekilde goriilmektedir. Ayrica sinterleme sicakligi ve siiresinde
bilesime bagli olarak elde edilen mikroyap1 goriintiilleri Sekil 6.17-6.26’de

verilmistir.

1250°C’de iiretilen numunelerin mikroyapilar1 incelendiginde (Sekil 6.8a-6.16a)
beyaz renkli boriir fazlarinin kismi olarak olustugu ve olusan bu fazlarin boyutlarinin
kiigiikk oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte yapmin kiiciik fakat cok sayida
bosluklar icerdigi saptanmistir. Genel olarak 1250°C’de elde edilen numuneler Sekil
6.17, 6.20 ve 6.23’de de goriildiigi lizere Onemli Olciide camsi faz icermekte ve
olusan boriir fazlar1 sinirhh kalmaktadir. Makro seviyede gozle yapilan incelemede
kompakt goriilmesine ragmen mikro seviyede incelemelerde (optik ve SEM
incelemelerinde) iiretilen numunelerin sinterlemesinin yeterli olmadigr saptanmustir.

1300 ve 1350°C sicakliklarda elde edilen numunelerin mikroyap: incelemelerinde
(Sekil 6.8b,c-6.16b,c) siirenin artigina bagli olarak beyaz renkte gdzlenen ve boriir
faz1 oldugu diisiiniilen alanlarin genisledigi ve olusan boriir fazlarinin sicaklik ve
siirenin artisgina bagl olarak biiyiidiigii saptanmustir. incelemelerde koyu (siyah)
renkte goriilen ve camsi faz olarak degerlendirilen yapilarin sicaklik ve siire arttik¢a
kiiresel sekli aldigi ve miktarlarinin azaldigi ancak boyutlarinin biiyidiigi
goriilmektedir. SEM ve EDS incelemeleri sonucunda siyah bolgelerin Si, Al ve O
icermesi bu yapilarin cams1 karakterde oldugu diisiincesini giigclendirmektedir (Sekil
6.28-6.30). Elde edilen numunelerde 6zellikle 1350°C ve 120 dk siireyle
sinterlenenen numunelerde boriir fazlarinin ¢ubuksu sekil aldig1 da tespit edilmistir

(Sekil 6.25).

1400°C sicaklikta iiretilen numunelerin makro (gozle) incelemelerinde K3
bilesimindeki numune biitiinliigiinii koruyamamis, deformasyona ugramis ve
yiizeyinde kabarciklar olusmustur. Mikro (optik ve SEM) incelemelerde ise bu
sicaklikta sinterlenen tiim numuneler i¢in (Sekil 6.26) boriir fazlarinin ¢ubuksu sekli
belirgin olarak ortaya c¢ikmakta ve boriir fazlar1 diger sicakliklarda yapilan

sinterleme islemlerine gore ¢ok daha biiyiik bolgeler seklinde yapida yer almaktadir.
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1380°C civarinda Fe-Nb ikili denge diyagraminda otektik yapmin oldugu
bilinmektedir [20]. Muhtemelen bu sicaklikta sivi fazin onemli 6l¢iide olustugu ve
boriir ignelerinin siv1 faz icerisinde gerceklestigi diisiiniilmektedir. Bu sebeple olusan
boriir fazlar1 1300 ve 1350°C’de iiretilen numunelere gore daha biiyiik (yaklasik 4-5
kat) boriir fazlarm olusturmustur. 1400°C’de iiretilen numunelerde olusan camsi

fazlarin boyutu artmigtir.

Mikroyap1 incelemeleri bilesim degisimi acisindan ele alindiginda, bilesimde yer
alan bor miktar1 arttik¢a beyaz renkli boriir fazlarinin miktarinin arttig1 ve boyutunun
kiigiildiigii belirlenmistir. Bununla birlikte mikroyapida siyah renkli goriilen oksit
esaslt bolgelerin bor miktarinin artisiyla azaldig tespit edilmistir (Sekil 6.17-6.26).
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Sekil 6.8. K1 bilesiminde (a) 1250, (b) 1300 ve (c) 1350°C’de 30 dakika siireyle sinterleme sonrasi
daglanmamis ve daglanmis numunelerin optik mikrograflart
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Sekil 6.9. K2 bilesiminde (a) 1250, (b) 1300 ve (c)1350°C’de 30 dakika siireyle sinterleme sonrasi
daglanmamis ve daglanmis numunelerin optik mikrograflart
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(b) 1300 ve (c) 1350°C’de 30 dakika siireyle sinterleme sonrast

glanmamis ve daglanmis numunelerin optik mikrograflar

Sekil 6.10. K3 bilesiminde (a) 1250,

da
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Sekil 6.11. K1 bilesiminde (a) 1250, (b) 1300 ve (c) 1350°C’de 60 dakika siireyle sinterleme sonrasi
daglanmamis ve daglanmis numunelerin optik mikrograflart
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Sekil 6.12. K2 bilesiminde (a) 1250, (b) 1300 ve (c) 1350°C’de 60 dakika siireyle sinterleme sonrasi
daglanmamis ve daglanmis numunelerin optik mikrograflart
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(b) 1300 ve (c) 1350°C’de 60 dakika siireyle sinterleme sonrast

glanmis numunelerin optik mikrograflart

Sekil 6.13. K3 bilesiminde (a) 1250,

da

glanmamis ve da
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Sekil 6.14. K1 bilesiminde (a) 1250, (b) 1300, (c) 1350 ve (d) 1400°C’de 120 dakika siireyle
sinterleme sonrasi daglanmamis ve daglanmis numunelerin optik mikrograflari
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Sekil 6.15. K2 bilesiminde (a) 1250, (b) 1300, (c) 1350 ve (d) 1400°C’de 120 dakika siireyle
sinterleme sonrasi daglanmamis ve daglanmis numunelerin optik mikrograflari
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Sekil 6.16. K3 bilesiminde (a) 1250, (b) 1300, (c) 1350 ve (d) 1400°C’de 120 dakika siireyle
sinterleme sonrasi daglanmamis ve daglanmis numunelerin optik mikrograflari
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de 30 dakika siireyle

glanmis (a) K1

1300°C’

1250°C’de 30 dakika siireyle Sekil 6.18.

Sekil 6.17.

(b) K2 ve

k]

sinterlenmis ve da

, (b) K2 ve

glanmis (a) K1

sinterlenmis ve da

(c) K3 bilesimine sahip numunelerin optik

mikrograflart

(c) K3 bilesimine sahip numunelerin optik

mikrograflart
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Sekil 6.19. 1350°C’de 30 dakika siireyle Sekil 6.20. 1250°C’de 60 dakika siireyle
sinterlenmis ve daglanmis (a) K1, (b) K2 ve sinterlenmis ve daglanmis (a) K1, (b) K2 ve
(¢) K3 bilesimine sahip numunelerin optik (¢) K3 bilesimine sahip numunelerin optik

mikrograflart mikrograflart



Sekil 6.21. 1300°C’de 60 dakika siireyle
sinterlenmis ve daglanmis (a) K1, (b) K2 ve
(c) K3 bilesimine sahip numunelerin optik
mikrograflart
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Sekil 6.22. 1350°C’de 60 dakika siireyle
sinterlenmis ve daglanmis (a) K1, (b) K2 ve
(c) K3 bilesimine sahip numunelerin optik
mikrograflart
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Sekil 6.23. 1250°C’de 120 dakika siireyle Sekil 6.24. 1300°C’de 120 dakika siireyle
sinterlenmis ve daglanmig (a) K1, (b) K2 ve sinterlenmis ve daglanmis (a) K1, (b) K2 ve
(¢) K3 bilesimine sahip numunelerin optik (c) K3 bilesimine sahip numunelerin optik
mikrograflart mikrograflart
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Sekil 6.25. 1350°C’de 120 dakika siireyle Sekil 6.26. 1400°C’de 120 dakika siireyle
sinterlenmis ve daglanmig (a) K1, (b) K2 ve sinterlenmis ve daglanmis (a) K1, (b) K2 ve
(¢) K3 bilesimine sahip numunelerin optik (c) K3 bilesimine sahip numunelerin optik
mikrograflart mikrograflart
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1000°C’de 120 dakika ve 1050°C’de 60 dakika siireyle iki yonlii basing altinda
sinterlenen numunelerin daglanmamis ve daglanmis mikroyap1 goriintiileri Sekil
6.27°de goriilmektedir. Iki yonli presleme islemi ile iiretilmis numunelerde
geleneksel toz metalurjisi ile iiretilen numunelere gore ¢cok daha diisiik sicakliklarda
beyaz renkli boriir fazlarinin varlig tesbit edilebilmistir. Bu numunelerde camsi faz
ya da oksit esash siyah renkli bolgeler cok kiiciik boyutlarda homojen dagilmis bir
yapt sergilemektedir. Yapilan islemlerde 1000, 1050°C gibi diisiik sicakliklar
kullanilmasma ragmen kompakt metalik goOriinimlii numuneler iiretilebilmistir.
Mikro seviyede yapilan incelemelerde bu biitiinliik yakalanabilmistir. Ancak elde
edilen boriir fazlarmin miktar1 geleneksel yonteme gore ¢ok daha az ve ince yapilidir.
Bu calismanin daha yiiksek sicakliklarda ve daha uzun siirelerde yapilmasinin 6nemli
bulgular saglayacag: diisiiniilmektedir. Ancak proje kapsaminda yapilan caligmalar
geneleksel yontemler iizerine kurulu oldugu i¢in c¢aligmalar daha ¢ok numunelerin

toz halde preslenme ve sinterlenme esasma gore yonlendirilmistir.

(b)

Sekil 6.27. K1 bilesiminde iki yonlii basing altinda (a) 1000°C’de 120 dakika ve (b) 1050°C’de 60
dakika siireyle sinterlenen numunelerin optik mikrograflari
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Elektron mikroskobu incelemeleri i¢in sinterleme islemleri sonrasinda gozle ve optik
mikroskop incelemeleri neticesinde faz doniisiimlerinin kayda deger oranlarda
gerceklestigi ve optimum sart olarak degerlendirilebilecek sinterleme sicakligi ve
stiresi olarak 1350°C ve 120 dakika belirlenmistir. Bu sartlarda tiretilen numunelerin
bilesim degisimine bagl olarak gerceklestirilen taramali elektron mikroskobu (SEM)
mikroyapilar1 ve EDS analizleri Sekil 6.28-6.30’da verilmistir.

Elektron mikroskobu incelemelerinde yapida goriilen beyaz renkli olusumlarin
(cubuksu ve tanesel) Nb-Fe-B elementlerini icerdigi goriilmektedir (Sekil 6.28-
6.30). Bilesim degisimine bagli olarak bor miktar1 azaldik¢ca Nb-Fe-B esasli beyaz
bolgelerin ¢ubuksu yapidan ziyade tanesel sekilde olustugu goriilmektedir (Sekil
6.30). Incelemelerde gri renkli bolgelerin Fe esasli oldugu belirlenmistir (Sekil
6.28-d, Sekil 6.29-d) ve bor miktar1 azaldik¢a yapidaki varlhigi artmaktadir (Sekil
6.30-d). Mikroyapida siyah renkte olan bolgelerin Si-Al-O elementlerini icerdigi ve
cam esash bir yap1 oldugu diisiiniilmektedir (Sekil 6.28-f-g, 6.29-f, 6.30-¢).

Sekil 6.31’de 1050°C’de 60 dakika siireyle iki yonlii basing altinda sinterlenen
numunenin  SEM mikroyapilar1 ve fazlara ait EDS analizi yer almaktadir.
Sinterlenmis numunelerde goriilen fazlara ait EDS analizleri ile sicak preste goriilen
EDS analizleri benzer sonuglar vermistir. Ancak elde edilen mikroyap1 cok daha

ince, homojen dagilimli ve kompakt bir yapi sergilemektedir.
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150034 _.
(b)

Sekil 6.28. K1 bilesiminde 1350°C’de 120 dakika siireyle sinterlenen numunelerin (a), (b) SEM
goriintiisii ve (c-h) EDS analizleri
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(b)

Sekil 6.29. K2 bilesiminde 1350°C’de 120 dakika siireyle sinterlenen numunelerin (a),(b) SEM
gortintiisii ve (c-g) EDS analizleri
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Sekil 6.30. K3 bilesiminde 1350°C’de 120 dakika siireyle sinterlenen numunelerin (a), (b) SEM
goriintiisii ve (c-g)EDS analizleri
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Sekil 6.31. K2 bilesiminde iki yonlii basing altinda 1050°C’de 60 dakika siireyle sinterlenen
numunelerin (a), (b) SEM goriintiisii ve(c-e) EDS analiz sonuglar1
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Sekil 6.32.’de 1350°C’de 120 dakika siireyle sinterlenen K1 numunesinin noktasal
analiz yapilan bolgede elementlerin dagilimmi gosteren x-151n1  haritasi
goriilmektedir. Haritalarda elementlerin dagilimlar1 EDS analizleri ile ilgili ifade

edilen irdelemeleri dogrulamaktadir.

Sekil 6.33’de K2 numunesinin iki yonlii basing altinda 1050°C’de 60 dakika siireyle
sinterlenen numunenin noktasal analiz yapilan bolgede elementlerin dagilimini
gosteren x- 1511 haritas1 goriilmektedir. Elementlerin dagilimlar1 EDS analizleri ile

uyum gostermektedir.
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Sekil 6.32. 1350 °C’de 120 dakika siireyle sinterlenen K1 numunesinin noktasal analiz yapilan
bolgede elementlerin dagilimini gosteren x- 1gint haritasi
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Sekil 6.33. K2 numunesinin iki yonlii basing altinda 1050°C’de 60 dakika siireyle sinterlene
numunenin noktasal analiz yapilan bolgede elementlerin dagilimini gosteren x- 1g1n1 haritasi
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6.4.2. Kompozit malzemelerin faz analizleri

Optimum sart olarak belirlenen ve ara bir bilesim olan K2 numunesinin X-iginlar1
difraksiyon analizi neticesinde ana bilesenlerden bir tanesi NbFeB fazi, digeri ise
demirdir (Sekil 6.34-a). Muhtemelen beyaz renkte goriilen yapilar EDS analizlerinde
Nb-Fe-B elementlerini igermesi sebebiyle NbFeB fazidir. Ayrica beyaz renkli
yapilarin (boriirlerin) arasinda yer alan gri renkteki bolge agirhikli olarak EDS
analizlerinde demir piki vermekte idi ve faz analizinde de elde edilerek varsayimlar
giiclenmistir. Ayni sekilde 1050°C° de 60 dakika siireyle iki yonlii basingla
sinterlenerek Uretilen numunenin faz analizinde NbFeB fazinin varligi belirlenmis
ancak olusan faz pikleri diger sinterleme sartina nazaran daha az miktarda ve daha

diisiik siddetlerde kendini gostermistir (Sekil 6.34-b).
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Sekil 6.34. K2 bilesimindeki numunenin (a) 1350°C’de 120 dakika siireyle sinterlenen, (b) 1050°C” de 60 dakika siireyle iki yonlii basingla sinterleme sonrast XRD
paternleri
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6.4.3. Kompozit malzemelerin yogunluklar

Farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen K1, K2 ve K3 bilesiminde iiretilen kompozit
malzemelerin yogunluklar1 Archimet prensibine gore Olgiilerek elde edilen degerler
Tablo 6.3’de verilmistir. Elde edilen yogunluk degerlerinin sinterleme siiresinin
artisgina baglh olarak arttigi goriilmektedir (Sekil 6.35-6.40). Sinterleme sicakligimin
artisgtna bagh olarak yogunluk degisimi artmakla birlikte en yiiksek yogunluk
degerleri 1300°C’de elde edilmistir. Ancak kompozit malzemenin bilesimi
degistiginde, 1250 ve 1300°C’de en yiiksek yogunluga bor bilesiminin en diisiik
oldugu K3 bilesiminde 1350°C’de ise K2 bilesiminde ulagilmistir. Bor bilesiminin
diismesiyle yogunluktaki bu diisiise mikroyapida da gozlemlenen camsi fazin
artisinin yol actig1 diisiiniilmektedir. 1350°C’de s1vi fazin olugmaya basladig1 ve bu

fazin muhtemel poroziteleri doldurmus olabilecegi ihtimali diistiniilmektedir.
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Tablo 6.3. Kompozit malzemelerin yogunluklar:

Kompozit Sinterlerjle Sinterleme Ol? iilen
Malzeme Sicakhig Siiresi (dk) Yogunlélk
(°C) (gr/cm”)
30 5.27
1250 60 5.37
120 5.57
30 5.98
1300 60 6.04
Kl 120 6.19
30 5.88
1350 60 5.95
120 6.14
1400 120 5.81
30 5.34
1250 60 5.49
120 5.69
30 6.07
K2 1300 60 6.49
120 6.57
30 6.14
1350 60 6.17
120 6.18
1400 120 6.22
K2 iki Yonli 1000 120 6.18
Basing 1050 60 6.07
30 5.78
1250 60 5.88
120 6.07
30 6.21
1300 60 6.59
K3 120 6.72
30 6.04
1350 60 6.05
120 6.22
1400 120 6.27
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Sekil 6.35. K1 bilesimine sahip numunenin farkli sinterleme sicakligi ve siiresine bagli olarak
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Sekil 6.36. K2 bilesimine sahip numunenin farkli sinterleme sicakligi ve siiresine bagli olarak
yogunluk degisimi
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Sekil 6.38. 1250°C’de sinterlenen numunelerin bilesime ve sinterleme siiresine bagli olarak yogunluk
degisimi
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Sekil 6.40. 1350°C’de sinterlenen numunelerin bilesime ve sinterleme siiresine bagli olarak yogunluk
degisimi
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6.4.4. Kompozit malzemelerin sertlikleri

1250, 1300, 1350 ve 1400°C’de 30-120 dakika siireyle sinterlenerek iiretilen
numunelerin mikro yapisinda var olan beyaz renkli boriir fazlarmin sertlik degerleri
1172 495 HVy 001 ile 2681+128 HV( o arasinda degisim gosterirken bu bolgeler
arasinda yer alan gri renkte bolgelerde 183432 HV o, ile 242490 HVo; arasinda
degisim gostermektedir. Siyah bolgeden yapilan sertlik incelemeleri sonucunda ise
sertlik degerlerinin yaklasik 322+157 HVo; ile 685171 HVy o1 arasinda degistigi
gozlemlenmigtir. Sertlik incelemeleri sonucunda demir olarak degerlendirilen gri
bolgeler icerisinde dagilim gosteren boriir fazlarinin sertliginin yaklasik 11 kat daha
fazla oldugu goriilmiistiir. Bu fazlar sayesinde kompozit yapinin asinma direnci
konusunda beklentilerimiz yiikselmistir. Tablo 6.4’te beyaz renkte gozlenen fazlarin
bilesim, sinterleme sicakligi ve siiresine bagli olarak belirlenen sertlik degerleri,
Sekil 6.41-6.43’de ise fazlar iizerinden Olciilen mikrosertlik izlerinin ve Ol¢iim

degerlerinin goriintiileri yer almaktadir.

Iki yonli basingta 1050°C sicaklikta sinterlenerek iiretilen numunelerde boriir
tabakalarinin sertligi 1950 £157 HVq 001 ve gri bolgelerin sertligi ise 265+203HV o1
olarak belirlenmistir. Bunun sebebi muhtemelen, sicak presle yapilan islemde
matrikste dagilim gosteren boriir fazlarimin kiiciik boyutlu ve sik olarak dagilim
gostermesidir. Bunun yaninda siyah renkli camsi faz ¢cok daha kiigiik boyutlu ve daha
az olacak sekilde matriks icerisinde dagilim gostermistir. Uretilen kompozitte yap1
goriiniis itibar1 ile daha yogun ve kompakt olarak gerceklesmistir. Ayni sekilde
1000°C sicaklikta sinterlenerek iiretilen numunelerde beyaz bolgelerin sertlikleri
2100+378 HVpoo1 ve gri bolgelerin sertligi ise 291+196HV o0 olarak tespit
edilmistir. Sekil 6.44’de iki yonlii basmgla iiretilen numuneler iizerinde olgiilen

mikrosertlik izlerinin ve 6l¢iim degerlerinin goriintiisii yer almaktadir.



Tablo 6.4. Kompozit malzemelerde NbFeB fazlarmin sertlik degerleri

Mikrosertlik Degerleri (HV g0;)

Sinterleme Kompozit - S
Sicakligi (°C) | Malzeme Sinterleme Siiresi (dk)
30 60 120
K1 1583 152 | 1741 £149 | 2122 £366
1250 K2 1730 £289 | 1764 £338 | 1783 £346
K3 1473 £162 | 2053 £423 | 1815 £103
K1 2453 101 | 1468 £113 | 2305 +416
1300 K2 1887 +67 | 2097 £229 | 1915 £323
K3 1855 +251 | 1706 £233 | 1582 £298
K1 1992 +263 | 2573 £462 | 2224 £177
1350 K2 1230 £239 | 2162 £281 | 2681 £128
K3 861 £81 | 1492 +162 | 1843 +361
K1 + + 1822 193
1400 K2 + + 2297 222
K3 + + 1172 +95
1050
Iki Yonlii K2 + 1950 157 +
Basing
1000
Iki Yonlii K2 + + 2100 378

Basing
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Sekil 6.41. 1350°C’de 120 dakika siireyle sinterlenmis K1 bilesimine sahip numunenin mikrosertlik
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Sekil 6.42. 1350°C’de 120 dakika siireyle sinterlenmis K2 bilesimine sahip numunenin mikrosertlik

olctimii
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Sekil 6.43. 1350°C’de 120 dakika siireyle sinterlenmis K3 bilesimine sahip numunenin mikrosertlik

olctimii

Elrm-ars
Fle W“idea Setup Measure Aboub

LR ATy

Test Load: 10gf
Dwell Time: Ssec

Meas. Lines

LAEKIES

[ Both Lines

—Turret——————

Lens A 'l

|:Light Volume
E j ]’

—Start to Load

5 ﬁ Start

XY Axis

«O=
¥

I” Fast

Sekil 6.44. 1000°C’de 120 dakika siireyle iki yonlii basing altinda sinterlenen K2 bilesimindeki

numunenin mikrosertlik 6l¢timii



BOLUM 7. SONUCLAR VE ONERILER

Deneysel caligmalarda; ferro-bor, ferro-niyobyum ve saf demir tozlar1 kullanmak
suretiyle Fe-Nb-B esasli kompozit malzemelerin iiretimi gerceklestirilmistir. Ferro-
bor, ferro-niyobyum ve demir tozlar1 farkli oranlarda karigtirilarak MA iglemine tabi
tutulan tozlarin faz analizleri, yogunluk Olctimleri, SEM ve EDS analizleri
yapilmistir.  Sekillendirildikten sonra farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenen
malzemelerin optik mikroskopta mikroyapi incelemeleri, faz analizleri, SEM ve EDS
analizleri, yogunluk Olglimleri ve sertlik Olgiimleri de yapilarak caligmalar

gerceklestirilmistir.
7.1. Sonuclar
Deneysel calismalar sonucunda elde edilen sonuglar asagida siralanmaigtir.

- 1250°C’de iiretilen numunelerin mikroyapilar1 incelendiginde beyaz renkli
boriir fazlarmin kismi olarak olustugu ve olusan bu fazlarm boyutlariin
kiigiik oldugu ve bununla birlikte yapmin kiiciik fakat cok sayida bosluklar
icerdigi saptanmistir. Makro seviyede gozle yapilan incelemede kompakt
goriilmesine ragmen mikro seviyede incelemelerde (optik ve SEM
incelemelerinde) iiretilen numunelerin sinterlemesinin yeterli olmadigi

saptanmigtir.

- 1300 ve 1350°C sicakliklarda elde edilen numunelerin mikroyapi
incelemelerinde siirenin artigina baglh olarak beyaz renkte gozlenen ve boriir
faz1 oldugu diisiiniilen alanlarin genisledigi ve olusan boriir fazlarinin sicaklik

ve siirenin artigina bagl olarak biiylidiigii saptanmustir.
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Elde edilen numunelerde ozellikle 1350°C ve 120 dk siireyle sinterlenen

numunelerde boriir fazlarinin ¢ubuksu sekil aldig1 da tespit edilmistir.

1400°C sicaklikta iiretilen numunelerin makro (gozle) incelemelerinde K3
bilesimindeki numune biitiinliiglinii koruyamamis, deformasyona ugramis ve

yiizeyinde kabarciklar olugsmustur.

1400°C’de iiretilen numunelerde boriir fazlar1 1300 ve 1350°C’de iiretilen
numunelere gore daha biiyiik (yaklasik 4-5 kat) boriir fazlarini olusturmustur.

Ayrica olusan camsi fazlarin boyutu artmistir.

Mikroyapi incelemeleri bilesim degisimi acisindan ele alindiginda, bilesimde
yer alan bor miktar1 arttik¢a beyaz renkli boriir fazlarinin miktarinin arttig1 ve
boyutunun kiigiildiigii belirlenmistir. Bununla birlikte mikroyapida siyah
renkli goriilen oksit esaslt bolgelerin bor miktarimin artisiyla azaldig: tespit

edilmistir.

Iki yonlii presleme iglemi ile iiretilmis numunelerde geneleksel toz metalurjisi
ile iiretilen numunelere gore ¢ok daha diisiik sicakliklarda beyaz renkli boriir
fazlarinin varlig: tesbit edilebilmistir. Bu numunelerde cams1 faz ya da oksit
esash siyah renkli bolgeler cok kiiciik boyutlarda homojen dagilmis bir yapi

sergilemektedir.

Iki yonlii presleme islemi ile iiretilmis numunelerde edilen boriir fazlarinmn

miktar1 geleneksel yonteme gore ¢cok daha az ve ince yapilidir.

Bilesim degisimine bagli olarak bor miktar1 azaldikgca Nb-Fe-B esasli beyaz
bolgelerin cubuksu yapidan ziyade tanesel sekilde olustugu tespit edilmistir.

SEM incelemelerinde gri renkli bolgelerin Fe esasli oldugu belirlenmistir.
Siyah renkte olan bolgelerin Si-Al-O elementlerini icerdigi ve cam esash bir

yap1 oldugu diisiiniilmektedir.
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Sinterlenmis numunelerde goriilen fazlara ait EDS analizleri ile sicak preste
gorillen EDS analizleri benzer sonuglar vermistir. Ancak elde edilen
mikroyapt cok daha ince, homojen dagilimli ve kompakt bir yap1

sergilemektedir.

K2 numunesinin x-1sinlar1 difraksiyon analizi neticesinde ana bilesenlerden

bir tanesi NbFeB fazi, digeri ise demir oldugu belirlenmistir.

1050°C* de 60 dakika siireyle iki yOnlii basingla sinterlenerek iiretilen
numunenin faz analizinde NbFeB fazinin varligi belirlenmis ancak olusan
faz pikleri diger sinterleme sartina nazaran daha az miktarda ve daha diisiik

siddetlerde kendini gostermistir.

Sinterleme sicakliginin artisina bagh olarak yogunluk degisimi artmakla

birlikte en yiiksek yogunluk degerleri 1300°C’de elde edilmistir.

1250, 1300, 1350 ve 1400°C’de 30-120 dakika siireyle sinterlenerek iiretilen
numunelerin mikro yapisinda var olan beyaz renkli boriir fazlarinin sertlik
degerleri 1172 95 HVy g01 ile 2681128 HV 001 arasinda degisim gosterirken
bu bolgeler arasinda yer alan gri renkte bolgelerde 18332 HV go; ile 242490

HVo,001 arasinda degisim gostermektedir.

Iki yonlii basingta 1050°C sicaklikta sinterlenerek iiretilen numunelerde boriir
tabakalarinin sertligi 1950157 HVg ve gri bolgelerin sertligi ise
265+203HVy 01 olarak belirlenmistir. Ayni sekilde 1000°C sicaklikta
sinterlenerek iiretilen numunelerde beyaz bolgelerin sertlikleri 2100378

HVy 001 ve gri bolgelerin sertligi ise 291+196HV 9 olarak tespit edilmistir.

Mekanik ozellikler oncelikle diistiniildiigii taktirde 1350°C’de 120 dakika
siireyle sinterlenen malzemelerde tiim analiz ve testler agisindan oldukga iyi

ozelliklere ulasilmastir.
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7.2. Oneriler

- Farkl bilesimler kullanilarak yapilacak ¢alismalar cesitlendirilebilir.

- Uretilen numunelerin asinma 6zelliklerinin, korozyon ve oksidasyon

direnclerinin incelenmesi faydali olacaktir.

- Iki yonlii yonli basing altinda sinterlenen malzemeler icin daha yiiksek

sicakliklarda ve siirelerde caligmalar yapilmasinda fayda vardir.
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