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TESEKKUR

Lisansiistii egitimim boyunca danismanhigimi yapan, akademik g¢alismalarim ve
gelisimim esnasinda sabirla beni izleyerek dogru yolda ilerlemem i¢in gereken
diizeltmeleri yapan, bilgi ve tecriibelerini esirgemeyen Saym Prof. Dr. Kazim
ONEL’e; akademik hayatim boyunca yaptig kritik uyarilar ve doktora tezi siiresince
dogru sonuglara ilerlemem igin farkli yollarin agilimini saglayan manevi destegini
hissettigim, bilgi ve tecriibelerini esirgemeyen Sayin Prof. Dr. Tevfik AKSOY a;
doktora tezi vesilesiyle tanistigim efendi kisiligiyle bana 6rnek teskil eden, moral ve
motivasyonumu ylikselten, bilgi ve tecriibelerini esirgemeyen Saymn Dog¢. Dr. Enver

ATIK e tesekkiir ederim.

Ayrica, Sanayi Bakanligi 00154.STZ.2007-2 nolu projesi kapsaminda tiniversite-
sanayi isbirliginin gelisimine, toz atomizasyon konusunda yaptiklar1 yatirimlar ile
Tiirk Toz Metalurjisi’nin gelisimine destek olan Sentes-Bir firmasi ve calisanlarina;
caligmalarimda hammadde desteginde bulununan Toz Metal A.S firmasina; toz
metalurjisi alanina girdikten sonra tanistigim, Toz Metalurjisi ve Parcacikli Malzeme
Islemleri adli Tiirk¢e kaynagin toz metalurjisi camiasina kazandirilmasinda ve Tiirk
Toz Metalurjisi Dernegi’nin gelisimine yogun katkilarda bulunan rahmetli Prof. Dr.
Stileyman Saritas’a; tez siiresince mikrodalga sinterleme caligmalarimi yiirlitmem
icin Bayreuth Universitesi, Almanya’da laboratuvar imkanlarmi agan, bilgi ve
tecriibelerini esirgemeyen Prof. Dr. Monika Willert-Porada ve ekibine; Freiberg
Universitesi, Almanya’da mikrodalga enerjisi ile ilk kez tamistigim ilk yurtdisi bilgi
ve tecriibelerimi edindigim Seramik, Cam ve Yapir Malzemeleri boliimiiniin tiim

ekibine tesekkiir ederim.

Ve tabii ki maddi ve manevi destekleri ile her an yanimda bir gii¢ olarak
hissettigim ve bir Oomiir hissedecegim sevgili aileme ve iizerimde hakki gegen

herkese sonsuz siikranlarimi sunarim.
ihsan Murat KUSOGLU



DEMIR ESASLI METAL TOZLARINDAN GELENEKSEL VE
MIKRODALGA SINTERLEME YONTEMLERI iLE MALZEME
URETIMI VE OZELLIKLERININ KARSILASTIRILMASI

oz

Toz Metalurjisi prosesinin en Onemli kademelerinden biri sinterlemedir.
Sinterleme, ham kompaktin 1sitilmast ile sikistirllmig pargaciklarin baglanarak
yogunlagma sonucu dayanimin arttig1 1sil islemdir. Kompaktin nihai 6zelliklerinin
kazandirildigi bu asama ayn1 zamanda enerji ve zamanin en ¢oK tiiketildigi prosestir.
Son yillarda yapilan ¢aligmalar toz metalurjisi kompaktlarin mikrodalga enerjisi ile
sinterlenmesi sonucu bu tiiketemin azaltilacagi gibi mekanik 6zelliklerinin de
gelistirilebilecegini gdstermistir. Mikrodalga enerjinin olumlu etkilerine odaklanan
bu calismada tiim miihendislik malzemelerinde en ¢ok tiiketilen demir ve demir
alasimlar1 kullanmilmistir. Bu kapsamda, Fe, farkli oranlarda Cu katkili Fe-Cu, farkli
oranlarda bronz alasimi katkili Fe-bronz, 316L, farkli oranlarda Cu katkili 316L-Cu,
farkli oranlarda bronz alagimi katkili 316L-bronz kompaktlar geleneksel yolla ve
mikrodalga enerjisi ile sinterlenmistir. Farkli bilesimdeki demir esasli kompaktlara
uygulanan bu iki yontemin mekanik 6zelliklere etkisinin belirlenebilmesi i¢in 3-
nokta egme deneyi numuneleri kullanilmigtir. Yapilan Kkarakterizasyon
caligmalarinda; boyutlandirma ile hacimsel degisim, civa gozenekolger ile
gozeneklilik miktari, 3-nokta egme deneyi ile egme dayanimi ve ¢dkme miktari,
optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile mikroyapisal ve
morfolojik 6zellikler ve enerji dagilim spektrometresi (EDS) ile yapidaki elementel
degisimler belirlenmistir. Elde edilen sonuglar, mikrodalga enerjisi ile sinterlenmis
demir esasli kompaktlarin mekanik 6zelliklerinin geleneksel yolla sinterlenmis

kompaktlara gore daha iistiin oldugunu gostermistir.

Anahtar Kelimeler: toz metalurjisi, Fe, Fe-Cu, Fe-bronz, 316L, 316L-Cu, 316L-
bronz, kompakt, sinterleme, mikrodalga enerjisi



PRODUCTION AND PROPERTIES COMPARISON OF
MATERIALS PRODUCED BY CONVENTIONAL AND
MICROWAVE SINTERING OF IRON BASED POWDER
COMPACTS

ABSTRACT

Sintering is one of the most important step of Powder Metallurgy. Sintering is a
heat treatment where strength is gained as a result of densification by joining of
particles via heating compacts. This step where final properties of compacts are
gained is also a process that most of energy and time is used. Works done of late
years showed that used energy and time can be reduced and mechanical properties
can be improved by using microwave energy in sintering of powder metallurgy
compacts. Focusing to the effect of microwave energy, iron and iron alloys which are
the most common engineered materials are used in this work. In this context, Fe,
several amounts of Cu mixed Fe-Cu, several amounts of bronze alloy mixed Fe-
bronze, 316L, several amounts of Cu mixed 316L-Cu, several amounts of bronze
alloy mixed 316L-bronze compacts are sintered by conventionally and microwave
energy. 3-point bending samples are used to determine the effect of these two
methods which are applied to iron alloy compacts of several compositions. Volume
change by dimension, porosity amount by mercury porosimeter, bending strength
and bending amount by 3-point bending test, microstructural and morphological
properties by optical microscope and scanning electron microscope (SEM) and
elemental change in the structure by energy dispersive spectrometer are determined
by characterization studies. The results showed that mechanical properties of iron
based compacts by using microwave energy are beter than conventionally sintered

ones.

Keywords: powder metallurgy, Fe, Fe-Cu, Fe-bronze, 316L, 316L-Cu, 316L-bronze,
compact, sintering, microwave energy
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BOLUM BiR
GIRIS

Toz metalurjisi (TM), metal tozlarin iiretildigi ve bu tozlarin faydali miihendislik
pargalarina doniistiiriildiigii bir yontemdir. Geleneksel olarak kullanilan TM yontemi,
metal vd. tozlarin rijid bir kalipta preslencrek kompaktlarin olusturuldugu ve
kompaktlagsmis tozlarin 1s1 yoluyla birbiriyle bag yaparak yogunlastigi 1sitma
proseslerini icermektedir. Tozlar 6nce oda sicakliginda kalip bosluguna akar. Basing
altinda deformasyon ile parcaciklar birbirleri arasinda olusan zayif siirtiinme baglari ile
yogunlagsmaya baslarlar. Baslangicta akiskan olan tozlar, kompaktlagma sonrasi kati
ozelligi sergiler. Kompaktlasma sonrasi yapinin zayif olmasindan dolay1 parcaciklarin
birbiriyle kuvvetli baglar kurmasi i¢in sinterleme sicakligina 1sitilir. Kalipta
kompaktlasma sonrasi yapinin sinterleme sonucu seklini korumasi ve mukavimlesmesi
gibi olumlu sonuglar1 vardir. Bu yontem, makul kalinlik ve boyutlarda 1-1000 g
araligindaki agirlikta parcalarin imalatinda kullanimi avantaj teskil etmektedir. Makul
komplekslik ve diiz yilizeyli parcalarin sekillendirilmesinde optimum yontem olarak

kullanilir.

TM’nin en karakteristik 6zelligi metalik objelerin ergitme iglemi yapilmadan toz
malzemeler kullanarak istenilen boyutlarda sekillendirilmesidir. Sekillendirme islemi
metal, seramik ya da karisimi tozlarin istenilen boyutlarda parcay: temsil eden kalip
bosluguna uygun yliik ile sikistirllmakta, sonrasinda ise tozlarin fiziksel ve kimyasal
karakteristigine bagli olarak ergime sicakliginin altindaki sicakliklarda 1s1l isleme baglh
olarak parg¢anin yogunlastirilmas: prensibine dayanmaktadir. Eski medeniyetlerdeki
cogu metalik objelerin TM prensipleriyle iiretildigine inanilmaktadir. Giiniimiizde
ekonomik uygulanabilirliginin devamindan dolayr Kanada’da nikel tozdan 5 centlik
madeni paralarm yapiminda TM kullanilmaktadir. ingiltere’de yasayan Wollaston bu
yontem ile kendi zamanin en kaliteli platin esyalarin 6zellikle ufak potalarin iiretiminde
basar1 kazanmustir. Platin metalinin TM ile islenmesi, oksi-hidrojen alevi kullanarak
ergitme islenminin yerini almistir fakat 1860 yilinda fliizyon yontemi popiiler hale
gelmis ve platin {irlinlerin imalatinda daha hizli ve ucuz bulundugundan dolayr TM

prosesinin yerini almistir (Ramakrishnan, 1983).



Tungsten, platin metalinden daha yiiksek ergime noktasina sahip diger bir metaldir
dolayisiyla, ergitilmesi ve islenmesi daha zordur. Bu nedenle tungsten metali de TM
prensipleri kullanilarak iiretimi tarihi silirecte gelismistir. Thomas Edison’un Ekim
1879°da elektrik lambasini kesfetmesiyle tungsten filamanlarin {iretiminde TM
basariyla uygulamaya gec¢mistir. 1878’de ingiliz Joseph Wilson Swan karbon filamanl
bazi elektrik lambalarini iiretmesine karsin, bunlar seri iiretime uygun degildi. Elektrik
lambalart i¢in metal filamanlar 1898’de Avusturya’nin osmiyum filamani ile
tanigtirilmis bunu da metallestirilmis karbon filamanlar izlemistir. Tantalyum filamanlar
ise 1905 yilinda Almanya’da kullanilmistir fakat tiim bu filamanlar ¢ok kirilgan
olmasina karsm, 3380 °C gibi yiiksek ergime noktas1 ve iyi elektriksel dzelliklerinden
dolayr tungstenin en iyi metal oldugu belirlenmistir. 1906 yilinda TM ile filaman
tiretimini anlatan bir¢ok ¢alisma yapilmig ve patentler alinmistir. Sonralari, molibden,

tantalyum, niyobyum gibi diger refrakter metaller de TM yontemiyle islenmistir.

TM’deki diger ilerleme yaglayict emdirilmis gozenekli metalik objelerin iiretimi ile
gerceklesmistir. Ilerleyen yillarda ise sinterlenmis gdzenekli bronz rulmanlardan yola
cikarak gozenekli filtreler, elektrotlar ve metal-metal olmayan agregalar gibi siirtiinme
malzemelerin gelisimi gergeklesmistir. Geleneksel TM firiinlerin ana miisterisi otomobil
endiistrisidir (Ramakrishnan, 1983). TM’ne adanan ilk kitap Alman miihendis Franz
Skaupy tarafindan 1930 yilinda Berlin’de yaymlanmistir. Bu kitabin Rusga baskisinda
ise V.S. Rakovskii tarafindan tungsten iiretimi eklenmis olup ayrica orjinalinde krom,
nikel, kobalt, vanadyum ve titanyum iceren kisimlar komple revizyondan gecirilmistir.
Bu nedenle kitabin Rus¢a basiminda Skaupy ve Rakovski beraber yazar olarak
gosterilmistir. Almanca ve Rusca dilleriyle yayinlanan “Metal Seramikler” kitabinin alt
basliginda “Tozdan metal malzemelerin iiretimi” kisminda TM yontemi hakkinda

detayli anlatimlar yapilmistir (Yao Plotkin & Fridman, 1974).

Gegmisten giliniimiize TM iiretim tekniklerinde cok Onemli gelismeler olmustur.
Daha iyi oOzelliklerde yeni tip tozlar daha biiylik ve daha dayanimli malzemelerin
tiretimini miimkiin kilmaktadir. Baslangi¢ toz boyutu ve seklinin kontrolii ile nihai

sinterlenmis malzemelerin yapisal O6zelliklerinin kontrolii de miimkiin olmaktadir.



Homojen mikroyapiya sahip tam yogun yiiksek performans alagimlart gibi islenmesi zor
malzemeler bile basariyla islenebilmektedir. Genis 6zellik araligina sahip ¢ok fazli
kompozitler de TM ile ekonomik olarak imal edilebilmektedir. Amorf, mikrokristalin
veya yari kararli alagimlar gibi dengede olmayan malzemeler bile TM teknikleri ile

uretilebilmektedir.

Birgok durumda TM yontemi, dokiim ve talagli imalat gibi diger {retim
yontemlerinden daha {istiin olabilmektedir. Kaliba dokiim ile iiretilen alasimlarin
karsilayamadigi mukavemet, asinma dayanimi veya yiliksek kullanim sicaklig
gerektiren pargalarda TM etkin bir secenek olarak karsimiza g¢ikmaktadir. Dokiim
bosluklari, biiziilme ve inkliizyon gibi dokiim hatalarin1 engellemektedir. Gelisen toz
enjeksiyon kaliplama yOntemi ise hassas dokiimiin kapasitelerini agarak seri tiretimde
giin gectikce Onemini arttirarak gelismeye devam etmektedir. TM yiiksek miktarlarda
seri lretimde de rakip yoOntemlerine {stiinliik saglamaya devam etmektedir.
Nanoteknolojinin gereksinimi olan aletlerin, cihazlarin minyatiirizasyonuna ve
giinimiiz beklentilerine doniik olarak da gelistirilen mikro toz enjeksiyon kaliplama ve
lazer sinterleme teknikleriyle kendini yenilemekte ve alternatif tiretim tekniklerine karsi

teknolojik ve ekonomik agidan avantaj teskil ederek yenilenmektedir.

TM iirtinleri otomotiv ve uzay araglari, motor parcalari, rulmanlar, disliler, filtreler,
pompa parcalari, kesici aletler, magnetler, biyomedikal implantlar ve asinma pargalari
icermektedir. TM pargalarin %70-85’1 otomotiv endiistrisi i¢indir. Research and
Markets adli organizasyonun 2007-2012 yillar1 arasinda Global TM pazarina doniik
olarak yaptiklar arastirmada diinyadaki mevcut durum o6zetlenmistir. TM pargalarin
2006 yilindaki global satis tutar1 21 milyar $’1n {izerindeydi ve %5’lik yillik ortalama
biiylime orani ile 2007 yilindaki beklentiler 23 milyar § ve 2012’de 30 milyar $ olmasi
planlanmaktadir. Kuzey Amerika TM pargalarinin 2007 yilindaki pazart yaklasik 5
milyar $ iken bunun 2012’de 5,5 milyar $ olmasi 6ngériilmektedir. Avrupa’da ise
pazarin 2007 yilinda yaklagik 9,5 milyar $ olmasi beklenirken 2012°de 11,6 milyar $’ a
ulagmas1 ongoriilmektedir. Asya’da ise 2007 yilinda 7,62 milyar $ olarak beklenen
pazar 2012’de 12,6 milyar $ olarak hesaplanmaktadir.



TM i¢in metal tozlarin global yillik {iretimi suan 1 milyon tonu gecmektedir. Kuzey
Amerika’nin TM i¢in demir toz pazari 2005 yilina kiyasla %5 diisiis gostererek 2006
yilinda 377 bin ton iken 2012 yilinda bu rakamin 465 bin tona ¢ikmasi 6ngoriilmektedir.
Kuzey Amerika’nin bakir ve bakir esash tozlarin pazari 2006 yilinda %6,4 oraninda
diiserek 18.200 ton oldugu belirlenmistir. Avrupa’nin ferro ve bakir icerikli metal toz
satis1 ise 2006 yilinda toplamda 192 bin ton iken bu rakamin 2012’de 240.400 tona
¢ikmasi beklenilmektedir. Japonya’nin 2006 yilindaki metal toz pazari ise Cin’le hemen

hemen yakin olup yaklasik 139 bin ton olarak belirlenmistir.

Kuzey Amerika TM pazarinda diisiisiin temel nedeni Amerikan yapimi arag basina
kullanilan TM f{irtinlerdeki azalmadir fakat Japonya, Cin ve Hindistan gibi diger Asya
otomobil iireticileri gelecek periyotta bu alanda daha fazla kullanim alani olusturma
yolunda ilerlemektedir. Ana TM pazari olarak Kuzey Amerika, Bat1 Avrupa ve Japonlar
sabit gelisim gosterirken Cin, Hindistan ve Dogu Avrupa gibi diger cografik bolgeler
bliyiime egilimi i¢ine girmektedirler. Gelisen bu Asya lilkelerindeki TM marketinin
bityiime orani %9 olarak tahmin edilmektedir. En yiiksek biiyiime oram 7,4-7,6 glcm®
tizeri yiiksek yogunluk malzemeleri ile ileri teknik malzemelerde beklenmektedir. Metal
toz enjeksiyon kaliplama teknolojisi ile olusturulan pazarda da %8’in iizerinde hatta

bazi bdlgelerde bunun iki kat1 oraninda biiyiime beklenilmektedir.

TM iiretim tekniklerinin mekanik 6zelliklere etkisini inceleyen bu tez 8 boliimden
olugmaktadir. 2. Bolim’de TM’nin iiretim dongiisii ve alternatif tiretim tekniklerinden
mikrodalga enerjisi ve TM’ne uygulanabilirligi tanitilmigtir. 3. Bolim’de sinterleme
teorisinin genel kavramlari, olugsmas1 muhtemel kompakt 6zellikleriyle anlatilmis ve 4.
Boliim ile 6zelliklerin sinterleme ile nasil degisebilecegi belirtilmistir. 5. Boliim’de ise
tezin temel deneysel inceleme ve irdeleme alanimi olusturan TM’nin teknolojik
ihtiyaclarma daha biiylik oranda karsilik veren ve global pazarin biiylik kismini
olusturan demir ve demir esasli baz1 alasim tozlardan (Fe-Cu, Fe-Cu-Sn ve 316L kalite
paslanmaz ¢elik) olusturulan kompaktlarin sinterleme mekanizmalari, sinterleme sartlari
ve nihai mekanik Ozelliklere etkileri literatiir 1s18inda aciklanilmistir. 6. Boliim’de
sinterlenen malzemelerin nasil karakterize edilecegi ve hangi 6l¢iim teknikleri ile gerek

sinterleme esnasinda gerek sinterleme sonrasinda nihai 6zelliklerin tespit edilebilecegi



belirtilmistir. Tezin 7. Bolimi’nde ilk 6 Boliimde anlatilan literatiir ve teorik
bilgilerden segilen bazi parametrelerden yola ¢ikarak TM parcalarda mikroyapisal ve

mekaniksel 6zelliklerin sinterleme tekniklerine gore nasil degistigi deneysel ¢alismalar

esliginde gosterilmis olup 8. Bolim’de elde edilen tiim sonuglar irdelenerek caligsmalar

sonlandirilmistir.



BOLUM iKi
TOZ METALURJIiSI PROSESI KADEMELERI

2.1 Giris

TM genel anlamda metal, seramik ya da karisitmi tozlarin bir kalip icinde
sekillendirilmesi ile olusturulan diisiik yogunluktaki gozenekli kompaktlarin 1sil
islemler ile teorik yogunluga yakin ya da uygulama alanima doniik olarak belli
gozenekte parcalarin iiretilmesi felsefesine dayanmaktadir. Sekil 2.1 ’de TM akim
semasinda yontemi olusturan kademeler gdsterilmistir. Bu boliimde kademeler genel
olarak aciklanmis olup tez kapsaminda kullanilan hammadde, sekillendirme ve

isleme teknikleri literatiir 151¢1nda daha detayl bir sekilde anlatilmistir.

Selallendnne

. —
Metal ve/veya alasun Kanstnma \

tozlan + vaglayica

Smterleme
N]lnl parca

Sekil 2.1 TM genel akim gsemasi

2.2 Metal Tozlar

TM ile metalik pargalarin imalatinda baslangic hammaddesi metal tozlardir. Metal
tozlari, toz iiretim yontemlerine bagli olarak parcacik boyut dagilimi, pargacik
morfolojisi, kimyasal bilesim ve oksijen miktarlar1 ile farklilik gostererek gerek
sinterleme parametrelerin se¢imine gerekse sinterlenen pargalarin nihai 6zelliklerine

etki etmektedir. Metalleri toz formunda tiretmenin birgok yolu vardir :



- Kati metali ufalama

- Tuz ¢ozeltisinden ¢okeltme

- Kimyasal bilesigin termal pargalanmasi

- Genelde kat1 haldeki oksitler gibi toz bilesiklerin indirgenmesi
- Elektrodepozitleme

- Ergimis metalin atomizasyonu

Bunlardan son ii¢li ticari olarak kullanilan yontemlerdir. TM demir ve alagimi
pargalarin iiretiminde kullanilan tozlarin eldesinde daha ¢ok atomizasyon yontemi
tercih edilmektedir. Bu yontem yiiksek miktarlarda seri iiretimi kisa siirede miimkiin

kilmaktadir.

Atomizasyon yonteminde ergimis metal kiiglik damlaciklar haline ayristirilir ve
damlalar bir araya gelmeden ya da kat1 yiizey ile temas etmeden hizli bir sekilde
sogutulur. Yontem, ince bir sekilde akan ergimis metalin yiiksek enerjili gaz veya
s1v1 jetine maruz birakilmasiyla parcalara ayrilmasi prensibine dayanmaktadir (Sekil
2.2). Bu yontemle flretilen tozlarin parcacik boyut dagilimini; jetlerin dizayni ve
konfigiirasyonu, atomize edeci akiskanin basinci ve hacmi ve metal akisin1 kontrol
altinda tutarak miimkiin olmaktadir. Parcacik sekli ise katilasma hiziyla
belirlenebilir. Distik 1s1 kapasiteli gaz ile kiiresel veya su kullanarak sekilsiz tozlar
elde edilebilir. Prensipte bu teknik ergitilebilen tiim metallere uygulanabilir ve ticari
olarak demir, bakir, takim celikleri, alasimli gelikler, piring, bronz ve aluminyum,
kalay, kursun, ¢inko ve kadmiyum gibi diisiik ergime noktali metallere
uygulanmaktadir. Krom esasli gibi oksijen duyarlilig1 yiiksek alagimlar da argon gibi
inert gazlar ile atomize edilebilmektedir. Ergitilerek alasim haline getirilebilen tiim

metallere uygulanabilirligi toz liretiminde yontemi yaygin kilmaktadir.
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Sekil 2.2 Gaz atomizasyon tinitesi sematik gosterimi (German, 1994)

[laveten, santrifuj atomizasyon gibi diger prosesler ile de toz iiretimi miimkiindiir.
Bu yontemde ergimis metal donen disk {izerinde damlaciklara ayrilmaktadir.

Temelde iki tip santrifuj atomizasyon yontemi vardir :

(1) Ergimis metalin donen bir disk iizerine yollanmasi sonucu eriyigin
damlaciklara ayrilmasi

(2) Yiiksek hizda donen metal bir ¢ubugun serbest ucunun elektron 1511
veya plazmaya maruz birakilarak ergitilmesi sonucu damlaciklara ayrilmasi.
Bu prosesin adi Donen Elektrod Prosesi (Rotating Electrode Process-REP)
olarak adlandirilmigtir. Metal ¢ubuk bu yotemde yatay veya dikey olarak

dondurelebilir.

Santrifuj atomizasyonun avantaji, yalitilmis haznede kontrollii atmosferde veya
vakum altinda ytiksek reaktiflige sahip ¢ok temiz oksitsiz tozlarin liretimini miimkiin
kilmasidir. REP yoteminde refrakter ile temas olmadigindan dolay1 tozlarda olmasi

muhtemel metalik olmayan inkliizyonlarin 6niine gegilebilmektedir.



Atomizasyon ergitme ile alasimlandirilabilen tiim metallerin toz halinde tiretimini
miimkiin kilmaktadir. Dolayisiyla her bir toz pargacigmin ayni kimyasal bilesimi
vardir. Ayrica, geleneksel dokiim yontemiyle segregasyonsuz {iiretimi miimkiin
olmayan bakir-kursun gibi alagimlarin da atomizasyonla iiretimi miimkiindiir. Bu
tiretim sonucunda her bir bakir tanesinde homojen dagilim gdsteren kursun

inkliizyonlar1 elde etmek miimkiin olmaktadir.

2.3 Tozlarm karistirilmasi

Karistirmanin hedefi homojen karigimin saglanabilmesi ve yaglayicinin tiim
tozlarla homojen bir sekilde temas kurabilmesidir. En ¢ok kullanilan yaglayicilar
stearik asit, stearin, metalik stearatlar (6rn, ¢inko stearat) ve parafin (wax) esash
organik bilesiklerdir. Yaglayicinin temel gorevi toz kiitlesi ve kalip duvari gibi
presleme aletleri arasindaki siirtiinmeyi azaltmaktir. Boylelikle toz presleme islemi
esnasinda kayarak kompaktin iist ve alt noktasinda yogunlugun homojen olmasi
saglanabilir. Siirtlinmenin azaltilmasi ayn1 zamanda kaliptan parcanin ¢ikartilmasini
kolaylastirarak ham kompakttaki catlak olusumunu da engeller. Yaglayicinin iyi
secilmesi gerekmektedir. Organik yapinin uzaklagsmasindan sonra yapida kalabilecek

artiklar hem ham hem de sinterlenmis mukavemeti olumsuz etkileyebilmektedir.

Karistm tozun gorliniir yogunlugunu arttirabileceginden dolayr asir1 siire
karistirmadan uzak durulmahdir. Ayrica, asir1  karistirma parganin  ham
mukavemetini azaltabilmektedir. Tiim parcacik yiizeyini kaplayan yaglayicilar

parcacik temaslarin1 engelleyerek ham mukavemeti diisiirebilir.

2.4 Presleme

Karigtirillmig tozlar rijit ¢elik veya karbiir kalip i¢inde 150-900 MPa araliginda
preslenerek sekillendirilir. Bu asamada, kiitle igindeki toz tanelerinin soguk olarak
kaynagmasi ile kompakt seklini korur. Kompaktlar kaliptan ¢ikarilirken ve sinterleme
oncesi firina tasinirken yeterli dayanimi gostermelidir. Bu asama yontem

dongiistiniin  kritik bir adimidir. Nihai sekil ve mekanik ozellikler preslenmis
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yogunluk seviyesi ve homojenligiyle direk olarak baglantilidir. Pres altindaki tozlar
sivi gibi davranmaz, basing homojen olarak tiim yapiya iletilmez ve kalip duvari
boyunca ¢ok az akis gozlenir. Bu nedenle etkin ham kompakt yogunluklar1 kalip ve

ekipman tasarimina dayanmaktadir.

Preslemede uygulanabilecek maksimum basing kalip ve cihazin zarar
gormeyecegi kosullara gore ayarlanmalidir. Karmasik, cok katmanli parca
geometrileri ve presdeki ince ve kirillgan tasarlanan iticiler, basinct 600 MPa
seviyesinde tutmaktadir. Basit geometrideki pargalarin sekillendirilmesi ve
preslemede kalin iticilerin kullanildigi durumlarda ise basing 1000 MPa, hatta daha
izerinde tutulabilir. Bu yiiksek basing soguk kompaktlastirma islemi ile daha yiiksek
yogunluklarda ham kompaktlarin elde edilmesini saglayarak disliler, senkronize edici
halkalar ve mil baglant1 noktalar1 gibi yiiksek mukavemet gerektiren uygulamalarda

kullanilabilmektedir.

Bu yontemin diginda diger toz sekillendirme yontemleri olarak :
- Ilik presleme
- Sicak presleme
- Metal enjeksiyon kaliplama
- Soguk izostatik presleme
- Sicak izostatik presleme
- Yiiksek hizda kompaktlastirma
- Hizli prototipleme (Lazer sinterleme gibi)

tiretimde degerlendirilmektedir (German vd, 2007).
2.5 Sinterleme :
Sinterleme nihai parcgalarin olusturulmasinda anahtar asamadir. Bu asamada parca

sahip olmas1 gereken oOzellikleri kazanmaktadir. Cogunlukla sinterleme 1s1

gerektirmektedir.
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Sinterleme kelimesinin 1SO 3252 toz metalurjisi sozliigiine gore tanimlamasi :
“Toz veya kompakta ait ana bilesenin ergime noktasinin altindaki sicaklikta

parcaciklarin bir araya gelerek baglanmasi ile dayaniminin arttirildigi 1si1l islemdir”.

Sinterleme esnasinda atomik diflizyon gergeklesir ve kompaktlasma sirasinda
olusturulan kaynaklanmis alanlar biiyiir ve bazen tamamen ortadan kalkar. Yeniden
kristallesme ve tane biiylimesi bunu takip eder ve gozenekler yuvarlaklasarak toplam

gozeneklilik azalir.

Islem yiiksek yiizey alanlarini igerdigi ve metalin ergime sicakliginin %60-901
arasinda gergeklestiginden her zaman koruyucu atmosfer kullanilmaktadir. Karigim
tozlar icin sinterleme ¢ogunlukla diisiik ergime noktali katkinin ergime sicakliginin
tizerinde yapildigi igin (Ornegin, bakir/kalay alasimlari, karbiir/kobalt semente
karbiirler) sinterleme prosesi sivi fazin varliginda gergeklesir ki buna da sivi faz
sinterleme denilmektedir. Par¢anin seklini bozdugundan dolay1 sivi faz oram iyi
belirlenmelidir. Isitma hizi, siire, sicaklik ve atmosferin kontrolii tekrar edilebilirlik

acgisindan onemlidir.

En ¢ok tercih edilen firin tipi elektrikle 1sitilan ve pargalarin 6rgiilii bir bandin
tizerinde hareket ettigi tiptedir. Bant ve 1sitict elemanlar modifiye edilmis 80/20
nikel’krom  alasmmidir  ve 1150°C  sicakliklarda uzun &miirlii  olarak
kullanilabilmektedir. Daha yiiksek sicakliklar ig¢in 6rgii bant veya itici firmlar tercih
edilmektedir ve kullanim gereksinimi sinterlenmis pargalarda daha yiiksek
mukavemet arandik¢a artmaktadir. Silisyum karbiir 1sitict elemanlar ile bu firin
1350°C ’nin iizerindeki sicakliklara cikabilmektedir. Yiiksek sicakliktaki ozel
durumlarda molibden 1sitic1 elemanlar kullanilabilir fakat molibdenin oksitlenerek
buhar fazina ge¢mesi bazi kisitlamalar getirebilmektedir. Molibden esasli 1sitict

eleman kullanan firinlar muhakkak hidrojen atmosferi altinda ¢aligsmalidir.

Gilinlimiizde hizli sinterleme teknikleri de yontem dongiisiinii kisaltip, daha az
maliyetli ve nispeten daha {istiin Ozellikte iiriinler olusturmak adina giiniimiizde

calisilmaktadir. Mikrodalga enerjisi ile sinterleme de bu teknikler i¢cinde inceleme ve
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tiretimde kullanilabilirligi agisindan dikkat ¢cekmektedir. Mikrodalga enerjisi ve TM
kompaktlarla etkilesimi hakkindaki bilgi bu boliimiin bir alt baslig1 olarak

acgiklanmustir.

Kontrollii atmosferler yiizey oksitlerinin indirgenmesini saglamak ve parganin
oksitlenmesini engellemek i¢in tiim sinterleme proseslerinde tercih edilmektedir.
Pratikte, kuru hidrojen, azot/hidrojen karisimlar1 ve hidrokarbonlar kullanilmaktadir
ama hidrojen yiiksek maliyetinden dolayr nadir olarak tercih edilmektedir. %75
hidrojen, %25 azot igeren pargalanmis amonyak, oksijen ve su buhari ihtiva etmeden
tiretilebilmekte ve -50°C civarinda ¢ig noktasina sahiptir. Kuru hidrojene gére iigte
bir fiyatina mal olan amonyak ihtiva ettigi azotun olumsuz etkilemedigi bircok
parganin sinterleme prosesinde tercih edilmektedir. Demir, ¢elik, paslanmaz ¢elik ve
bakir esashi bilesenleri ve kismen yiiksek sicaklikta sinterlenen krom gibi oksit
olusturan ve diger atmosferlerde indirgenemeyen elementler igeren ferro alasimlari
sinterlemek miimkiindiir. Glinlimiize kadar kullanilan atmosferlerin ¢ogu diisiik
maliyetlerinden dolay1 hidrokarbonlarin yakilmasiyla olusturulmaktaydi. Hava-gaz
oranindaki degisimle farkli bilesimlerde atmosfer olusturmak miimkiindiir. Demir
bilesiklerin sinterlenmesindeki pratik uygulamalarda, su buhari iceren gazlarin

kurutulmast ile ¢ig noktasini 0 °C’nin altina diisiirmek gerekmektedir.

Metan, biitan veya propan gibi hidrokarbon gazlarin sinirli miktarda hava ile
reaksiyona sokularak yakilmasiyla %45 hidrojen, biraz karbon monoksit ve dioksit
ile az miktarda azot i¢eren bir karisim elde edilir. Bu reaksiyonun endotermik
yapisindan dolay1 dis 1s1 kaynagi da uygulanmalidir ve bu nedenle ortaya ¢ikan gaz
endogaz olarak adlandirilir. Eger hidrokarbon yetersiz hava ile yakilirsa %5 veya
daha az hidrojen ile biiyiik miktarda azot igeren atmosfer olusturulur ve bu reaksiyon
ekzotermiktir, karisima da ekzogaz denir. En ucuz atmosferdir fakat indirgeme
potansiyeli diistiktiir ve dolayisyla toz kompaktlardan oksitlerin giderilmesinde etkin
degildir. Bu atmosferle sinterlenen pargalarin mukavemetleri de diisiik olabilir.

(German, 1996).
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Celiklerin sinterlenmesinde 6zellikle karbon iceren ferro alasimlarda, atmosferin
karbon potansiyeli 6nemlidir. Karbon potansiyeli ¢elikle dengede olmalidir.
Giliniimiizde ferro parcalarin sinterlenmesinde sentetik gazlar gelistirilmistir. Bu
gazlara ayn1 zamanda azot esasli gazlarda denmektedir ve azot ile hacimce %5-10
arasindaki hidrojenin dikkatli bir sekilde karistirilmasiyla elde edilir. Celiklerin
sinterlenmesinde bu karisimi belli miktarda hidrokarbon gazda ilave edilerek parga
icindeki gozeneklilikteki kalint1 oksitlerinde indirgenmesi yapilabilmektedir. Bu
atmosferler ekzo- veya endogazlardan daha pahalidir ama daha temizdir ve daha

diisiik oranda su i¢ermektedir.

2.6 Mikrodalga Enerjisi ve Toz Metalurjisi

Mikrodalga enerjisi, 300MHz ile 300GHz arasinda degisen frekansa 1mm ve 1m
araliginda dalgaboyuna sahip elektromanyetik enerji formudur. Mikrodalga 1sitma,
malzemelerin mikrodalgalar ile etkilesime girerek hacimsel olarak elektromanyetik
enerjiyi absorblayarak bunu 1s1ya doniistiirme yontemidir. Bu geleneksel metotlardan
farkli bir mekanizmadir. Geleneksel 1sitmada, 1s1 objeler arasinda iletim, radyasyon
ve konveksiyon mekanizmalar: ile gerceklesmektedir. Geleneksel isitmada, once
malzemenin ylizeyi 1sinir ve 1sinin malzemenin i¢ine dogru ilerlemesiyle devam eder
yani yiizeyden i¢ kisima dogru bir sicaklik gradyani olusur fakat mikrodalga 1sitmada
mikrodalga malzemenin i¢ kismina penetre olarak girdigi tiim hacmi isitir. Bu 1sitma
mekanizmas1 etkin difiizyon prosesleri, diisiik enerji kullanimi, ¢ok hizli 1sitma
rejimleri ve nispeten diisiik proses siireci, daha diisiik sinterleme sicakliklari,
gelistirilmis fiziksel ve mekaniksel 6zellikler, kolaylik, homojen 6zellikler ve diisiik
cevresel zarar gibi avantajlarindan dolayr tercih edilmektedir. Bu avantajlar

konvansiyonel yontemlere iistiinliik saglamaktadir.

Mikrodalga enerjisi, 50 yili askin bir siiredir farkli uygulamalarda
kullanilmaktadir. Bunlari, gida prosesleri, tahta kurutma, kauguk vulkanizasyonu,
medikal terapi, polimerlerin 1sil islemi vb seklinde 6rneklendirebiliriz. Mikrodalga
teknolojisinin malzeme bilimi ve proseslerinde kullanimi1 yeni degildir. Bu

teknolojinin uygulandigr alanlar proses kontrolii, seramiklerin kurutulmasi,
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kalsinasyon ve gazli bilesiklerin mikrodalga plazma ile pargalanmasi, toz sentezi ve
sinterleme olarak 6rneklendirilebilir. Malzemelerin mikrodalga enerjisi ile islenmesi
2000’11 yillara kadar seramikler, yariiletkenler, inorganik ve polimerik malzemelerle
simirlandirilmigti.  Arastirmacilar  arasinda yanlis yorum sonucu metallerin
mikrodalgalar1 yansittifi veya plazma olusumuna sebep verdigi dolayisiyla,
1sitilamayacagl sadece belli limitte mikrodalga penetrasyonu sonucu yiizeyde
1sinmanin gergeklesebilecegi goriisii kabul gormiistiir. Arastirmacilar bu durumun
sadece oda sicakligindaki sinterlenmis veya tam yogun metaller i¢in gecerli
oldugunu savunmus ama toz metaller i¢in gegerli oldugunu belirtmemislerdir.
Gilinlimiizde ise mikrodalga sinterlemenin etkin ve verimli bir sekilde birgok

seramige uygulandig1 gibi toz metallere de uygulanabilecegi belirlenmistir.

Mikrodalgalarin frekans ve dalgaboyu araliklart Sekil 2.3 ’te gosterilmistir.
Mikrodalgalarin goriiniir, ultraviole veya infrared 151k gibi diger elektromanyetik
enerji formlarindan daha uzun dalgaboylar1 ve daha diisiik enerji kuantasi vardir.
Mikrodalga uygulamalarin genis kullanimi ilk kez radar, televizyon ve uydu
alanlarinda olmustur. Ikinci uygulamasi ise farkli malzemelerin mikrodalga ile
isitilmasi olmustur. Isitma igin en yaygin frekanslar 915 MHz ve 2,45 GHz dir ki
bunlarda sirasiyla elektrik enerjisini yaklasik %85 ve %50 civarinda 1siya
doniistiirebilmektedir (Oghbaei & Mirzaee, 2010).
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Sekil 2.3 Mikrodalga prosesinde kullanilan elektromanyetik spektrum ve

frekanslar (Oghbaei & Mirzaee, 2010)
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2.6.1 Mikrodalga-Malzeme Etkilesimi

Malzemelerin mikrodalgalar ile dielektrik etkilesimi absorblanan gii¢ (P) ve
mikrodalga penetrasyon derinligi (D) ile agiklanabilir (Oghbaei & Mirzaee, 2010).
Bunlar malzemedeki homojen 1sinmay1 belirlemektedir. Esitlik 2.1 *de mikrodalga
enerjinin malzeme icinde hacimsel absorbsiyonu (W/m?) olan ortalama absorblanan

gii¢, P, tanimlanmustir.
P =01EV* = 2nfeyeeppiE1” = 2nfepel tand1Er? (2.1)

tand, polarize edilecek ve 1sitilacak malzemenin mikrodalga etkilesim kabiliyetini

gosteren kayip tanjantidir. Esitlik 2.2 *deki gibi ifade edilebilir :

tand == (2.2)

!

Kayip faktorii malzemenin mikrodalga enerjisini 1s1ya gevirebilme kabiliyetini ve
dielektrik katsayisi polarize olacak malzemenin kabiliyetini 6l¢gmektedir. Malzemede
absorblanan mikrodalga 1s1ya doniisiir ve kendi sicakliginda artis1 saglar. Esitlik 2.3

’de sicaklik artig1 gosterilmistir :

AT 2ufeqe’’ opfIEI®
at pCp

(2.3)
Penetrasyon derinligi D (m), diger dnemli parametre olarak malzeme boyunca
isinmanin  homojenligini gosteren ve gelen giiclin bir bucuk kat azaltilmasiyla
tanimlanan penetrasyon derinligidir. Esitlik 2.4 ’de penetrasyon derinligi
tanimlanmaistir:
amy c

D= - (2.4)

" asgem tand(sy/e5)? A —T |
mf(2e" 2 (Vittanté—1 )

Esitlik 2.4 *de goriildiigii gibi belirli bir dalga boyunda daha yiiksek tand ve ¢

degerleri ile daha az penetrasyon derinligi olusur. Yiiksek frekanslar ve yliksek
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degerli dielektrik 6zellikler daha ¢ok yiizeyde 1sinma saglarken diisiik frekanslar ve

diisiik degerli dielektrik 6zellikler daha fazla hacimsel 1sinma saglar.

fletken metalik malzeme icin, gelen dalga biiyiik oranda yansitilir; geri kalan
kismi metalin kendinden olan yiizeysel katman boyunca ilerleyemez. Verilen bir
frekansta “f”, mikrodalgalarin penetrasyon derinligi, malzemenin elektriksel ve
manyetik Ozelliklerine baglhidir ve mikrodalga tarafindan isitilabilecek malzeme
kalinliginin st limitini veren onemli bir parametredir. Kabuk derinligi, “d” (m),
Esitlik 2.5 i¢in akim yogunlugunun yiizeyden iletim boyunca yiizeydeki degerinin
1/e ’si kadaridir.

(2.5)

nfoia

Esitlik 2.1-2.5’deki formiilasyonlardaki sembollerin tanimi1 ve birimleri Tablo 2.1°de

verilmigtir.

Tablo 2.1 Sembollerin tanimi ve birimleri

Sembol | Tamm (birim)
o malzeme elektriksel fletkentik (2 'm')
f mikrodalga frekans: (Hz)
E i¢ elektriksel alan binviikliagi (V/m)
" kayip fakiorii
& permitivite
£g boshigun permitivitesi (F/m)
Er dieleltrik sabit
ot etkin dielektrik kavip faktérii
Ma malzeme magnetik permeabilitesi (N/A?)
C 1513m iz (m/s)
Ao anlk daleaboyu (m)
T sicakhk (K)
t zaman (s)
[ yogunhuk (kg/m?)
Cp 1s1 kapasitesi (JfkgK)

Yiksek iletkenlik ve gecirgenlige sahip malzemeler, belli frekansta daha diisiik
penetrasyon derinligi sergiler ama mevcut sicakliktaki a ve p, degiskenlerine gore bu
derinlikte degisebilir. Cogu metaller genellikle mikrometre mertebesinde

penetrasyon derinligine sahiptirler dolayisiyla direk 1sitilmasi sadece yiizeysel
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kalmakta fakat penetrasyon derinligiyle ayni1 boyutta tozlarin kullanilmasi ile direk

1sitma miimkiin olabilir ve mikrodalga ile sinterlemede kullanilabilir.

Yukaridaki esitliklerde goriildiigii gibi, dielektrik ozellikleri (g9, € ve tand)
malzeme tarafindan absorblanan giicte etkin rol oynar. Esitliklerde yapisal
parametreler (atomik, mikroyapisal vd.) yoktur. Yapisal o6zellikler, dielektrik
ozellikleri (g, € ef ve tand) degistirmede etkin olmayacagl diisiincesiyle

degerlendirilmemistir.

2.6.2 Mikrodalga Sinterlemenin Temelleri

Tozlarin sinterlenmesindeki 6zel beklentiler mikrodalga proses uygulamalarini
ilgi ¢ekici kilmaktadir. Bu beklentiler yiiksek sicaklik, yiiksek 1sitma rejimi, homojen
sicaklik ve malzeme boyunca homojen 1s1 dagilimindan olusmaktadir. Geleneksel
yolla malzemelerin sinterlenmesi, katkili tozlarin karigtirilmasi, 6giitilmesi ve ham
pargalara preslenmesini takip eden malzeme ergime noktasinin yaklasik 0,6-0,8 kati
sicakliklarda fosil yakit veya indiiksiyon firinlarda indirek olarak refrakter tipi
elektrik direngli firinlarda gergeklesmektedir. Bu firinlar yiiksek sicakligi uzun stire
muhafaza etmek icin pahali 1sitma elemanlari, yakit ve refrakter malzemeler
kullanmaktadir. Dahasi, yliksek elektrik enerjisi, fazla yakit ve uzun siire
gerektirmektedir. Bu tip endirekt 1sitma yapan firinlara geleneksel sinterleme firlar
denir ve 1sitma mekanizmasina geleneksel 1sitma denir. Mikrodalga sinterleme ile
geleneksel sinterleme arasindaki temel fark 1sitma mekanizmasidir. Her iki metot i¢in

sicaklik profili Sekil 2.4 ’de verilmistir.

®
L

(b)

P
merkez &

=4 =3 merkez

=

S it .

;

Sekil 2.4 Numune igindeki sicaklik profili : (a) geleneksel 1sitma, (b) mikrodalga 1sitma ve
(¢) mikrodalga hibrid 1sitma (Oghbaei & Mirzaee, 2010).
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Mikrodalga prosesi, gelencksel proseste gozlemlenemeyen etkin difiizyon
prosesi, enerji ve proses maliyet tasarrufu, cok hizli 1sitma hizlar1 ve daha az proses
siiresi, daha diisiik sinterleme sicakliklari, gelistirilmis fiziksel ve mekanik 6zellikler,
kolaylik, homojen 6zellikler, yeni malzemeler ve lirlinler ve daha az ¢evresel zararlar
ile farkli malzemelerin 1sitilmasi ve sinterlenmesinde diinya ¢apinda kabul gormiistiir

(Oghbaei & Mirzaee, 2010).

Spark plazma sinterleme (SPS) adinda bagka bir sinterleme teknigi vardir. Plazma
aktiveli sinterleme veya bolgesel destekli sinterleme teknigi olarak da bilinen bu
yontem daha diisiik sicakliklarda daha kisa sinterleme siirelerinde ¢ok hizli 1sitma ve
sogutma rejimlerinde ve dakikalar i¢inde tam yogunlagma saglayabilmektedir. Bu
metotta, tozlar grafit kalibin i¢ine yerlestirilerek tek eksenli preste preslenir ve sonra
kompaktlar veya kaliptan gegen yiiksek elektrik akimi ile isitilir. Mikrodalga ve
plazma ark sinterleme hizli prosesleme ve mikroyapi ve bazi 6zelliklerinde iyilesme
gibi sonuglarla timit vaat etmektedir. Tabii ki iki yontemdeki avantajlar birbirinden
bagimsizdir. Mikrodalga sinterleme, biiylik pargalarda dielektrik kayip mekanizmasi
ile enerjinin malzeme hacminde yogunlagsmasindan dolayr plazma ark sinterleme

yontemine alternatif durmaktadir.

Birgok arastirmaci malzemelerin enerji kaynaklariyla islenmesine alternatif olarak
mikrodalga radyasyonunun kullanilmasiyla malzemede beklenilmeyen sonuglar
raporlamiglardir (Oghbaei & Mirzaee, 2010). Bu sonuglar seramik, polimerik ve
organik sistemlerin ve seramik tozlarin daha diisiik sicaklarda sinterlenmesi gibi
hizlandirilmis kinetiklerin olusumunu igermektedir. Bu beklenilmeyen sonuglara
“mikrodalga etkisi” denilmektedir. Ozetle, geleneksel 1sitmanin yerine mikrodalga
radyasyonun kullanimi ile sentezleme ve sinterleme kinetikleri 2-3 kat
artirilabilmektedir. Sinterleme prosesinde, mikrodalga etkisi ile ayn1 mikroyapiy1
sergileyen daha diisiik sicakliklarin kullanilmasi degerlendirilmektedir. Simdilerde
mikrodalga etkisinin varli§i yaygin bir sekilde kabul edilmistir. Ham pargalarin
mikrodalga destekli 1s1l islemi istenilen sekilde parcalarin {iretiminde yeni bir metot

olabilecegi kanitlanmistir. Mikrodalga enerjinin malzemelerin 1s1l isleminde
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kullanilmasini ortaya koyan ana fikir, {irlinlin i¢inde enerjinin direkt depolanmasi ve

miimkiin 6l¢ekte homojen sicaklik dagilimi olusturmasidir.

2.6.3 Iki Yonlii Mikrodalga Isttma (Mikrodalga Hibrid Isinma)

Malzemelerin direkt mikrodalga isinmasi1 esnasinda bazi temel sorunlar ortaya
cikmaktadir. Malzemelerin mikrodalga ile islenmesi {izerine yapilan birgok ¢alisma
genel olarak diisiik frekans (2,45GHz) mikrodalga uygulayicilara dayanmaktadir ve
baz1 mikrodalga uygulayicilar oda sicakligindaki bircok malzemeyle mikrodalga
etkilesim giiciinii olusturamamaktadir ve diisitk mikrodalga absorbsiyon 6zellikleri
On 1sitmay1 giiglestirmektedir. Bu durum, alumina, silika, demiroksit, beta-alumina,
zirkonya gibi seramik malzemelerde olusabilmektedir. Dogal olarak hacimsel 1sitnma
esnasindaki sicaklik gradyani, yiiksek isitma rejimlerine bagli homojen olmayan
Ozellikler ve homojen olmayan sicaklik dagilim sonuglarinda c¢atlamalara yol
acabilir. Birgok sinterleme deneyinde, bu gradyanlari azaltmaya doniik olarak yalitim
kullanilmaktadir fakat yalitimin kullanilmasi sicaklik kaybini artirabilir. Son olarak,
Sekil 2.4 ’te goruldiigi gibi toz kompaktlarda 1sinmanin yonii geleneksel 1sitmada
disaridan iceri dogrudur dolayisiyla malzeme ylizeyindeki sicaklik merkeze kiyasla
daha yliksekken, mikrodalga 1sitmada tam tersi durum s6z konusudur. Bu durum
geleneksel 1sitma sonucu merkezde ylizeye kiyasla daha kotii mikroyapr olusumu

sergilerken, mikrodalgada tam tersi durum olusturmaktadir.

Bu problemler, arastirmacilari hibrid 1sitma tekniklerini gelistirmeye yoneltmistir.
Hibrid 1sitma mikrodalga 1sitmayla infrared 1sitma kaynaklarinin bir arada
kullanilmasiyla  gerceklestirilebilmektedir. Mikrodalga hibrid 1sitma, diisiik
sicakliklarda diisiik dielektrik katsayisina ve yiiksek sicakliklarda ytiksek dielektrik
katsayisina sahip malzemelerin 1s1l isleminde karigik-absorblayan 1sitmaya doniik en
onemli ornektir. Mikrodalgalar, diisiik dielektrik kayba sahip malzemeye ilerlerken,
yiiksek dielektrik kayba sahip malzemeler tarafindan absorblanmaktadir. Bu esnada
yiiksek dielektrik kayba sahip malzeme ile etkilesim esnasinda az bir enerji kaybi
gerceklesmektedir. Bu durum, diisiik sicakliklarda yiiksek dielektrik kayba sahip

susceptor adi verilen malzemeleri ham parcalarin etrafina  yerlestirerek
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gerceklestirilebilir. Diisiik sicakliklarda, susceptor malzemesi mikrodalga enerjisinin
diisiik bir miktarin1 absorblayarak yiiksek sicakliklara ulasabilir ve sonrasinda 1s1y1
numuneye geleneksel 1sitma mekanizmasiyla transfer edebilir. Boylelikle, yiiksek

sicakliklarda yiiksek dielektrik kayba sahip malzeme mikrodalgalar1 absorblayabilir.

Mikrodalgalar ve mikrodalga etkilesimli dis 1sitma kaynaginin (mikrodalga hibrid
1sitma) bir arada kullanilmasi, toz kompaktlarin hem i¢ hem de dis kisminin hizli
isitilmasini gergeklestirebilir. Sekil 2.5 *de toz kompaktlarin mikrodalga hibrid 1sitma
ile iki yonlii 1sitilmast gosterilmistir. Hibrid 1sitma sistemi numuneyi digiik
sicakliklarda kolay bir sekilde 1sitir ve yiiksek sicakliklarda i¢ kisimda daha hizli

sicaklik profili olusturur.

Toz
kompakt

Mikrodalga sinterleme yonii

>~
>

-
e

Susceptor sinterleme vonii

Sekil 2.5 Mikrodalga hibrid sinterlemede iki 1s1 kaynaginin
yonii (Oghbaei & Mirzaee, 2010).

2.6.4 Mikrodalga Sinterlemede Enerji Sarfiyati

Mikrodalga 1sitma birgok oksit ve oksit olmayan seramik, metal ve kompozit
tozun sinterlenmesinde basarili bir sekilde kullamlmistir. Mikrodalga ile
sinterlemede enerjinin hacim i¢inde direk yonlenmesi, firinin, reaktor duvarlarinin
veya diger kiitlesel bilegenlerin ve 1s1 tagiyicilarin isitilmasina gerek kalmadan enerji
sarfiyatini azaltmakta ve ayni zamanda hizli 1sitma rejimlerini saglamaktadir.
Bundan dolayi, yiiksek sicakliklarda 1s1 kaybi artigina bagli olarak daha uzun siiren

proses siirecini azaltmaktadir.
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Isinan ve 1s1 kaynagi olarak kullanilabilen maddelerle daha diisiik giic sarfiyati
saglanabilir. Boylelikle, termal kiitlenin efektif bir sekilde azaltilmasi, gereken gii¢
girisini de azaltmaktadir. Mikrodalgalar, firin atmosferi ya da firin duvarlarim
1isitmadan toz kompaktlarla direk etkilesime girmektedir. Isitma daha homojen ve
hacimsel oldugundan geleneksel 1sitmaya kiyasla kayda deger enerji ve siire
kazanimi gozlenir ve daha iistiin mekanik Ozelliklere sahip iirlin ciktilar1 elde

edilebilir (Oghbaei & Mirzaee, 2010).

2.6.5 Mikrodalga Sinterleme Siiresi

Kompaktlar geleneksel firinlarda 1simmimsal yolla 1sitilmaktadir.  Yiiksek
sicakliklarda kompaktlardaki termal gradyan: korumak, periyodik sicakliklarda daha
yavas 1sitma rejimi gereksinimi proses sliresini uzatmakta dolayisiyla tane
irilesmesine neden olmaktadir. Ayrica, geleneksel firinlarda yiiksek 1sitma rejimi
kompaktlarda sicaklik gradyanina neden olmakta ve kompaktlarda carpilma ve
homojen olmayan mikroyapilar olusturmaktadir. Hizli sinterleme esnasinda homojen
mikroyap1 elde etme tekniklerinden biri mikrodalga isitmayla gerceklesmektedir.
Mikrodalgalar, preslenmis kompaktlardaki parcaciklarla etkilesime girerek hizli
hacimsel 1sinmay1 saglamaktadir. Bu da proses siiresini azaltmakta ve enerji
tasarrufuyla sonuglanmaktadir. Bazi uygulamalarda mikrodalga prosesinin kullanimi
geleneksele kiyasla 10 ya da daha fazla oranda sinterleme siireCini azaltmaktadir.
Mikrodalga 1sitma, malzemenin elektromanyetik enerjiyi absorblayip bunu 1siya
doniistiirerek daha kisa proses siiresi ve daha fazla enerji tasarrufu saglamaktadir.
Eger bolgesel seviyede yeterli 1s1 olusturulabilirse, kimyasal reaksiyonlar ¢ok kisa bir
siirede gerceklesebilir. Ilaveten, hizli 1sitmanim avantajiyla daha yiiksek sinterleme

sicakliklarina ¢ikis ile sinterleme siiresi de azaltilabilir.
2.6.6 Mikrodalga Sinterlemede Yogunlasma ve Mikroyapt
Mikrodalga sinterleme teknigi iyonlarin gelismis diflizyon mekanizmasi ile

sinterleme prosesini hizlandirarak matrikste tane biiylimesi ve yogunlagmasini

saglamaktadir. Bilindigi lizere sinterleme prosesi yogunlasma ve tane biiyiime
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kademeleri olmak fizere ikiye ayrilir. Yogunlasma hizi numune pargaciklar
arasindaki iyon diflizyonuna dayanmaktadir. Tane biiylime hizi ise tane siniri
difizyonu ile tanimlanmaktadir. Dube ve diger. (2004), mikrodalga sinterleme
esnasinda etkin mikrodalga alanin numune ¢evresinde yogunlastigini bulmuslardir.
Ozellikle, numune pargaciklar1 arasindaki mikrodalga alan giiciiniin dis alandan 30
kat daha fazla olmakta bu da, numune pargaciklar1 yiizeyinde iyonizasyonu
arttirmaktadir. Sonug¢ olarak, numune pargaciklar1 arasindaki iyonlarin difiizyonu
ivmelenmekte ve yogunlagsma siireci ilerlemektedir. Dahasi, c¢evreleyen
elektromanyetik alan tane sinirlarindaki iyonlarla etkilesime girmektedir. Mikrodalga
alanin etkisiyle, tane sinirlarindaki iyonlarin kinetik enerjisi artmakta boylelikle,
iyonlarm ileri atilmasi ile yer degistirmesi igin gerekli aktivasyon enerjisi azalmakta
ve geri atilimi engelleyecek bariyer yiiksekligini de arttirmaktadir. Boylelikle, tane
i¢i iyonlarin ileri difiizyonu desteklenmekte ve sinterleme esnasinda tane biiylimesini
ivmelendirmektedir. Bir¢ok durumda, mikrodalga sinterleme daha homojen tane

boyut dagilimi ve daha yiiksek yogunlukta numunelerin tiretilmesini saglamaktadir.

2.6.7 Mikrodalga Sinterlemede Yiiksek Isitma Hiz

Malzemelerin 06zellikleri sahip olduklar1 mikroyapilar ile belirlenmektedir.
Mikroyapisal gelisim konusunda kabul edilen goriis, yogunlagsma ve tane irilesmesi
arasindaki etkilesimdir. Mikroyapisal gelisimi kontrol etmek igin, sicaklik, basing,
sinterleme siiresi ve 1sitma rejimi optimize edilmelidir. Tiim bu parametrelerden hizli
isitmanin, daha yavag 1sitma ile elde edilen benzer yogunluktaki sonuglari
kiyaslandiginda, aynmi tane boyutu i¢in daha yiiksek yogunlugun elde edildigi
belirtilmistir (Oghbaei & Mirzaee, 2010). Diferansiyel yogunlasmaya sebep olan
diferansiyel sinterleme konvansiyonel hizli pisirme esnasinda karsilagilan
problemlerden biridir. Bu baglamda, mikrodalga sinterleme konvansiyonel hizli
pisirmeden kaynakli problemlerin iistesinden gelebilecek alternatif bir tekniktir
¢linkii temas etmeyen bir tekniktir ve 1s1 elektromanyetik dalgalarla malzemeye
transfer olmakta ve 1siin biiyiik kism1 malzemenin igine transfer olarak diferansiyel

sinterleme olumsuzluklarint minimize etmektedir. Daha ince ortalama tane boyutu ve
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daha yiiksek yogunluklarin elde edildigi mikrodalga sinterlemeye bagli mikroyapisal

gelismeler, konvansiyonele kiyasla daha iyi mekanik 6zelliklerle sonug¢lanmaktadir.

2.6.8 Malzemelerin Mikrodalgalarla Etkilesimi

Enerji malzemeye elektromanyetik alanlarin etkilesimi ile molekiiler seviyede
transfer edilmektedir ve yiiksek oranda dielektrik 6zellikleri elektromanyetik alanin
malzeme iizerindeki etkisini belirlemekte dolayisiyla mikrodalga prosesinde
mikrodalga/malzeme etkilesiminin  fizigi Oncelikli Onem arz etmektedir.
Mikrodalgalarin molekiiler dipoller ile etkilesimi dipollerin yer degistirmesi ile
sonuglanir ve buna bagl olarak i¢ direngten ortaya ¢ikan 1s1 ile sonuglanmaktadir

(Thostenson & Chou, 1999).

Mikrodalgalarin etkilesimi anlaminda Sekil 2.6’da gosterildigi gibi malzemeler ii¢
kategoride tanimlanabilir : (a) transparan, mikrodalganin kayba ugramadan iginden
gectigi diisik dielektrik kayip malzemeler; (b) opak, mikrodalganin yansitildigi ve
penetre olamadigi malzemeler; ve (c) absorblayan, dielektrik kayip faktorii degerine
bagli olarak mikrodalgalar1 absorblayan yiiksek dielektrik kayip malzemeler.
Dordiincii bir etkilesimden de sz edilebilir ki bu da karigik absorblayan olarak
adlandirilmaktadir. Son tip etkilesim, fazlardan biri yiiksek dielektrik kayip malzeme
digeri 1ise tersi Ozellik gosteren kompozit veya ¢ok fazli malzemelerde
gozlenmektedir. Karigik absorblayicilar, se¢imli 1sitma gibi mikrodalga prosesin
etkili karakteristiklerinden birini kullanarak avantaj teskil edebilmektedir (Oghbaei
& Mirzaee, 2010). Mikrodalga hibrid 1sitma, karisik absorblama 1sinma
mekanizmasina gosterilebilecek en 6nemli 6rneklerden biridir. Mikrodalga temas
halindeki iki parcacigin boyun kisminda yogunlasarak tane sinirlarinda veya boyun
bolgelerinde iyonik kiitle transferinin gergeklesmesini saglamaktadir. Malzemelerde
mikrodalga ile 1sinma, sahip olduklari dielektrik o6zelliklere ve yapi1 hatalarina
baglidir. Sinterleme atmosferi ve katkilarin ilavesi mikrodalga alan altindaki ham
parcalarin diflizyon davranmigini etkileyebilen hata konsantrasyonunu ve dielektrik
ozellikleri degistirmektedir. Mikrodalgalar, preslenmis kompaktlardaki mevcut

parcaciklarin her biri ile ayni anda etkilesime girerek hizli hacimsel 1sinmay1
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mimkiin kilmaktadir. Metalik tozlarin mikrodalga sinterlenmesindeki karmagik
durum, ortamdan kaynaklanabilmektedir. Ortamin (hava, polimer veya cam) asiri
dielektrik dayanimi sonucu elektrik alanin lokal konsantrasyonu ile ark, lokal ergime
veya hizli buharlasma durumuna yol agabilmektedir. Sonu¢ olarak, mikrodalga
sinterleme daha iyi kiitle tasinimina bagl olarak geleneksele kiyasla ¢ok daha yiiksek
hizlarda ger¢eklesmektedir. Dahasi, mikrodalga sinterleme prosesi 6zayarli (self-
regulating) olabilmektedir ¢iinkii boyun olusumu etkin bir sekilde daha uzun iletken
yol olusturarak baslangi¢ parcacik dagilimina kiyasla elektromanyetik alan

konsantrasyonu bolgelerini azaltmaktadir (Oghbaei & Mirzaee, 2010).

(@ (B (<

Sekil 2.6 Mikrodalga ile etkilesime bagli olarak ii¢ tip
malzeme: (a) transparan, (b) opak (iletken) ve (c) absorblayici
(Oghbaei & Mirzaee, 2010).

2.6.9 Metalik Tozlarin Mikrodalga ile Sinterlenmesi

Metalik tozlarin 1sinma mekanizmasi tam olarak aydinlatilmamaistir. Buchelnikov
ve diger. (2008), hazirladiklar1 teorik model ile metalik tozlarin mikrodalga
1sinmasini anlatmiglardir. Metalik tozu kompozit bir ortam gibi diistinmiislerdir. Bu
kompozit ortam, kiiresel metalik toz, bu tozu ¢evreleyen ince dielektrik oksit kabuk
ve gazdan veya vakumdan olugmaktadir. Demir tozu i¢in yapilan teorik modelleme
ve deneysel sonuglar gostermistir ki mikrodalga enerjisi toza penetre olabilmektedir.
Roy, Agrawal, Cheng & Gedevanishvili (1999), yaptiklar1 calisma sonucunda TM
tiriinlerin mikrodalga ile sinterleme sonras1 sahip olduklari mekanik ve mikroyapisal
ozelliklerin geleneksel sinterlemeye gore daha iistiin ozellikler sergiledigini

gostermislerdir. Anklekar, Agrawal & Roy (2001), yaptiklar: calismada bakir iceren
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celik tozlarindan hazirladiklar test pargalarini mikrodalga ile sinterleyip geleneksel
yonteme gore kiyasladiklarinda, daha yogun, mikroyapisi daha iistiin ve mekanik
Ozellikleri daha iyi sonuglar elde etmislerdir. Panda, Singh, Upadhyaya & Agrawal
(2006), Ostenitik paslanmaz geliklerde farkli Gstenit stabilizatorlerinin mikrodalga
sinterlemedeki etkilerini incelemisler ve yitrium aluminum garnet katkisiyla daha
yogun ve daha iyi mikroyapr ozellikleri elde ederken mekanik 6zelliklerde bir
degisim saptamamislardir. Upadhyaya, Sethi & Agrawal (2003), yaptiklar1 ¢alismada
bronz tozlarmin (Cu-12Sn) mikrodalga ile sinterlemesini g¢alismislardir. On
karigtirilmis ve on alasimlandirilmis tozlarda da basarili sonuglara ulagsmislardir.
Yapilan ¢aligma mikrodalga ile sinterlemenin geleneksel yonteme nazaran %50 daha
kisa siirdiigiinii gdstermistir. On karigtirilmis tozlarda mikrodalga ile sinterlemede
boyutsal kararligi etkileyecek bir biiziilme tespit edilmistir. Bu nedenle bazi
calismalarda daha pahali olan 6n alagimlandirilmis bronz tozlarinin kullanilmasi
gerektigini belirtmislerdir. Petzdolt, Scholz, Park & M. Willert-Porada (2001),
endiistriyel ¢apta yaptiklari ¢alismada %3,75 Ni, %1,43 Cu, %0,77 C, ile %0,5 ve
%1,54 Mo igeren iki farkli alasimli c¢elik tozlarin1 mikrodalga enerjisi ile
sinterlemislerdir. Diisiik sinterleme sicakliklarinda bile geleneksel yonteme gore
daha iyi sonuglar elde etmislerdir. Gupta & Wong (2005), yaptiklar1 c¢alismada
aluminyum ve bronz TM numuneleri mikrodalga katkili iki yOnlii sinterleme
mekanizmasiyla basariyla Sinterlemisler, iiriin kalitesine veya c¢evreye zarar
vermeden hizli sinterleme sonucu iiretim maliyetlerinin diistriilebilecegini
belirtmislerdir. Mikrodalga enerjisinin TM’de kullanilabilirligi iizerine yapilan
caligmalar konvansiyonel yonteme kiyasla daha kisa silirede, daha az enerji ile
sinterlemenin  gerceklesebilecegi ve mikroyapt ile mekanik 0Ozelliklerin
gelistirilebilecegi sonucuna varilmistir ama endiistriyel uygulanabilirligi seri
tiretimde optimizasyonu hala bu teknolojinin netlesmeyen ve gelistirilmeye ¢aligilan

sorunlar1 olarak arastirilma asamasindadir.



BOLUM UC
SINTERLEMENIN TEMEL iLKELERI

3.1 Temel Kavram

Sinterleme 1sitma esnasinda parcaciklar arasi bag olusumuna dayanmaktadir. Baglar
serbest yiizeyleri tane biiylimesine bagli olarak tane siirlarinin yok edilmesiyle beraber
ortadan kaldirirken yiizey enerjisini azaltirlar. Artan 1sitma ile gdzenek hacmi azalabilir
ve buna bagli parcada biiziilmeye neden olabilir fakat ¢cogu uygulamada boyutsal
degisim istenmemektedir. Dolayisiyla endiistriyel sinterlemede, yogunlagsma ve boyutsal
degisim gergeklesmeden mukavimlesme Onemlidir. Sinterleme ile baglanmada
yogunlasma i¢in sicaklik gereksinimi malzeme ve pargacik boyutuyla alakalidir.
Sinterleme i¢in es sicaklik, mutlak sinterleme sicakligin mutlak ergime sicakligina
boliinmesiyle belirlenir. Yiiksek kimyasal kararliligi olan malzemeler daha yiiksek es
sinterleme sicakligi gerektirir (Bron, 1963). Bir¢ok malzeme 0,5-0,8 arasindaki es
sicakliklarda sinterlenmektedir. Daha yiiksek sicaklik, daha uzun siire veya daha kiigiik
taneler ile olusan baglar daha hizli biiyiir ve yogunlasma daha etkin olur. Sinterleme

sicakligini agagiya ¢ekmek ic¢in bazi kimyasal katkilar kullanilabilir.

1ki kiire sinterleme modeli
boyun

( etkeen
baslangi; aama
niokta boyun
temast biyimesi

kiiresel parcacik (kusa siire)
D=gap
g8% tihai durum
Ayarma tam birlesmis
boyun . kareler
biiytimes {sonsuz sire)
{uzun stre)

Sekil 3.1 Sinterleme sirasinda pargaciklar arasi baglanmanin gelisimini gosteren iki

kiire sinterleme modeli (German, 1996)

Parcacik temaslarinda boyun biiyiimesi sinterleme esnasinda beklenen davranistir.

Sekil 3.1°de yogunlagsmanin farkli kademelerinde nokta temasindaki iki kiiredeki boyun
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profilleri gdsterilmistir. Boyun biiylimesi pargacik temas noktalarinda yeni tane siniri
olusturur. Yeterli siire varsa iki tane birleserek tek tane olusturur. Hacim korunumu ve
yiizey enerji minimizasyonu iKi pargacigin birlesmesiyle olusan yeni pargacigin
baslangigtaki tek parcacigin ¢apinin 1,26 kati ¢apinda nihai bir kiire geometrisi
olusumunu zorlar. Iki kiire geometresi bir¢ok sinterleme modelini temsil etmede
baslangi¢c noktasidir. Boyun biiylidilkce kompakt daha giiclii hale gelir. Gergekte her
parcacigin iizerinde bircok boyun olusma noktalar1 vardir ve her bir nokta geliserek
yapida izole olmus kapali gozeneklerin olusumuna neden olur. Kristalin bir malzeme
icin tane smirlart her bir noktada biiylir ve baslangic kati-buhar ara yiizeylerini
olusturur. Iki kiire geometrisi i¢in uzun sinterleme siirelerinde tane smirlar1 taginir ve
parcaciklarin bir araya gelmesi ile baslangi¢ pargacik ¢apmin 1,26 kati biiyiikliigiinde

nihai ¢apa sahip tek bir kiire olusumu gerceklesir.

Farkli asamalar ve kati tasinmm mekanizmalar1 sinterlemenin anlasilmasi ig¢in
onemlidir. Tasinim mekanizmalari; kati hal sinterlemeyi kapsayan yiizey diflizyonu,
hacim difiizyonu, tane sinir1 difiizyonu, viskoz akis, plastik akis ve kati yiizeylerinden
buhar tasinmmi ile katmin tasmimm yollarmi detaylandirir. Ik asama kompaktlasma
sonras1 parcaciklarin temas noktalarinda olusan zayif kohezif baglar ile bir araya
gelmesidir. Baglangic sinterleme asamasi 1sitma esnasinda olusur ve pargaciklar arasi

bagin hizli biiylimesi ile karakterize edilir.

Bu asamada kayda deger boyun biiylimesi olmasina kargin boyun hacmi kiigiiktiir ve
az bir kiitle ile boyun olusur. Bir sonraki asamada gozenek yapist diizlesir ve silindirik
bir yapt olusturma egilimi tasir. Yilzey alan1 ve egrilik derecesindeki diisis
sinterlemenin daha yavas gerceklesmesi ile sonuglanir. Sinterlemenin bu asamasinin
sonlarina dogru tane bilylimesi olusur. Yaklagik %8 gozenekliligin (%92 yogunluk)
olustugu durumda gbzenek uzunlugunun biiziilme ¢apina gore daha biiyiik olmasindan
dolay1 agik gézenek sebekesi geometrik olarak kararsizlasir. Bu durum, yogunlasan su
buharmin damlaciklara doniismesine benzer sekilde ayrilma olaymi meydana getirir.
Silindir gozenekler ¢oker ve tane biiylimesini etkin dl¢ekte yavaslatmayan merceksi
veya kiiresel gozeneklere ayrisir. Bu izole gozeneklerin varligr sinterlemenin son

asamasini  gosterir ve yogunlagmayr yavaglatir. Gozeneklerdeki gaz, tam
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olarakengellemketedir. Daha yiiksek yoguluklarin gergeklestirilmesi i¢in vakum
ortaminda sinterleme yapilmalidir ¢iinkii bu islemde gozenekleri dolduran bir buhar ya

da gaz yoktur.

Sinterleme asamalar1 arasinda ayirt edici bir fark yoktur. Baslangi¢ asamasi biiyiik
egrilik gradyanlarina sahip mikroyapidan olugmaktadir. Boyun boyutu orani
(boyun/pargacik) genellikle 0,3’den kiigiiktiir ve tane boyutu baslangi¢c pargacik
boyutundan ¢ok biiyiik degildir. Yiizey alani orijinal degerinin yaklasik %50’si
kadardir. Orta asamada, gozenekler daha diizgiinlesir ve yogunluk teorik yogunlugun
%70-92 araligindadir. Orta asgamanin sonlarina dogru tane biiyiimesi meydana gelir yani
taneler baslangi¢c parcacik boyutundan daha biiyiiktiir. Sinterlemenin son asamasinda
gozenekler kiireseldir ve kapalidir, tane biiyiimesi mevcuttur ve toplam gozeneklilik

%38’nin altindadir.

Sinterleme yaklagimi iizerine yapilan modellemeler izotermal sartlar altinda kiiresel
tozlardan yola ¢ikarak yapilmaktadir lakin gergekte bircok sinterleme uygulamasi
sinterleme Oncesi preslenen genis boyut dagilimina sahip kiiresel olmayan tozlarla
yapilmaktadir. Presleme parcaciklart yeniden diizene sokar, biilyiik gézenekleri bir araya
getirir ve pargacik temas alanmi arttirir fakat bunlar da yeni hatalarin olusumuna
sebebiyet verir. Maksimum sicaklia ulasmadan Once pargacik baglanmasi biiyiik
Ol¢iide tamamlanir. Son olarak kompaktlar termal gerilmeler ve atmosfer etkilesimi ile
olusan gradyanlara bagl olarak dinamik durumlara maruz kalabilir. Bircok durumda bu

gradyanlarin sinterleme prosesine etkisi yiiksektir.

Bu sorunlardan dolayr mevcut diflizyon verileri ger¢ek sinterleme prosesini
yansitmamaktadir (Geguzin & Boiko, 1982; German, 1979). Teori ve deneyler arasinda
farkliliklarin =~ gozlenmesi  kaginilmazdir.  Problemler  genellikle  endiistriyel
uygulamalarin gereksinim ve {iretim maliyetlerinden dolay: disiik 1sitma hiz1 ve kisa
sinterleme siirelerinden kaynaklanmaktadir. Fakat bu problemler gelisen teknoloji ile
sinterleme  sartlarinin  simiile edildigi bilgisayar teknikleri ile giderilmeye

caligilmaktadir.
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Kati-hal sinterleme teorisinin anlagilmast i¢in son olarak irilesmeye karsi
yogunlasmanin degisimi hakkinda da bilgi vermek gerekir. Bir¢ok malzeme
yogunlasma olmadan pargaciklar arasi sinter baglarini olusturur. Bu genellikle bir yiizey
bolgesinden diger yilizey bdlgesine ylizey diflizyonu ya da buharlagma-yogunlasmasi
mekanizmasi ile meydana gelir. Boyutsal degisim olmasa bile yilizey alaninin azalmasi,
tane boyutunun artmast ve gozenek boyutu ve sekline bagli olarak kompakt
mukavemetlesmesinin ger¢eklesmesi miimkiindiir. Bu durumlar irilesme olaylar1 olarak
tanimlanirlar ve yiizey alani, tane boyutu veya gozenek boyutu parametrelerinin
dlciilmesi ile belirlenebilirler. Irilesme asamasi yogunlasma icin gerekli olan yiizey
enerjisini tiikketmektedir, fakat gézenek alanini azaltmamaktadir. Bu gibi durumlarda
yogunlagsma i¢in bazi Onlemlerle irilesme asgari seviyede tutulmalidir. Mikroyapi
degisiminin bir dl¢iimii gdzenek boyutudur. Irilesme esnasinda gozenekler biiyiir,
yogunlasma esnasinda gozenekler azalir. Birgok durumda yogunlasma ve irilesme
mekanizmalar1 beraber isleyerek daha iri polarin biiylimesi ve kiigiik gozeneklerin
azalmastyla sonuglanir. Uzun siireler ve yliksek sicakliklarda iri gézenekler yogunlagir
ve baslangi¢ yiiksek paketleme yogunlugunun oldugu bolgelerdeki kiiciikce gozenekler
yogunlagarak niahi gbozenek boyutunun azalmasiyla sonuglanir. Fakat, gozenekler
irilesme veya i¢ gazlardan dolay1 ¢ok biiylirse uzun siireler sonucunda gézenekler daha
da irileserek yogunlagsmanin tekrardan diismesiyle sonuglanacak sekilde kompaktin
genlesmesine neden olabilir. Aksi durumda, baslangi¢ pargaciklar1 ideal sabit boyutlu
gozenek yapisina paketlenebilirse, sinterleme yogunlasmasi daha diisiik sicaklik ve daha
kisa siirede hizli bir sekilde gerceklesir. Bu sinterlenmis malzemelerde pargacik
topaklanmasi veya paketleme gradyanini engellemek i¢in bir yoldur. Bagil yogunlagma

ve irilesme oranlarinin belirlenmesinde pargacik boyut dagilimi 6nemli bir etken olarak
bilinmelidir (German, 1996).

3.2 Kiitle Tasinim Mekanizmasi
Tasimim mekanizmasi sinterleme i¢in gerekli olan itici giice baglh olarak kiitlenin

nasil yer degistirdigini belirler. Sekil 3.2°de iki kiire modelinde goriildiigii gibi yiizey

taginimi ve hacim taginimi olmak tizere iki tip mekanizma vardir.
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Sekil 3.2 iki kiire sinterleme modeline uyarlanan iki sinterleme
mekanizmasi. Yiizey taginim mekanizmalart boyun biiylimesi
icin ylizey kaynaklarindan (B-Y, buharlagsma-yogunlasma; YD,
yiizey diflizyonu; HD, hacim difiizyonu) kiitle tasir. Hacim
taginim mekanizmasi boyun biiylimesi i¢in i¢ kiitle kaynaklari
(PA, plastik akig; TS, tane s diflizyonu; HD, hacim
difiizyonu) kullanir. Sadece hacim tasimim mekanizmasi

parcaciklarda biiziilme ile sonuglanir (German, 1996).

Her iki tipte de gergeklesen atomik mekanizmalar kat1 akisim1 gerceklestirmektedir.
Gozenekler, atom bosluklarinin biiyiik birikimi olarak algilanabilir dolayisiyla, klasik
sinterleme mekanizmalar1 ile gozenek eleminasyonunun anlasilmasinda atom
bosluklarimin hareketi tanimlanabilir. Atom boslugu taginimi, birikimi, ortadan
kaybolma sinterleme davranisi i¢in anahtar olaylardir. Atom bosluklar1 ve atomlar
parcacik yiizeyleri boyunca (ylizey diflizyonu), gozenek bosluklari i¢inden (buharlagsma-
yogunlagma), tane sinirlari boyunca (tane sinir1 difiizyonu), kafes i¢i boyunca (viskoz
akis veya hacim diflizyonu) hareket ederler. Ayrica, plastik akis veya dislokasyon
tirmanmasi ile dislokasyon yapisi ile de etkilesebilirler. Dahasi, atom bosluklar
gozenekler arasinda tasinir; bu da daha kiiciik gézeneklerin biiziilmesi daha biiyiik

gozeneklerin ise diger gdzeneklerle birleserek biiylimesiyle neticelenir (German, 1996).

Yiizey taginim prosesleri parcacik yilizeyindeki kiitle akisi ile parcacik alaninda
degisim olmadan yani biiziilme veya yogunlasma gerceklesmeden boyun biiylimesi

olusturur. Kontrollii sinterleme sirasinda ylizey taginiminda yiizey diflizyonu ve
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buharlagsma-yogunlasma en 6nemli mekanizmalardir. Yiizey diflizyonu demiri de igeren
bircok metalin diisiik sicaklik sinterlemesini yonetmektedir. Buharlasma-yogunlagma
cok yaygin degildir ama kursun ve kursun esash bilesikler gibi diisiik sicakliklarda

kararli malzemelerin sinterlenmesinde baskindir.

Yiizey ve hacim taginim prosesleri boyun biiylimesini gelistirirken temel farklari
sinterleme esnasinda biiziilmede ger¢eklesmektedir. Yogunlagsmanin olmasi igin,
pargacik i¢inden gelen kiitlenin boyunda depozitlenmesi gerekmektedir. Hacim taginim
mekanizmast hacim diflizyonu, tane siri diflizyonu, plastik akis ve viskoz akisi
icermektedir. Plastik akis genellikle 1sitma esnasinda 6zellikle baslangic dislokasyon
yogunlugunun yiiksek oldugu kompaktlasmis tozlarda 6nemlidir. Yiizey gerilmeleri
genelde yeni dislokasyon olusturmada yetersizdir. Dolayisiyla, yiiksek sicakliklarda
kristalin tozlarin tavlanmasi ile dislokasyonlarin etkisi azaltilarak plastik akisin rolii
azalir. Diger taraftan camlar, polimerler gibi amorf malzemeler de viskoz akis ile
sinterlenerek; pargacik boyutuna ve malzeme viskozitesine bagli olarak pargaciklar bir
araya gelir. Tane sinirlarindaki sivi faza bagl olarak viskoz akis tipide metallerde
gorllebilir. Tane smnir1 diflizyonu bir¢ok kristalin malzemenin yogunlagsmasinda
onemlidir ve birgok sistemin yogunlagmasini kontrol altinda tutmaktadir. Genellikle,
hacim taginim prosesleri daha yiiksek sicakliklarda aktif hale gelmektedir (German,
1996).

Temas eden pargaciklar arasindaki sinter bagi kritik bolgedir. Atomlarin
depozitlenerek yiizey enerjisini diigiirdiikleri noktadir. Atomlarin bu noktalarda
depolanmas1 yiizey tagimimi ve hacim tasinimi ile gerceklesmektedir. Sinterleme
esnasinda yogunlagsmanin kaynaklaridir. Her ikisi de baglanmay1 gelistirir. Buharlasma-
yogunlagma ve ylizey difiizyonu genel ylizey taginim mekanizmalaridir. Yiiksek buhar
basincina sahip malzemeler veya sinterleme atmosferi ile reaksiyona girerek buhar
driinleri  olusturan malzemeler buharlasma-yogunlasma kontrollii  sinterleme
egilimindedirler. Yizey kirliliklerin buharlagsmasi disinda gozlenen agirlik kayiplari
buharlasma-yogunlagmanin bir gostergesidir. Bir¢ok malzemede buhar fazi taginim
azdir ve ihmal edilebilir ama diisiik sublimasyon entalpili bilesikler i¢in bu dogru

degildir. Hidrojen, oksijen, halojen ve su igeren reaktif atmosferlerde yiiksek buhar
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basinct olusturularak sinterleme esnasinda yogunlagsma olmaksizin ylizey alam
azalabilir. Yiizey diflizyonunda boyun biiyiimesi yiizey alanim diisiiriir ama biiziilme ya
da yogunlasmay1 gerceklestiremez. Ozellikle yiizey difiizyonu boyun biiyiimesi i¢in
diisiik aktivasyon enerjisine sahip birgok malzemenin sinterleme ve pargacik
irilesmesini gelistiren baslangic olusumdur. Yiizey tasmim prosesleri sinterleme
yogunlagsmasmin son asamasinda ise gozenek diizlesmesi ve gozenek hareketiyle

iliskilidir.

Kristalin malzemeler sinterleme esnasinda tane sinir1 difiizyonu, hacim difiizyonu ve
plastik akis1 igeren hacim taginim mekanizmalari ile yogunlasirlar. Gozeneklerden gelen
atom bosluklar1 kafes boyunca veya tane sinirlar1 boyunca go¢ ederek olusan ters akis
ile gozeneklerin igine kiitle yerlesimi gerceklesir. Yogunlasma gergeklesir ¢linkii atom
bosluklar1 pargaciklar arasi tane siirlarinda, dislokasyonlarda, faz sinirlarinda ve diger
mikroyapisal arayiizeylerde ortadan kaybolur. Tipik olarak, hacim difiizyonu bircok
sinterleme sisteminde aktiftir ama tane sinir1 difiizyonunda daha diisiik aktivasyon
enerjisi oldugundan bir¢ok durumda daha etkin olabilmektedir. Birgok malzeme igin
sinterleme esnasinda tane siir1 difiizonu aktiftir. Hacim difizyonuna gore daha diisiik
aktivasyon enerjisinden dolay1 parcaciklar arasi tane smirt daha etkin akis yolu
olugturur. Tane siirlarindaki safsizliklar da sinterleme hizimi  etkileyerek
sinterlenebilirligi arttirir. Plastik akis sinterleme sicakligina 1sitma esnasinda avantajlidir
ve hem atom bosluklarinin kaybolmasiyla dislokasyon tirmanmasini hem de
dislokasyon kaymasini igerir. Bu sadece bir gecis prosesidir ve izotermal sinterleme
esnasinda devam etmez. Pratik sinterlemede kiitle tasinim mekanizmasi bu birbirinden
bagimsiz mekanizmalarin karigimidir. Kiitle ve atom bosluklarinin taginimi i¢in bazi
6zel mikroyapisal karakteristiklerinde olmasi gerekmektedir. Ornegin, tane smirlaridan
atom bosluklarinin yok olmasi i¢in tane sinirlariin ikizlenmesi, hareket etmesi veya yer
degistirmesi gerekir. Sinterlemenin gelisimiyle kompakt mukavemetlesmesi yer
degistirmeyi engeller. ilaveten, tane sinir1 boyunca kiitlenin difiizyonu yiizey boyunca
atomlarin difiizyonu yeniden dagilimi gerektirir. Dolayisiyla, kiitle tasinimi sinterlemeyi

yoneten birden fazla mekanizma ile gergeklesebilmektedir (German, 1996).



BOLUM DORT
TOZ METALURJISINDE OZELLIiKLERIN DEGiSiMi

4.1 Giris

Sinterleme sicakligina 1sitma esnasinda kompaktta degisimler baslar. Sinterleme
sicakligindaki bekleme siiresi arttik¢a belli bir noktaya kadar yogunlagsmaya fayda
saglar. Asirt sinterleme gerceklesmeye basladiktan sonra ozellikler koétiilesir. Uygun
sinterleme sonrasinda TM c¢eliklerin mekanik 6zellikleri alternatif iiretim teknikleriyle
kiyaslanabilir duruma gelmektedir. Sinterleme sicakligina 1sitma esnasinda daha fazla
atomik hareket ve pargacik baglanmasi gergeklesir ki bu da daha yiiksek mukavemet ile
sonuglanir. Sicakligin mekanik Ozelliklere etkisinin yaninda yogunluk, bilesim ve
mikroyapr da 6nemlidir. Daha yiiksek yogunluklar 6zellikleri gelistirerek mukavemeti
arttirir.  Firinlarda uygun  sinterleme ve {retilebilirlik en yiiksek sinterleme
sicakliklarinda genellikle bir saatten daha az siirelerde gergeklesmektedir. Kompakttaki
boyutsal kararliligin etkisi yiiksektir. Dolayisiyla bazi ¢elikler igin sinterleme
parametreleri sifir boyut degisimi i¢in sec¢ilmektedir yani sinter boyutlar1 mukavemet
degerlerini gelistirirken kaliplanmis ham boyutlarda ayni kalacaktir. Diger ferro
bilesimler etkin tane siir1 diflizyonunun gozlendigi yiiksek sicakliklarda sinterlenirken
yiiksek sinterleme biiziilmelerine de maruz kalirlar. Eger ham kompakt yapisi
homojense biiziilme c¢arpilmaya yol agmayacaktir ve nihai boyutlar tekrar edilebilir
olacaktir. Boyutsal kararlilik nihai 6zelliklerle iliskilidir. Genellikle yogunluk degerleri
arttikca tlirlinlin boyutsal kararlilifinda kayip olacaktir. Yeniden presleme veya talas
kaldirma sinterleme esnasindaki bu problemleri ortadan kaldirmak icin siklikla

kullanilmaktadir.

Sinterleme esnasinda boyutlarin  kontrol altinda tutulmast TM’nin en temel
zorluklarindan biridir. Farkli malzemelere yapilan analizler nihai iirlin boyutlarindaki
degisimin %30-40 oraninda baslangi¢ tozlarin se¢imi, karistirilmas: veya yaglayicinin
homojen dagilimindan; %15-25 oraninda presleme prosesinden fakat %40-50 oraninda
sinterleme prosesinden kaynaklandigini ortaya koymustur. Benzer sonuglar enjeksiyon

ile kaliplanmis ve kalipta preslenmis yapilar i¢inde belirlenmistir (German, 1998).
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Yorulma dayanimi da gézenek yapisinin kontrol edilmesiyle 6zellikle daha kiiciik ve
yuvarlaklasmis gozenekler olusturarak gelistirilebilmektedir. Sabit bir yogunlukta
gozenek boyutu diistiikge yap1 igerisindeki sayis1 artmaktadir. Kiiciik gozenekler
yuvarlaklasma egilimindedir ve daha az gerilme konsantrasyon etkisi vardir. Sekilsiz
gozenekler ise yorulma dayanimini olumsuz yonde etkilemektedir. Sinterleme daha
yuvarlak, diizgiin ve daha kiiciik gozenek olusturmak i¢in tasarlanirsa yorulma dayanimi
da daha yiiksek olacaktir. Bu 6zelligi daha uzun sinterleme siireleri veya daha yiiksek
sinterleme sicakliklarinda saglamak miimkiindiir fakat asir1 sinterleme gozenek

biiylimesine ve yorulma dayaniminda kayba yol agacaktir (German, 1998).

Sinterlenmis c¢eliklerin Ozellikleri diger metal isleme teknikleriyle elde edilen
ozelliklere yaklasabilmektedir. Farklardan biri gozeneklilige bagli olarak 6zelliklerdeki
diistislerdir. Dolayisiyla, gozeneklilik ve yogunluk Onemli parametrelerden biridir.
Gozenekliligin -~ yaninda,  sinterlenmis  ¢eligin  davranist1  mikroyapiya  ve
alagimlandirmaya da baglidir. Yiiksek yogunluklu kompaktlar gerilmeye maruz kalan

parcalarda en ¢ok arzu edilendir.

Basit geometrilerde, gozeneklilik, agirlik ve hacmin belirlenmesiyle ve bu degerlerin
teorik degerlerle kiyaslanmasiyla yogunluk odl¢iilebilmektedir. Komplike pargalarda ve
homojen olmayan yapilarda ise mikroskop teknigi gerekmektedir. Bu durumda genel
yaklasim metalografik yontemlerle zimparalanmis ve parlatilmis kesit yiizeylerinde
nokta sayimiyla gergeklestirilebilmektedir. Seffaf milimetrik grafik kagitin mikroyapi
lizerine yerlestirilmesi ve gozeneklerin iizerine diisen kare sayisindan yola ¢ikarak
gozeneklilik miktar1 hesaplanabilmektedir. G6zenek yapis1 zimparalama, parlatma ve
daglama esnasinda korunmalidir. Asir1 yiik uygulama durumunda metalin gdzenekleri
kapatmas1 miimkiindiir ki bu da diisiik gozeneklilik dlglimiiyle sonuglanabilir. Daglama
ise gozenekleri genisletebilir ki bu durumda da daha yiiksek gozeneklilik Ol¢limii
gozlenebilir. Celikler icin genel daglayici olarak nital (%1-5 nitrik asit, kalan1 metanol
veya ethanol), pikral (4 g pikrik asit, 100 ml methanol ve bazi durumlarda ¢ok az

oranlarda hidroklorik veya nitrik asit) ve diger asidik esasli kimyasallar kullanilabilir.
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Yogunluk oOl¢imiinde, gozeneklere su penetrasyonunu engellemek i¢in uygun
sizdirmazlik saglanabilirse Archimed prensibi faydali olabilmektedir. Silikon yag1 gibi
farkli sizdirmazlar kullanilabilir. Bunu takip eden agirlik ol¢timleri ile de yogunluk
belirlenebilir. Olgiimlerde biri sinterlenmis kompaktin kuru olarak dlgiilmesi, ikincisi
gozeneklerin yagla doldurulmasi ve {igiincilisii sudaki agirliginin 6lgiilmesidir. Suyun
yogunugunu 1 g/cm3 alirsak; daldirma ile agirhik degisimi hacmi vermektedir ve
agirliktaki her gramhik dists 1 cm® °liik hacme denk gelmektedir. 1k 6l¢iimiin hacme

boliinmesi de yogunlugu vermektedir.

Gozenek sekli  sinterlenmis  Ozellikleri  etkileyen diger bir faktordiir.
Gozenekliliklerde kiireselden sekilsize dogru morfolojik bir degisim olabilmektedir.
Ozellikle yiiksek gerilmeye maruz kalan pargalarda dayanima olumsuz etkileri
olabilmektedir. A¢ik gozeneklilikler akiskanin sinterlenmis par¢a boyunca ilerlemesini

saglar ve ozellikle kendinden yaglayici rulmanlarda ve filtrelerde istenilen bir 6zelliktir.

Dolayisiyla, TM iiriinlerin 6zelliklerinin anlagilmasinda gézeneklilik ve gézenek yapi
farkliliklarinin ~ 6lgiilebilir  olmas1  gerekmektedir. Istenilen gdzenek seklinin
saglanabilmesi yontem parametreleriyle alakalidir. Genellikle, sinterlenmeyi gelistiren
olgular mekanik 6zellikler i¢in faydalidir. Diisiik yogunluklarda dayanim yiiksek oranda

gozenek yapisina ve pargacik siirlarina baglidir (German, 1998).

4.2 Mekanik Ozelliklere Gozeneklilik Etkisi

Ferro TM’de yapisal uygulamalar 6n plandadir dolayisiyla sertlik, dayanim,
stineklik, darbe enerjlerinin iyi bir sekilde incelenmesi gerekmektedir. Gozenekler yiik
basina diisen alanin azalmasindan dolayr mekanik o6zellikleri olumsuz yonde
etkilemektedir. Tam yogunluga ulasilmis malzemelerde bile mikroyapisal hatalara bagl
diisiik oOzellikler belirlenebilir. TM geligi incelerken ilk basta sertlik ve mukavemeti
incelemek mantikli olanidir. Eger bu incelemeler tatmin edici ise sonrasinda siineklige
odaklanilabilir. Son olarak, eger mukavemet ve silineklik tatmin edici ise dinamik

ozelliklere odaklanilmalidir (German, 1998).



36

4.2.1 Yart Statik Ozellikler

Gozenekler etkin kesit alanimi azaltmaktadir ve sertlik ve ¢ekme mukavemetini
olumsuz etkilemektedir. Yar statik 6zellikler diisiik ylikleme oranlarinda 6l¢iilmektedir.
Yan statik Ozellikleri belirlemede kullanilan temel testler 3-nokta egme (Transverse
Rupture Strength), akma dayanimi, ¢ekme dayanimi, kirilma uzamasi, kesit alaninda
daralma, elastik modiil ve Poisson oranmidir. Benzer sekilde sertlik testleri de ¢ekme
yada egme numunelerinin hasarsiz kisimlarindan yapilmaktadir. Bu farkli 6l¢iim
yontemleri ile elde edilen mekanik 6zellikler arasinda bir bagint1 bulmak i¢in ¢aligsmalar
yapilmustir. Fakat bazi ¢alismalarda bu bagmti gegersiz. Ornegin, martenzitik celikler
icin 3-nokta egme mukavemetinin ¢cekme mukavemetine orani 1,5 iken Ostenitik ¢elikler

igin 2,3’diir (German, 1998).

Tiim yar1 statik mekanik Ozellikler yogunluk ve mikroyapr ile farklilik
gostermektedir. Hatalarin varligi dayanimi diisirmektedir. Gozeneklilik, dayanimi
disiirdiigi gibi stinekligi de diistirmektedir. Ayrica gozenek sekli ve dagiliminin da
etkisi vardir. Genis alana yayilan diizglin gozenekler, kiigiik, kapali gézeneklere gore
daha az zararhidir. Gozeneklerin siineklige olumsuz etkisi gozeneklerdeki ¢atlak
baslangiciyla alakalidir. Dolayisyla gozenekliligin siineklige etkisinin yaninda gozenek
sekline duyarlilikta dikkat edilmesi gereken bir husustur. Gozeneklerin sekil, dagilim,
boyut ve yerlesimi siineklikte farkliliklar olusmasina neden olabilmektedir. %]15’ten

daha fazla gozeneklilik iceren yapilarda siineklik 6nemini yitirmektedir.

Mikroyapisal problemlerin olmadigi durumda mukavemet (c), yogunlukla Esitlik 4.1
’deki gibi degismektedir :

_ P m
o = 0oKCD) 4.1)

op alasimin tam yogun dayanimi, K gerilme konsantrayon sabiti gibi geometrik ve
proses sabiti, m yogunluga dayali exponensiyeli verir ve yaklasik 0,35 ‘dir, p yogunluk
ve pr teorik yogunluk. p/pr oranmi kismi yogunluktur. Elastik modiilii benzer iliskiyi

takip eder. Kirilgan celikler i¢in, normal mukavemet dl¢limii 3-nokta egme dayanimi ile
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oOl¢iilir. Tipik olarak 3-nokta egme dayanimi ¢ekme dayaniminin 1,6 katidir (German,

1998).

4.2.2 Dinamik Ozellikler

Yan statik mekanik Ozelliklere gézeneklerin olumsuz etkisinin yaninda dinamik
Ozelliklerde de daha farkli olumsuzluklar meydana gelebilmektedir. Bu 6zellikler darbe
dayanimi, kirilma toklugu ve yorulma dayanimidir. Bunlar ayn1 zamanda mikroyap ile
de iliskilidir. Diisiik sinter yogunluklarda, tekrarli gerilmeler veya darbe yiiklerine kars1
iyi bir dayanim beklenemez. Yiiksek yogunluklarda ise dinamik ortamlardaki dayanim

mikroyapi, gozenek boyutu ve gézenek yerlesimine baglidir.

Gozenekler yorulma c¢atlaklariin olusumu ve yapt boyunca ilerlemelerinde 6nemli
rol oynamaktadir. Dinamik yiik altinda ¢atlak biiyiimesi her bir gerilme tekrarinda
diizgiin bir sekilde ilerlemektedir. Dolayisiyla, milyonlarca gerilme tekrar1 sonucunda
catlak genisleyerek yapida hata olusumuna neden olmaktadir. TM’de bu zayifligi
gidermek i¢in sinterleme sonrast kumlama, bakir infiltrasyonu, yiiksek sicaklik
sinterleme ve yiizey karbiirizasyonu gibi bir¢ok calisma yapilmistir. Buna ragmen
gozenekler her zaman temel zorluk olarak ortaya ¢ikmistir. Darbe dayanimi ve kirilma
toklugu da gozeneklerle iligkilidir. Darbe dayanimi pargayr kirmak igin gerekli olan
enerjiyi Olcerken, kirilma toklugu ise hatali yapida catlak biliylimesi i¢in gerekli olan
enerjiyi 6l¢mektedir. Gozenekli TM gelikleri bu testlerde zayif kalmaktadir. Tokluk tam

yogun malzeme iiretimiyle gelistirilebilir (German, 1998).
4.3 Uretim Parametre Faktérleri
4.3.1 Yogunluk
TM c¢eliklerin 6zelliklerinde yogunluk baskin faktorlerden biridir. Yapilan ¢alismalar
¢eligin dayaniminin yogunlugun 7,0’den 7,6’ya arttirilmasiyla %25 oraninda arttigini

gostermistir. Benzer sonuglar 316L paslanmaz ¢elikler i¢inde elde edilmistir (German,

1998).
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4.3.2 Bilesim

TM’de mekanik ozelliklere yogunlugun etkisi agik¢a ortaya koyulabilmektedir
ancak alagimlandirmanin etkisi daha az agiklanabilir durumdadir. Demir esash
kompaktlarda %92 oraninda teorik yogunlugun sabit tutuldugu bir c¢alismada
alasimlandirma ile dayanimin arttig1 fakat siineklik ve toklugun %2 Ni oraninda en
yiiksek seviyede kaldig1 ve yiiksek karbon iceriklerinde diistiigii belirlenmistir. Diger bir
calismada en yiiksek dayanimin %5 Cu ve %1 C katkili olanlarda oldugu belirlenmistir.
Dolayisiyla, yogunlugun aksine alasimlandirmanin mekanik 6zelliklere etkisi daha az
sistematiktir. Alasim elementlerine ve konsantrasyon farkliligima bagli olarak
mikroyapisal degisimlerin gergeklesmesi de alagimlandirmanin belli bir sistemde
incelenememesinin bir neticesidir. Birgok ferro alagim 1s1l sertlesebilirdir dolayisiyla
elde edilen 6zellikler iki kat farklilik gésterebilmektedir. Ornegin Fe-2Cu-0,8C alasimin
cekme dayanimi 1sil islem ile 925 MPa ’a cikarilabilirken ayni alasimin sinterleme

sonrast ¢gekme dayanimi 500 MPa ’dir (German, 1998).

4.3.3 Mikroyap

Proses parametrelerin nihai mekanik ozelliklere etkisi ¢ogunlukla mikroyap: ile
anlasilabilmektedir. Sabit bir yogunlukta dahi gézenek boyutunda, tane boyutunda ve
ikinci faz igeriginde farkliliklar olabilmektedir. Gozenekler ovallasmis ya da Sivri
olabilir fakat oval gozenekler en c¢ok tercih edilendir ve yiiksek sinterleme sicakligi
gerektirmektedir. Biiylik ve sivri gozenek iceren parcalar diisiik dayanim ve zayif

yorulma dayanimai sergiler.

Yiiksek sicaklik sinterlemesi mikroyapt homojenligi ve gozenek seklini arzu edilen
sekilde gelistirdiginden mekanik Ozellikleri o6zellikle dinamik o6zellikleri arttirir.
Homojen olmayan alasimlama, karisim tozlarda ve kisa siireli sinterleme neticesinde
olugsmaktadir. Ayn1 zamanda sinterleme sicakligindan soguma esnasinda da 6zelliklerde
degisim gozlenir. Alagimli ¢eliklerde hizli soguma, yavas sogumaya kiyasla iki kat daha

yiiksek ¢cekme dayanimi gosterebilir. Uygulamalarda, 6n alasimlandirilmis 4600 celigi
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(2Ni-0,9Mo) %0,5 C ve %2 Cu katkisiyla 7 g/em® yogunluga vakumda 1250°C ’de
sinterlenip yavas sogutuldugunda 600 MPa dayanima ulagirken, hizli sogutuldugunda
1190 MPa dayanima ¢ikarilabilmektedir (German, 1998).

Mikroyapisal analizler numune kesitinin zimparalanmasi, parlatilmast uygun
daglayic1 ile daglanmast ve son olarak 1s1k mikroskobunda incelenmesi ile
yapilmaktadir. Mikroskopta incelenen goriintii dijital ortama aktarilabilir ve
olgeklendirilerek mekanik 6zellikleri etkileyen gozenek boyutu, gézenek sekli, gozenek
dagilim1 ve tane boyutu gibi parametreler dlgtilebilir. Demir ve gelikler i¢in genel olarak
kullanilan daglayicilar ethanol ve nitrik asit karisimi (nital) veya seyreltilmis
hidroklorik asit veya seyreltilmis bakir siilfat veya ferrik klorid gibi diger asitlerdir.
Diger bir alternatif ise taramali elektron mikroskobuna dayanmaktadir. Bu da goriintii
analiz sistemi ile beraber kullanilabilir. Bu da kirilma modundaki degisikliklerden yola
cikarak 6zelliklerdeki farkliliklar1 agiklamada yardimci olmaktir. Sinterlenmis kirilgan
celiklerde yapilan SEM incelemelerinde diiz kirilma yiizeyleri demir pargaciklar
arasindaki tane smirlarinda varolmaktadir, bu da sinterlemede tane sinirlarinin

kirtlganlastigini (embritilled) gostermektedir (German, 1998).

Sonug olarak yogunluk, alagimlandirma veya mikroyapidaki farkliliklarin mekanik

ozelliklerde onemli bir etkisi olmaktadir.



BOLUM BES
TOZ METALURJISINDE DEMIR VE ALASIMLARI

5.1 Giris

Tiim malzemelerde gelik giiniimiiziin en ¢ok ihtiya¢ duyulanlarindan biridir. Her
yil 750 milyon ton ¢elik ticareti yapilmaktadir. Baz olarak agirlik alindiginda celikler
en c¢ok kullanilan malzemeyken hacim bazinda plastikler miihendislik
malzemelerinde bast ¢ekmektedir. Bu iki malzeme otomobillerde baskin roliinii
siirdiirmektedir. Her ikisi de kolay sekillendirilmekte ve maliyetleri nispeten diisiik

olmaktadir.

Celikleri anlamak i¢in demirle baglamak gerekmektedir. Tiim celiklerin temel
bileseni demirdir. Oda sicakliginda kati, ergime noktas1 1537°C ve kaynama sicakligt
2735°C’dir. Dogada ¢ok nadir saf halde bulunmaktadir. Genellikle oksit ya da
stlfuirlii bilesikler halinde bulunmaktadir. Dolayisiyla saf element haline metalurjik
indirgeme kademeleriyle dontistiiriilmektedir. En meshur indirgenmis {iriin temel
safsizlik olarak karbon igeren pik demirdir. Demir madenleri bol bulunmaktadir ve
demiri bu madenden indirgemek igin gerekli enerji nispeten disiiktiir ve demiri
sekillendirmek kolay ve az maliyetlidir. Saf halinde parlak, glimiisiimsii, yumusak ve
siinektir. Aslinda bu ozellikler ¢ogu gekistirilmis plastiklere gore daha zayif
kalmakta ayrica plastikler ¢ok daha kolay ve hacim basina daha diisiikk maliyetle
sekillendirilebilmektedir. Dolayisiyla, alagimlama demiri daha yiiksek dayanim,
sertlik veya korozyon dayanimi kazandirmak igin gelistirilmistir. Saf demir
polimorfik doniisiimler ile kristal yapisin1 degistirmektedir. 910°C ’ye kadar hacim
merkezli kiibik yapidadir. Bu sicakligin iizerinde yiizey merkezli kiibik yapiya
doniismektedir. 1392°C de tekrar hacim merkezli kiibik yapiya déniisiir. Bu kristal
yapilar arasindaki farkliliklar alagimlandirmayi, 6zellikleri ve 1s1l islem kabiliyetini
etkilemektedir. Demir tiim ferro alasimlarin bazidir ve celikler tiim miihendislik
malzemelerinde en ¢ok ragbet goren siniflarin basinda gelmektedir. TM’de demir
tozuyla baslanilmakta fakat diger tozlar demirle karigtirilarak sinterleme esnasinda

celik olusturmaktadir.

40
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5.2 Toz Metalurjisinde Ticari safikta Demir

Demirin atomik dizilimi sonucu olusturdugu kristal yapisi sinterlenme hizini
etkilemektedir. 910°C ’nin altinda kararli olan hacim merkezli kiibik yapidaki alfa
demir (a-Fe) yani ferrit fazindan sinterleme sicakliklarinda kararli ylizey merkezli
kiibik yapidaki gama demir (y-Fe) yani Ostenit fazina doniisiimden dolay1 1sitma
esnasinda sinterleme hizinda keskin diisiis olmaktadir. Alasimlandirma atomlar
hacim merkezli kiibik yapida daha hizli difiize olduklarindan dolay: sinterleme igin
ferrit fazin1 tercih etmektedir. Dolayisyla, demir 900°C civarlarinda 1000°C ’ye
kiyasla daha hizli sinterlenme davranisi sergilemektedir. Demir esasli kompaktlarin
sinterlenmesinin 1100-1300°C araliginda yapildigi goz Oniine alindiginda; 1sitma
esnasinda sinterlenme hizi artar fakat ferrit fazindan Gstenit fazina gegince sinterleme
hiz1 yavaglamaktadir. Dolayisyla ferrit fazindaki sinterleme hizina ulagsmak i¢in daha

yiiksek sicakliklara ¢ikmak gerekmektedir.

Demirin kalipta preslenmis, iri, su atomize tozlarin yliksek ham yogunluklara
sahip olmasindan dolay: sinterleme esnasinda kuvvetli sinter baglara ihtiyaci vardir.
[ri taneler igin yogunlagsma genellikle presleme esnasinda gerceklesmektedir.
Sinterleme sadece ince taneli tozlarda yogunlagsmayi desteklemektedir. Daha ince
tozlar, daha diisiik ham yogunluklar, daha uzun sinterleme siireleri ve yiiksek
sicakliklar sinterleme biiziilmesine neden olmaktadir. Daha ince demir tozlarmin
daha fazla yiizey alani1 vardir ve sinterleme egilimi iri tanelere gore daha yiiksektir.
Ayn1 zamanda, daha yiliksek sicakliklar daha fazla atomik hareketi meydana
getirmekte ve daha uzun siireler daha fazla biiziilmeyle sonu¢lanmaktadir. Sonug
olarak ince tanelerde daha fazla sinterleme yogunlagsmasi istenirken iri taneler igin
sadece kuvvetli sinter baglarin olugmasi istenmektedir. Sinterleme esnasinda atomik
tasinim mekanizmalarindan tane sinirt difiizyonu ve yiizey difiizyonu onemlidir.
Yiizey diflizyonu biiziilme olmaksizin kaynagma saglarken, tane siri diflizyonu
kaynagma sonucunda biizilme meydana getirir. Farkli sinterleme dongiileri, toz
boyutlart ve atmosferleri bu mekanizmalarin etkilerini kontrol etmek igin

kullanilabilir.
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Demirin sinterlenme hiz1 kararli kristal fazina baghdir. Ferrit fazi yiliksek
sinterlenme hizindan dolay1r en ¢ok tercih edilendir fakat celiklerin ¢ogu Ostenit
fazinin  kararli oldugu sicakliklarda sinterlenerek olusturulmaktadir. Demir
pargaciklar1 yiizey diflizyonu ve tane sinirt difiizyonu ile birbirine baglanmaktadir.
Mekanizmalarin gelisimi pargacik boyutu, bilesim, sicaklik, bekleme siiresi ve ham

yogunluk parametrelerine baglidir.

5.3 Demir Esash Karisim Toz Sinterleme

Genellikle demir tozu presleme ve sinterleme Oncesi alasimlama katkilari ile
karistirtlmaktadir. Baz1 genel katkilar grafit, fosfor, nikel, bakir, bor, silisyum, krom,
mangan ve molibdendir. Baslangi¢ yapisi homojen degildir. Mikroyapinin belli bir
bolgesine bakildiginda tanelerden biri ticari saflikta demir iken digeri alasim
parcacigidir. Her bir noktada homojen dagilim gozlenebilmesi icin atomlarin
difiizyonunun tamamiyla gergeklesmis olmasi gerekmektedir. Homojen alagim
olusturmak icin yeterli sicaklik ve siire gerekmektedir. Dolayisiyla, sinterleme
dongiisii  pargaciklarin baglanmasi esnasinda homojenizasyonu saglamaktadir.
Genellikle baglanmaya nazaran homojenizasyon daha yavas gerceklesmektedir. Bu

durum katkinin yayilimi i¢in daha yiiksek sicakliklar veya siireler gerektirir.

Karisim tozlardan alasgimlandirmanin bir¢cok avantaji vardir. Bunlardan biri
bilesimin kolay ayarlanabilmesidir. Ayrica, yumusak tozlarin alasimlandirilmis
tozlara kiyasla daha kolay preslenebilmesi ve 6n alagimlandirilmis tozlara kiyasla

daha ucuz maliyetli olmasidir.

Sinterleme esnasinda homojenizasyon tiim katki atomlarinin uzun mesafeler kat
ederek tiim bolgede esit dagilim gdstermesi i¢in uzun siirede gerceklesmektedir.
Atomlarin bu diflizyonu bir atomun diger atomla yer degistirmesine dayanmaktadir.
Atomik hareketler daha yiliksek sicakliklarda daha hizli gerceklestiginden dolayi
yiiksek sicakliklarda sinterlenmis kompaktlarin daha iyi o6zellikler sergilemesi

beklenmektedir.
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Sinterleme karisim tozlar1 homojenize ederek gelismis 6zelliklere sahip alasimlar
olusturur. Birgok ferro alasim sinterleme esnasinda alasim katkilarinin homojen
dagilimini saglamaktadir. Her elementin demir i¢inde farkli hareket kabiliyeti vardir
dolayisiyla, homojenizasyon siiresi bilesime baglidir. Genellikle, atomik difiizyon
hiz1 yavas gerceklesmektedir bu nedenle sinter baglanmaya kiyasla homojenizasyon
daha yavas olmaktadir. Daha hizli alasimlama i¢in daha kii¢lik katki parcaciklari
kullanilmalidir. Her hangi bir bilesim igin katki pargacik boyutu kii¢iildiikge ham

kompakt icinde daha homojen dagilim sergileyecektir.

5.3.1 Sinterleme Esnasinda Demir Alagimlarinda Faz Degisimi

Daha 6ncede bahsedildigi gibi, ferro alagimlarin sinterlenmesindeki zorluklardan
biri 1sitma esnasindaki kristal yap1 degisimidir. Demirin diigiik sicaklik formu olan
ferritin diisiik karbon c¢ozebilirligi vardir. Diger taraftan, sinterleme sicakliginda
olusan Ostenit fazinin yiiksek karbon ¢ozebilirligi vardir. Karbon ¢ozebilirligindeki
degisim sinterleme hizim1 etkilememektedir. Faz donilisimii karbon igerigine
dayanirken, karbon seviyesine bagli olarak sinterleme hizinin da etkilenmesi
miimkiindiir. Karbon tarafindan stabilize edilen Ostenit i¢inde difiizyon ferrit
icindekine kiyasla daha yavas olmasi nedeniyle yiiksek karbon seviyeleri sinterleme
stiresini yavaglatir. Yine de, yiiksek karbon igerigi ve yiiksek sicakliklar sivi faz
olusturur ki bu da genellikle sinterleme Kabiliyetini arttirir. Ikinci faz genellikle
sinterleme esnasinda tane biiylimesini yavaglatir. Sinterleme hizi tane boyutunun
kiipiiyle ters orantili bir sekilde degismektedir. Yavas gelisen tane bliylimesi de
sinterlenebilirlige yardimeci olmaktadir. Genellikle, karbiirler Ostenit olusumuyla
¢coziinlirler. Bundan dolay1, sinterleme sicakligma ulasildiginda etkileri

kaybolmaktadir.

5.4.2 Gozenek Yapistnin Degisimi

Parcaciklar arasi bosluklar yaglayici, baglayict ve safsizlik igermektedir. Isitma

gerceklestiginde, bu icerikler buharlasarak parcaciklar arasi bosluk birakirlar.
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Sinterleme gelistikce gozenek bosluklarinda degisim meydana gelir. Eger toz yiiksek
basinglarda sikistirildiysa, gozenekler yassi sekildedir. Sinterleme esnasinda bu
yassilasmis gézenekler kiiresellesir. Gozenek kiiresellesmesinin sonucu uzun yonde
gbzenegin biiziilmesi ve kisa yonde genlesmesi gergeklesir. Bu nedenle, sinterleme
esnasindaki boyutsal degisim anizotropiktir. Bazen presleme yoniindeki kompakt
yiiksekligi genislerken, presleme yoniine dik boyutlar biliziilmektedir. Bu anizotropik
boyutsal degisimler, nihai boyutlarda istenileni elde etmeyi gili¢lestirir. Sikistirma
basinct arttikga anizotropik boyutsal degisim de artmaktadir. Tam tersi davranista,

stv1 faz sinterleme esnasinda gergeklesebilir.

Sinterleme siiresi, sicakligi ve parcacik boyutuna bagli olarak sinterleme
esnasinda farkli gozenek yapisal degisimleri meydana gelebilir. Baslangictaki
sekilsiz gozenekler yuvarlaklasir ve boyutu degistirir. Gozenek genlesmesi, irilesme
olay1 ile sonuglanir ve bu durum Ostwald Olgunlagsmasi olarak adlandiriimistir. Bu
durum daha ¢ok genis gozenek boyut dagilimi olmasit durumunda biiyiik
gozeneklerin daha kiiclik olanlar iizerinde ilerlemesiyle gerceklesmektedir. Bu durum
soda yada bira yiizeyindeki kopiikte gozlendigi gibi biiyiik baloncuklar biiyiirken
kiigiikler gézden kaybolmaktadir. Sinterlemede, tiim gézeneklilik azalabilmektedir.
Bu yogunlagsmadir. Gozenek yapisindaki degisim baslangic gdzenek boyut dagilimi
ve sinterleme parametreleri gibi bir¢ok ayrintiya dayanmaktadir. Cogunlukla, sekilsiz
gozenekler yuvarlaklagmakta ve siireye bagli olarak sayilar1 azalmaktadir. Yiiksek
sinterleme  sicakliklarinda ve uzun sinterleme  siirelerinde  gdzenekler

giderilebilmektedir.

5.3.3 Sinterleme esnasinda st fazin olusumu

Sinterleme esnasinda sivi faz olusumu ferro alasimlarda parcacik baglanmay:
arttirmaktadir. Demir-bakir alagiminda sinterleme sicakliginin  bakirin ergime
sicakliginin tizerinde olmasi gibi sivi, karisim tozlardan birinin ergimesi sonucu
olusmaktadir. Sekil 5.1°de gorildiigli gibi sivi, pargacik temas bdlgelerinde
olugmaktadir ve sinterleme esnasinda kismi ergimis alagim tozunun iginde

olusmaktadir. Bu olgu paslanmaz ¢eliklerin ya da takim geliklerin tam yogunlasma
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sinterlemesinde kullanilmaktadir. Diger secenek 1sitma esnasinda en son katilasan
tozun ergitilmesi ile gegici sivi olusturmaktir. Bu 1s1l islem olarak ferro TM’de
kullanilabilmektedir. Ornek olarak %2,5 titanyum ile karistirilmis demirin gegici s1vi

faz ile sinterlenmesi verilebilir.

Pt yayinimi

V ./ S1v1

olusturucu

demir

cozelti- kati
yeniden iskelet
¢okelme

Sekil 5.1 Sivi faz sinterleme genellikle demir tozunun sivi
olusturucu toz (boriir, karbiir, fosfat, bakir, kalay) ile karistirilip
stvinin olustugu (I) ve yayildigi (IT) sicakliga 1sitilarak pargacik
baglanmasi (III) ve yogunlagsmay1 (IV) icerir (German, 1996)

Sivinin, nihai 6zelliklerin gelisimine her zaman olumlu bir katkisi yoktur. Bazi
stvilar sinterlenen malzemede genlesmeye yol agarken digerleri yogunlagmayi
gelistirebilir. Belli bir bilesim i¢in yogunlasmadan genlesmeye kayma egilimi ham
yogunlukla iliskilidir. Yiiksek ham yogunluklu kompaktlarda sivi pargaciklar
Otelerken, diisik ham yogunluklu kompaktlarda pargaciklari bir araya
getirebilmektedir. Genellikle siv1 faz sinterleme, pargaciklar arasi temas noktalarinda
etkin olmaktadir. Sivi faz sinterleme esnasinda irilesme tanelerin zamanla
biiyiimesinden dolayr hizli olmaktadir. Iri tanelerin biiyiimesi kiigiik tanelerin
tilketilmesiyle gerceklesmektedir. Aslinda, kiiclik taneler biiylik taneler icinde
tercihen birleserek veya sivi i¢ginde ¢oziinerek iri tanelerin bu ¢oziinmiis malzemeleri
stvi i¢inden yapisina almasiyla gerceklesmektedir. Sivi varligi siirdiikge bu tane
biiylimesi devam etmektedir. Sinterleme esnasinda sivi faz olusumunun olumlu etkisi
stvinin  gelismis sinter baglarint olusturdugu durumda gergeklesmektedir. Ferro
alagimlar i¢in, etkin sivi faz sinterleme sistemleri bakir, fosfor, titanyum, cesitli

karbiirler ve bor ile olusmaktadir. Difiizyon hizlar1 sivi fazda yiiksektir ve bu da
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pargacik baglanmasini iyilestirmektedir. Katki ile alasimlandirma genellikle daha

yiiksek sinter mukavemetlerini saglamaktadir.

5.4.4 Mikroyap: Degisimi

Sinterlemede baskin mikroyap1 degisimi pargaciklar arasi bagin biliyliyerek
kompaktin mukavemetlenmesini gelistirmesidir. G6zeneklerin sayisinda, boyutunda
ve tane boyutunda degisimler olusmaktadir. Gozenekliligin zamanla azalmasina
ragmen, polarin ve tanelerin ortalama boyutlarinin her ikisi de artmaktadir. Yani
kiigiik gozenekler ve taneler sinterleme esnasinda azalmaktadir. Buna bagli olarak
gbozeneklerin sayis1 ve tanelerin sayist azalmaktadir. Bu tanimlama sinterlemeye

bagli olarak mikroyapidaki degisimleri agiklamaktadir.

Mikroyapi irilesmesi sinterlemenin olumsuz etkilerindendir. Daha iri tane boyutu
mukavemetteki diisiisle sonuclanmaktadir. Yani bir taraftan gelisen sinter bagina
bagli olarak mukavemet artarken mikroyapi irilesmesinden dolayr mukavemette
diisiis gozlenmektedir. Genel olarak en yiiksek mukavemetler 30-60 dakika arasinda
yapilan sinterleme siirelerinde elde edilmektedir. Sinterleme esnasinda goézenek
biliyiimesi genel durumken, bu esnada gozeneklerin yuvarlaklasmasi mekanik
Ozellikleri gelistirmektedir. Yiiksek sicaklik sinterlemesi esnasinda tane yapisi
olusumuyla gozenek yapisi arasinda ciddi bir etkilesim vardir. Gozeneklerin sayisi
azalirken ortalama g6zenek boyutu artabilir. Biiyllyen taneler gozenekleri de
cevreleyerek yapidan uzaklastirmaktadir. Baglangicta gézenekler tane biiylimesini
yavaslatir fakat yuvarlaklastikca bu etkisini kaybetmektedir. Buna bagl olarak,
sinterleme donglisliniin son asamasinda hizli tane biiylimesi gerceklesir. Eger son
sicaklik yiiksek ise, tane biiyiime hizi etkin olur. Sinterleme sonucunda tanelerin
icinde gozeneklerin izolasyonuda gergeklesebilir. Bu durum olustuktan sonra
gozenekler kararli hale gelir ve daha uzun sinterleme siirelerinde bile giderilemez.

Bu durum ayn1 zamanda bir¢cok miihendislik 6zelliklerini de diistirtir.

Sinterleme, yogunlasmanin gergeklestigi durumlarda olursa, kapali gézeneklerin

Olusumu gergeklesir. Kapali gozenekler kompakt yiizeyinde yer almazlar.
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Kompaktlar 1120°C ’de normal sinterlemeye maruz birakilirsa ¢ok az gdzenek
yuvarlaklagsmasi gosterirler. Buna karsin yiikksek sicakliklarda gozenekler
yuvarlaklasir ve kompaktlar yogunlasir. Gozenekler yuvarlaklastiktan sonra daha
fazla sinterleme atmosferiyle etkilesime girmezler. Gozeneklerin i¢inde hapsolmus
safsizliklar kompakt i¢inde kalarak daha yiiksek sicakliklarda daha uzun siire
bekletilmelerine ragmen giderilemezler. Sinterleme esnasinda gozeneklerin
kapanmas1 6zellikle sinterlenmis yogunlugu 7 g/cm3 lin iizerinde olan pargalarda
normal bir durumdur. Gozenekler kapandigi zaman, tane biiylimesini

engelleyemediginden tane biiyiimesi hizlanir.

Farkli yontemler ile sinterlemeyi ve sinterlenmis mikroyapt olusumunu
gelistirmek miimkiindiir. Ornegin, daha ince parcaciklar daha kiiciik gozenekler
olusturur ve sinterlenme hizinmi arttirir fakat yapida genellikle daha fazla ¢arpilma
olusturur. Diger taraftan, pik sicaklikta daha uzun bekletme yogunlasmay1 destekler,
fakat bu durum da diretim maliyetlerini arttirir. Genellikle, yiiksek sicaklik
sinterlemesi daha kisa bekletme siirelerinde yapilarak mikroyapisal hatalar

azaltilabilir.

5.5 Toz Metalurjisinde Demir-Bakir (Fe-Cu) Alasimlar:

Sinterlenmis diisiik alasimli ¢eliklerde ¢ok az miktarda bakir katkisiyla bile
celigin mukavemeti c¢ok artmaktadir. Sinterleme sirasinda bakir miktaria bagh
olarak boyutsal degisim gozlenmektedir. Bakirin demir i¢inde ¢oziinebilirlik siniri
olan %8-10 oranina kadar Cu katkisiyla boyutsal artis meydana gelmektedir. Bu
etkisinden yola ¢ikarak demir kompaktlarin sinterleme esnasindaki biiziilmesini
kompanse etmek i¢in %1-2,5 oraninda bakir ilavesi siklikla kullanilmaktadir. Bakir
biiyiimesi sinterleme sicakligi, sinterleme siiresi ve 1sitma hizinin optimizasyonu ile
engellenebilir. Diger metotlar karbon ve fosfor katkis1 ve demir ile bakir tozlarin
boyutunun kiigiiltiilmesine dayanmaktadir. Bu durumda toz maliyetleri de artacaktir.
Sinterleme sicakligindan oda sicakligina soguma hizinin da nihai 6zelliklere etkisi
olmaktadir. Hizl1 soguma yliksek ¢cekme mukavemeti ve sertlik fakat daha diisiik

stineklige sebep olmaktadir. Phadke (1981) yaptig1 calismada demir igindeki bakir
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konsantrasyonu arttik¢a firinda soguma sonrasi yaslanma egiliminin azaldigini
bulmustur. Sertlikteki artisin %2, 4 ve 6 Cu alasimi i¢in sirasiyla %27, 19 ve 9
oldugunu ve Fe-8Cu alasimi ig¢in yapilan yaslandirma i¢in 1000 dakikaya kadar

herhangi bir sertlesme olmadigini belirlemistir.

Bakir biiyiimesinde iki neden diisiiniilmektedir. Birincisi demir igine bakir
difizyonu sonucu hacim artisina dayanmaktadir. Maksimum genlesme oraninda
yapilan basit hesaplamalar gostermektedir ki bakirin ergime sicakliginin hemen
tizerindeki sicakliklarda kompaktlarda meydana gelen hizli genlesme sadece
difiizyon ile aciklanamaz. ikincisi ise kati1 demir parcaciklari boyunca sivi bakirin
penetrasyonu sonucu genlesmenin gergeklestigidir. Sivi faz sinterlemenin farkli
adimlarindaki katkilarin1 belirlemek i¢in Kaysser, Huppmann ve Petzow (1980)
benzer boyutlarda (98um) kiiresel demir ve bakir tozlarmi %93 gibi yiiksek ham
yogunlukta sikistirmis ve farkli siirelerde sinterleyerek hizlica sogutmustur.
Simiiltane Olctimler ile Fe-Cu kompaktlardaki genlesme mekanizmalarini dort
baslikta toplamistir: (1) demir pargaciklar1 arasinda eriyigin penetrasyonu, (2) tane
sinirlart boyunca eriyigin penetrasyonu, (3) bakirin demir parcaciklarina parcacik
yiizeyinden difiizyonu ve (4) demir tanelerine bakir diflizyonunun tane sinirlar
boyunca olmasi. Oysa demir pargaciklari arasinda penetrasyon kapiler kuvvetlerin
sonucudur ve tane sinirlart boyunca penetrasyonda dihedral aci faktorleri ile
aciklanabilmektedir. Sekil 5.2 yukaridaki dort faktorii sematik olarak gostermektedir.
Sinterleme esnasinda parcacik yeniden diizenlenme iki kisma ayrilabilir. Bakirin
ergimesinden hemen sonra birincil pargacik yeniden diizenlenmesi ile diisiik
mukavimli kompaktlarin hizli yogunlagmasini saglar. Tane sinirlar1 boyunca ergimis
metalin penetrasyonu, demir pargaciklarin igindeki ayrik tanelerin yeniden

diizenlenmesiyle yogunlagmasini saglar.
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Kingery (1959) ayrica Cannon ve Lenel (1953) demir-bakir sisteminin

sinterlenme hizlarmi tartismak icin teori gelistirmislerdir. Esper, Freise ve Zeller

(1969) tarafindan yapilan dilatometrik deneyler sistemin 700°C ’de az genlesme ve

1000°C ’nin iizerindeki sicakliklarda hizli genlesmenin oldugunu gdstermistir. 900°C

civarinda ferritten Gstenit fazina doniisiim bakirin demir i¢indeki ¢oziinebilirligini

gelistirmis dolayisiyla genlesmede ani diisiis olmustur. 900°C ’de uzun siireli

sinterleme sonucunda ¢ok az boyutsal degisim olugsmustur. Mekanik 6zellikler hizla

geliserek ilk 30 dakikada 160 MPa degerinde en iist seviyeye ulasmistir.
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Watanabe ve Masuda (1973) sinterleme esnasinda Fe-Cu kompaktlarda irilesme
olaymni ¢aligmiglardir. Sinterleme sonrasi tane boyut dagilimi ayn1 zamanda irilesme
kinetigi diflizyona bagli biiyiimenin ve birlesmenin baskin oldugunu ortaya
¢ikarmigtir. Yapilan calisma beklenen irilesme oraninin kati pargalarin sivi faz iginde
diftizyonu tarafindan kontrol edildigini dogrulamistir. Froscher ve Fulrath (1975)
tarafindan demir-bakir sistemindeki sivi faz sinterlemeyi gozlemleyen galismalarinda
hacmen % 40 oraninda sivi faz ile yeniden diizenlenmenin miimkiin olabilecegini
belirtmistir. Bakirin ergimesi ile biiziilmenin baglamasina ragmen, 1sitma esnasinda

demir pargaciklart arasinda boyun biiyiimesi yeniden diizenlenmeyi engellemektedir.

Onalasimlandirilmis tozlardan sinterlenen Fe-Cu (%1-13) alasimlari igin demir
parcaciklarin bakir ile doymusluk derecesina dayanan ¢ok az oranda bakir biiylimesi
belirlenmistir (Trudel ve Angers, 1975). %6’dan daha fazla bakir igeren on
alagimlandirilmis tozlarin elementel tozlara nazaran mekanik 6zelliklere ve boyutsal

kararliga bagli daha ¢ok avantaj teskil ettigi gozlenmistir.

Sinterleme doéngiisiinde, bakir biiyiimesini kontrol etmek 6nemlidir. Sekil 5.3 iki
durumu temsili gostermektedir: birincisi ferritten Ostenite doniisim sicakliginin
hemen altindaki sicaklikta izotermal bekletme ve ikincisi bakirin ergime noktasina
kadar beklemeden gergeklestirilen 1sitma. Birinci durumda biiyiime ikinciye kiyasla
daha az ger¢eklesmektedir. Bocchini ve Marchini (1985) once bir demir toz
iskeletinin meydana gelerek herhangi bir boyutsal degisimin azaltilacagini

onermislerdir fakat kat1 halde demir i¢inde bakirin difiizyonunu goz ardi etmislerdir.
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Sekil 5.3 Sematik olarak 1sisal dalgalanmanin Cu biiylimesine etkisi

(Bocchini ve Marchini, 1985)
5.6 Toz Metalurjisinde Demir-Bakir-Kalay (Fe-Cu-Sn) Alasimlar:

Kalay demirin ergime sicakligimi diisiirmektedir. Esper, Freise ve Zeller (1969) bu
sistem hakkinda ilk dilatometrik ¢alismalar1 yapmistir. Kalay ferritin hacim merkezli
kiibik yapisini stabilize etmektedir ve bu katki ile ilk sinterleme reaksiyonlar1 420-
460°C araliginda baslayarak genlesmeye neden olur. Genlesme derecesi, artan kalay
miktariyla artmaktadir. 460-880°C sicaklik araliginda meydana gelen intermetalik
bilesikler genlesmeye neden olmaktadir. 900°C ’nin iizerinde intermetalik bilesikler
geride hacim merkezli kiibik kat1 ¢ozeltisi birakarak pargalanmaktadir. 820-1100°C
araligindaki sinterleme sicakliklarinda en yiiksek mukavemet yaklasik %2 kalay

katkisinda gbzlenmistir.

Lang ve Robins (1979) demir kafesinde ¢Oziinmiis kalayin sinterlenme
performansin1  arttirdigin1  raporlamiglardir. Calismalarinda Fe-Sn  bilesiklerin
olusumu ve pargalanmasina gegici s1vi fazin 6nemini ihmal etmislerdir. Ayrica kalay

etkisinin demirin boyut ve safligina bagl oldugunu belirtmiglerdir.

Moules ve Calow (1972), %]1’e kadar kalay igeren kompaktlar1 caligmislardir.
9%0,5 oranina kadar artan kalay miktarina bagli olarak ¢cekme siinekliginin diistiigiinii
ama mukavemetin arttigin1 bulmuslardir. Bu oranin {izerinde kalayin mukavemet

degerlerini  diisiirdiigiinii  belirtmislerdir. Genellikle, 1100°C’nin iizerindeki
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sinterleme sicakliklarinin istenilen mekanik 6zellikleri saglayabilecegini ifade

etmislerdir.

Calismalarin ¢ogu elementel tozlarin karistirilmas: ile yapilmistir ama 6n
alasimlandirilmis tozlarla da g¢aligmalar yiiriitiilmistiir. Kompaktlarin sinterlenme
orant prosesin ilk siireglerinde elementel kalayin olmamasindan dolay1 biraz
etkilenebilecegi belirtilmektedir. Fe-Sn-Cu sisteminde sinterleme asagidaki ana

faktorlerle gelismektedir (Long ve Robins, 1971) :

(1) Ferrit ¢ozeltisindeki kalaya bagli olarak kendinden difiizyon (self-
diffusion) oraninda artis

(2) Ostenit fazinin olusmasi gereken sicakliklarda demir ¢ozeltisindeki
kalaya bagli olarak ferrit fazinin stabilizasyonu; ferrit fazindaki kendinden
diftizyon (self-diffusion) 6stenit fazindan daha yiiksektir

(3) Sinterleme prosesi esnasinda olusan sivi faz

Barua ve Ainsworth (1971), kalay katkisi ile bakirin ergime sicakliginin
tizerindeki sicakliklarda %5-10 arasinda Cu igeren demir kompaktlardaki
genlesmenin azaltilabilecegini belirtmiglerdir. Genlesmedeki azalma kalaym varligi
ile demirdeki bakirin ¢oziintlirliigliniin azalmasina neden olmasindan kaynakli bakirca
zengin ikinci fazin varhigindan kaynaklanmaktadir. Kalay ile iiretilen daha az
genlesme sonucunda mekanik Ozelliklerde c¢ok kayda deger bir degisim

goriilmemistir.

Chatterjee ve Thwaites (1981), demir-kalay ve demir-kalay-bakir igerikli
sinterlenmis toz kompaktlarin 6zelliklerini c¢alismislardir. Kullanilan tozlar 6n
alagimlandirilmis temiz ve kullanilmis teneke talaglarinda elde ettikleri Fe-Sn tozlari

kullanmiglardir.

Demirin i¢ine %2 Sn ve %3 Cu katkisi ile sinterleme sicaklign 950°C’ye diiserken
sadece bakir katkisi ile 1150°C olmaktadir. Bu ayrica sinterlemedeki hacim

degisimini azaltarak parcalardaki boyutsal degisimi ortadan kaldirabilmektedir.



53

Ilaveten, sinterlenmis Fe-2Sn-3Cu alasimi ile Fe-10Cu alasimi arasinda mekanik
ozelliklerde ¢ok belirgin fark belirlenmemistir. On alasimlandirilmis Fe-Sn ve Fe-Cu
tozlar1 kullanarak sadece 700°C civarinda sinterlemenin miimkiin olabilecegi
belirtilmistir (Kim, Yamane, Watanabe ve Iwatsu, 1988). Bu alasimm 900°C’deki
sinterleme sonrasi Fe-Cu-Sn karisim kompaktlardan daha iyi mekanik ozellikler
ortaya koydugu belirlenmistir. 400°C’de ergimis kalaym demir-bakir alasimi
tizerindeki 1slatma agis1 302dir. Yaklasik 700°C’ye 1sitma esnasinda demir-bakir 6n
alasimlandirilmis tozun yiizeyinin yanindaki bakir ¢okeltileri kalay ile ergiyerek Cu-
Sn alagim s1vi fazin1 olusturmaktadir. Bu faz sinterleme esnasinda olusan boynun dis

yiizeyine hareket ederek yapiyr daha mukavemetli hale getirmektedir.

5.7 Toz Metalurjisinde Paslanmaz Celikler

Paslanmaz ¢elikler, yaklasik en az %11 krom igeren demir esashi alasimlardir.
Sadece birkac paslanmaz celik tiirii %30 iizerinde krom veya %50’den az demir
igerir. Paslanmaz &zelliklerini goriinmeyen Ve yiizeye ¢ok iyi yapismis (adherent)
olan kromca zengin yiizey oksit filminin olusumuyla kazanir. Bu oksit, oksijenin
varhiginda olugmaktadir. Paslanmaz ¢eliklerin bazi 6zelliklerini gelistirmeye doniik
olarak da Ni, Mo, Cu, N, S ve Se gibi alasim elementleri ilave edilebilir. Karbon ise
genellikle %0,03’den az ve bazi martenzitik kalitelerde %1°’in biraz {izerinde
kullanilmaktadir. Baz1 kalite paslanmaz celikler 6zel gereksinim uygulamalara doniik
olarak TM teknikleri ile sekillendirilir ve dretilirler. Temel uygulama alanlari
otomotiv, deniz ve hava endiistrisi, ev aletleri, ofis aletleri, dekorasyon, medikal
aletler, bilgisayar donanimi ve takidir. Her durumda kullanim nedeni ekonomidir.
Bakim ve onarim masraflar1 arttik¢a paslanmaz celiklerin kullanimi ile bu masraflar

azaltilabilmektedir (German vd, 2007).

Paslanmaz celikler; su verme ile sertlesebilen sade krom kalite olan martenzitik;
geleneksel yolla su verme ile sertlesemeyen sade krom kalite olan ferritik ve yeterli
miktarda nikel veya yiizey merkezli kiibik yapiyr olusturmak i¢in nikele ilaveten
mangan iceren Ostenitik ve diislik tokluga sahip ferritik ¢elik 6zelligi ile ¢ok iyi stres

korozyon dayanimina sahip Ostenitik geliklerin 6zelligini bir arada igeren ve son
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yillarda uygulama alanlart artan ¢ift fazli (dubleks) Ostenitik-ferritik olarak
siniflandirilmaktadir. Ayni zamanda, iki fazli alagim birgok korozif ortamdaki taneler
aras1 saldiriya kars1 direnglidir fakat bu geliklerin hassas kimyasal bilesime sahip
olmasi ve sicaklik kontrol gereksinimi gibi tiretim zorluklar1 vardir. Mevcut zorluklar

bu celiklerin TM yontemiyle iiretimini ¢ekici kilmistir.

Sinterlenmis paslanmaz celiklerin {iretimi diger demir esash {riinlerin iiretimine
kiyasla daha fazla dikkat gerektirmektedir. Paslanmaz celiklerin demir ve g¢elik
tiriinlerin TM pazarindaki yeri sadece yaklasik %3 kadardir ve bazi 6zel nedenlerle

bu pazar kisitlanmustir:

(1) Yiiksek alasim iceriginden dolayi toz iiretimi pahalidir.

(2) Kati-¢ozelti  sertlesebilirliginden dolayr 6n  alagimlandirilmisg
paslanmaz c¢elik tozun sikistirilabilirligi alasimsiz demir tozundan daha
kotidir

(3) Sinter ¢elikler iginde sinterleme ortami ¢ok daha fazla dikkat ve
ekipman gerektirmektedir.

Paslanmaz ¢elik tozlarin sikistirma davranisi toz tiretim yontemine veya kimyasal
bilesime dayanir. Tim ferrit-martenzit kaliteler katilagma sonrasi martenzite
dontisiir. Martenzit toz sikistirilabilirligini arttirmak i¢in tavlama islemi ile ferrit
yapisina doniistiiriilmelidir. Cift sikistirma ya da ¢ift sinterleme ile yliksek

yogunluklara ulasilabilir.

On sinterleme esnasinda, kromlu celikler azot absorblayabilir ki bu durum da
sinterleme prosesi esnasinda ikincil islem olan yeniden presleme 6zellikleri olumsuz
yonde etkilemektedir. Su atomizasyon esnasinda olusan yiizey oksit katmani
sinterleme esnasinda indirgenmelidir ki 1iy1 siineklik ve giiclii sinter baglari
olusturulabilsin. Oksit genellikle krom oksit iceren silikon atomlarindan olusur.
Krom oksiti indirgemek i¢in gerekli olan ¢ig noktasini gosteren termodinamik datalar
Sekil 5.4’de verilmistir. Cig noktasi, krom oksitin indirgenebilecegi sinterleme

sicakligr ve atmosferine gore seg¢ilmelidir. Giiniimiizde paslanmaz celik tozlarin
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iretimi atomizasyon prosesi ile ger¢eklesmektedir. Hammaddelerin ergitilmesi hava
ortaminda veya vakum indiiksiyon firminda gerceklesmektedir. Diisilk mangan
konsantrasyonlart (<%0,3) ve deoksidasyon icin %0,7-1 Si icerecek kadar
ferrosilisyum ilavesi su atomizasyon esnasinda tozlarin  oksidasyonunu
engellemektedir. Azot veya argon gazi altinda yapilan gaz atomizasyon prosesi ile
kiiresel parcaciklardan olusan paslanmaz celik tozlar1 elde edilebilir. Bu yontemle

oksijen igerikleri 200 ppm altina inebilmektedir.
100
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Sekil 5.4 Farkli elementlerde oksit indirgemesi i¢in gerekli
¢ig noktas1 (Munro, 1972).

Paslanmaz ¢elik tozlar genellikle 600-1000 MPa basing altinda sikistirilarak 5,9-
6,9g/cm® yogunlugunda ham kompaktlar elde edilebilir fakat ferritik paslanmaz gelik
gibi baz1 kalitelerde 900 MPa’in iizerinde uygulanan basinglarda bile 6,5 glcm3’1'in
tizerinde ham yogunluk elde etmek miimkiin degildir. Nihai sinterleme islemi 6ncesi
toz sikistirilabilirligini arttiran ve kaliptan ¢ikarilmayr kolaylastiran yaglayicilarin
tamamen temizlenmesi gerekmektedir. Kalinti yaglayicidan gelecek karbon
sinterlenmis paslanmaz ¢eligin korozyon davranigini olumsuz etkileyecektir. Kalinti
karbon pargaya diflize olarak karbon ylizdesini arttiracaktir. Bu, sinterleme sonrasi
takip eden yavas sogutma ile hassaslagmaya neden olmaktadir. Bu durum kromca
zengin Kkarbiirlerin tane sinirlarina ¢okelerek korozyon davranigini  olumsuz
etkilemesine neden olmaktadir. Bundan dolayi, iy1 bir korozyon davranisi isteniyorsa
yaglayicinin tamamiyla yakilmasi sarttir. Tiirline bagl olarak yaglayicinin yakilmasi

425-540°C araliginda gergeklesmektedir.
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Stousy ve Ambs ve Stousy farkli paslanmaz gelik tozlarin sinterlenebilirligi
hakkinda incelemelerde bulunmuslardir. Shaw ve Honeycombe Gstenitik paslanmaz
celiklerin sinterleme davramisimi incelemislerdir. Imai ve Hirotani 13Cr-ferritik,
Ostenitik ve martenzitik geliklerin sinterlemelerini yapmislardir. Fleming de yaptigi
calismada farkli kalite paslanmaz c¢eliklerin sinterlenebilirligini incelemistir

(Upadhyaya, 1999).

Farkli kalite paslanmaz c¢eliklerin sinterleme davraniglari az ¢ok birbirine
benzemektedir. Nikel sinterleme oranini disiiriirken, silisyum ve molibden gibi ferrit
stabilize ediciler arttirmaktadir. Hacim merkezli kiibik yapisindan dolayr ferritik
paslanmaz celiklerin sinterleme orani daha hizlidir. Uretim ydntemine bagl olarak,
paslanmaz celik tozlarin sikistirilabilirligini arttirmak igin 700-800 °C sicaklikta

hidrojen atmosferinde tavlanmalidir.

Paslanmaz  ¢elik tozlar genellikle 1100-1500°C  sicaklik  araliginda
sinterlenmektedir. Yiiksek sinterleme sicakliklar1 daha iyi mekanik ve korozyon
dayanim oOzellikleri saglamaktadir. Oksijen icerigi ve karbon katkisi da yiiksek
sicaklik sinterleme davranisini etkileyen faktorlerdendir. Yapilan c¢alismalar
(Danninger, 1992; Tracey, 1992; Benesovky ve Kieffer, 1950; Fedorchenko ve
Ivonava, 1966; Fedorchenko ve Ivonava, 1966; Eisenkolb, 1955) artan sinterleme
sicakligina baglh olarak daha yiiksek ¢ekme dayanimi ve uzama, buna bagli daha
diisiik akma dayanimi ve sertlik degerleri raporlamiglardir. Diislik sicaklik
sinterlemeleri daha az biiziilmeye bagli olarak daha iyi boyut kontrolii saglamaktadir
fakat yiiksek yogunluk istenilmesi durumunda daha yiiksek sicakliklarda sinterleme
gerekmektedir.

Sinterleme siiresi uygun atmosferde bir saatten daha uzun siirelere kadar
degisebilmektedir. Artan sinterleme siiresi ile hem ¢ekme hem de akma dayanimi
artabilmektedir. Bu degisim ilk 30 dakika ile 3 saat arasinda daha c¢ok
gerceklesmektedir. 316L paslanmaz ¢elik kompaktlar icin sinterleme sicakligi ve
stiresinin nihai ¢ekme ve akma dayanimlarina etkisi Sekil 5.5°de gosterilmistir. Bu

sonuclar diger kalite paslanmaz celikler i¢in kabul edilebilir.
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Sekil 5.5 Farkli sicakliklarda pargalanmis amonyak atmosferinde

sinterlenen 316L paslanmaz c¢eligin ¢ekme ve akma mukavemetine

sinterleme stiresinin etkisi (Danninger, 1992).

Sinterlemenin ilk asamasinda ylizey oksitlerin indirgenmesinden sonra,
parcaciklar kat1 hal difiizyonu ile birbirine baglanmaktadir. Bu durumu daha ileri
baglanma ve tane boyutunda artis izlemektedir. Her iki durum simiiltane bir sekilde
ortaya cikmakta fakat biiylime orani sinterleme siiresi ve sicaklifina bagli olarak

degismektedir. Bag alanlar1 arttikca akma ve ¢ekme dayanimlart da artmaktadir.

Sinterleme esnasindaki atmosfer sinterlenmis triinlerin 6zelliklerini etkileyen en
kritik parametrelerden biridir. Mevcut literatiirde (Lindskog ve Thombald, 1990;
Svensson, 1971; Chiou ve Wang, 1986; Benesovky ve Keiffer, 1950; Eisenkolb,
1955; Naito, 1960; Wakabayashi, Morika ve Wwatanabe, 1965; Chatterjee ve
MacKey, 1980; Chatterjee, Evans ve Ainsworth, 1972; Desforges, Duckworth ve
Ryan, 1975) paslanmaz celiklerin sinterlenmesi igin argon, azot, pargalanmis
amonyak, hidrojen ve vakum atmosferlerinin kullanimimi tavsiye edilmektedir.
Argon 316L kalite ayarindaki paslanmaz ¢elikler igin en iyi sinterleme atmosferidir.
Hidrojen en 1iyi indirgeyici atmosferdir ama yiiksek maliyeti dezavantajidir.
Hidrojenin su buharina orani yiizey krom oksit tabakasinin sinterleme ve soguma
esnasinda indirgenmesini etkilemektedir. Pratikte firm i¢inde en az -35 ile -40°C
arasinda ¢ig noktasi se¢cimi indirgenme ortamini saglayabilmektedir. Hidrojen ve
oksitlerin reaksiyonu ile olusan su buharini gidermek i¢in yeterli miktarda gaz akisi
gerekmektedir. Enerji korunumu ve ekolojik durumlardan dolayr vakum
sinterlemenin kabulii ve kullanim1 artmistir. Sinterleme sicakliginda krom gibi bazi
elementlerin buharlasma basinglar1 ticari vakum firinlarla saglanan basinglara

yakindir. Vakum basinc1 krom buharlagsma basincinin altina diiserse krom kaybi
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baslayarak hem bilesimin degismesine hem de korozyon dayaniminin kotiilesmesine
yol acar dolayisiyla, vakum sonrasi firin i¢i basinci alasim bilesimini olusturan
herhangi bir elementin buharlagma basincinin {izerine argon, azot gibi gazlarla
arttirmak gerekmektedir. Eger vakum sonrasi argon gazi ile i¢ basing arttirilirsa elde
edilen mekanik oOzellikler hidrojen altinda sinterleme ile ayni olabilir. Azot
kullanildigi zaman da sinterlenmis Ozellikleri parcalanmis amonyakla benzer
olmaktadir. Paslanmaz c¢elikler pargalanmis amonyakta sinterlenirse oksidasyonu
engellemek icin ¢ig noktas: -45 ile -50°C arasinda olmalidir. Bircok par¢a %3

hidrojen igeren azot esasli atmosferlerde basariyla sinterlenebilmektedir.

Sinterleme atmosferinin yaninda soguma hizinin da nihai o6zelliklere etkisi
onemlidir. Tim paslanmaz celikler karbon ve sinterleme atmosferine bagli olarak
azot igerebilmektedir. Bu elementlerin miktar1 oda sicakligi ¢oziinebilirlik
limitlerinin tizerinde olabilmektedir. Soguma esnasinda karbiirler ve nitriirler ince
parcaciklar seklinde c¢okelme egilimi gostermektedir. Firin i¢i sogutma gibi ¢ok
diisiik soguma hizlarinda ¢okelme tane sinirlarinda gozlenmektedir. Sonug olarak,
dayanimda artig ve/veya siineklikte diisiis meydana gelmektedir. TM {tiretiminde 10-
30°C/dk gibi normal soguma hizlarinda tane smirlarinda daha az ¢okelme
gozlenmektedir. Bu durumda dayanim diiser fakat siineklik artar. Suda su verme gibi
hizli soguma ise karbiir ve nitriir ¢okelmesini engelleyerek maksimum siineklik

saglar (Upadhyayav, 1999).

5.7.1 Sinterlenmis Paslanmaz Celiklerin Mekanik Ozellikleri

Dovme veya TM paslanmaz ¢elikler sahip olduklari korozyon dayanimlar1 ve
fiziksel Ozellikleri dolayisiyla tercih edilmektedir. Ayrica bircok uygulamada iyi
mekanik Ozelliklere ve silineklige sahip olusu kullanim alanmi arttirmaktadir.
Alasimlarindan yiiksek korozyon dayanimli ostenitik ailesi ve diisiik maliyetli ferritik
ailesi tutarli mekanik Ozellikleri ile bazi uygulamalarda tatmin edici olmaktadir.
Daha yiiksek mukavemet ve asmnma dayanimi gerektiren uygulamalarda ise
martenzitik veya ¢okelti sertlesmis paslanmaz ¢elik kaliteler ihtiyaglar

karsilayabilmektedir. ilk bahsi gecen Ostenitik ve ferritik kalite paslanmaz celikler
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diisiik maliyetli olmasma karsin diisiik siineklige sahip olmalar1 dolayistyla sinirh
kullanim alan1 bulmaktadir. Cokelti sertlesmis paslanmaz ¢elikler yiiksek dayanim ve
stinekligin yaninda i1yi korozyon dayanimlari ile beklentilere cevap vermektedir. Isil
islem oOzellikleri ve islenebilirlikleri optimal &zellikleri saglayabilmesi igin kontrol
altinda tutulmalidir. Ostenit ve ferrit mikroyapilarimi igeren cift fazli paslanmaz
celikler her iki alasim grubunun da korozyon dayanimi ve mekanik 6zelliklerini

sergileyebilmektedir.

5.7.2 Paslanmaz Celiklerde Mukavimlesme Mekanizmasi

Daha 6nceden bahsedilen paslanmaz ¢elik tiplerinin mukavimlesme mekanizmasi
birbirinden farklilik gostermektedir. Ferritik ve Ostenitik paslanmaz celikler, karbon
ve diisiik alasimli ¢eliklerde gozlenen ikinci faz veya Ostenitten martenzite doniisiim
esnasinda olusan mukavimlesme mekanizmasini sergileyemezler. Bu iki kalite
paslanmaz ¢elikte kat1 ¢6zelti mukavimlesmesi ile mukavemet kazanimi oncelikli
gerceklesendir. Ana alasim elementi olan krom baglica kati ¢ozelti
mukavimlesdiricisidir. Ana alagimlandirma elementi olan nikel orta derece kati
¢ozelti mukavimlesdiricisidir. Sekil 5.6, ferrit fazinin sertligine alasim elementlerin
etkisini gostermektedir. Sertlikteki bu degisim matriste ¢oziinen atomlarin kafes
parametresini degistirmesiyle meydana gelmektedir. Kroma kiyasla molibdenin kati
¢ozelti mukavimlesdiricisi olarak daha biiyiik bir etkisi vardir. Igerdikleri daha
yiiksek Cr ve Mo miktarlarina bagl olarak 430L, 434L ve modifiye 434L gibi orta
kromlu ferritik paslanmaz ¢elikler; 409L, 409LE, 410L gibi diisiik kromlu ferritik
paslanmaz celiklere kiyasla daha yiiksek akma dayanimi gostermektedirler (Klar &

Samal, 2007).
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Sekil 5.6 Ferritteki farkli alasim elementlerin kati-¢ozelti

sertlesmesi etkisi (Yousefti, Wright, Jeyacheya, 2002)

Ostenitik paslanmaz celiklerde kat1 ¢ozelti mukavimlesmesi de ¢oziinen atomlarin
kafes parametresini degistirmesinden kaynaklanmaktadir. Yiizey merkezli kiibik
alasimda ¢ozlinen atomun varlig1 ikinci bir etki olarak yigilma hatasi (stacking fault)
enerjisini degistirmektedir. Tablo 5.1 302 tipi tavlanmis Ostenitik paslanmaz gelik
icin ¢Oziinen elementlerin kafes parametresine, akma ve ¢ekme mukavemetlerine
olan etkisini listelemektedir. Standart Ostenitik alasimlarda %9-14 oraninda nikel
katkisinin akma dayanimina pozitif bir etkisi olmamakta ayrica ¢ekme dayanimini

azda olsa diistirmektedir buna karsin nikel molibden gibi katkilar yiiksek sicaklik

akma ve ¢ekme dayanimini gelistirmektedir.

Benzer oranda krom ve molibden ihtiva eden oOstenitik ve ferritik paslanmaz
celikler benzer akma dayanimi gostermektedirler ama 6stenitik paslanmaz ¢elik daha
yiiksek oranda peklesme 6zelligi gosterdiginden dolayi ferritik paslanmaz ¢elige gore
daha yliksek ¢ekme dayanimi gostermektedir. Yiizey merkezli kiibik yapidaki

Ostenitik paslanmaz celikler ferritik kaliteye gore daha siinektir.

Dovme Ostenitik paslanmaz gelikleri, ppm mertebesinde azot alasimlandirmasi ile
dayanimini arttirmak miimkiin degilken TM §stenitik ¢eliklerde bu durum daha

farklidir. Cok dikkatli bir sekilde proses kontrol altinda tutulabilirse krom nitriir
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¢Okeltisinin olusumuna yol agmadan TM paslanmaz c¢eliklerde yapiya azot ilavesi
yapilabilir. Ferritik paslanmaz c¢eliklerde azot ferrit matrikste c¢ok az
¢oziinebildginden ve diistik kromlu ferritik alasimlarda diisiik oranlarda bile

martenzit olusturma yatkinligindan dolay1 tercih edilmemektedir.

Tablo 5.1 AISI 302 tip Ostenitik paslanmaz ¢elikte alasim elementinin kafes parametresi ve

mukavemete etkisi

atomik % basina Akma Cekme
Coziinen Tipi kafes. . m-u!<avemeti m-u!<avemeti
parametresindeki icin muk. icin muk.
degisim, nm Katsayisi (a) katsayisi (b)
C Arayer, Ostenit stabilize edici 0,00060 23,00 35,00
N Arayer, Ostenit stabilize edici 0,00084 32,00 55,00
Si Yeralan, ferrit stabilize edici -0,00050 1,30 1,20
Nb Yeralan, ferrit stabilize edici NA 2,60 5,00
Ti Yeralan, ferrit stabilize edici NA 1,70 3.0
V Yeralan, ferrit stabilize edici 0,00015 1,20 0.0
Mo Yeralan, ferrit stabilize edici 0,00033 0,90 0.0
Cr Yeralan, ferrit stabilize edici NA 0,20 0.0
W Yeralan, ferrit stabilize edici 0.00033 0,30 0.0
Ni Arayer, Ostenit stabilize edici -0,00002 0,00 -0,10
Mn Arayer, Ostenit stabilize edici 0,00002 0,00 0.0
Cu Arayer, Ostenit stabilize edici 0,00023 0,00 0.0
Co Arayer, Ostenit stabilize edici -0,00004 0,00 NA

(a) Akma mukavemeti (ton/in.?) = 4,1 + X (element katsayis1)(ag. % element) + 0,16(% ferrit) + 0,46d"

vz (d, mm olarak ortalama tane ¢ap1), (b) Cekme mukavemeti (ton/in.?) = 29 + 3 (element

katsayisi)(ag. % element) + 0,14(% ferrit) + 0,82t (mm olarak ikizlenme arasi mesafe) (Novak,
1977)

Martenzitik paslanmaz celikler dislokasyon hareketlerinin giiclestigi carpilmis
hacim merkezli tetragonal kristal yapisi ile dayanimini arttirmaktadir. Bu
alagimlarda, karbon ve azot gibi martenzit olusturucularin toplam miktar1 olusan
martenzit miktarlarin1 belirler ve alasimin dayaniminin artmasini saglar. Bir¢ok
diisiik alasim ve standart martenzitik celiklere aksine martenzit kalite paslanmaz
celikler kromun yiiksek sertlestirebilirlik etkisine ragmen Ostenitleme sicakligindan
itibaren soguma hizina kars1 daha az hassastir. Martenzitik paslanmaz celikler diisiik
siineklik ve tokluk gibi olumsuz 06zellige sahip olsa da disik yogunluklu
malzemelerde bu durum daha kétiidiir. Bu baz1 durumlarda temperleme veya tavlama
gerektirebilir. Tavlama sonrasi krom karbiir olusturmayan %0,1 C’lu 410 kalite

paslanmaz ¢elikler en ¢ok tercih edilenlerdir. %0,3 C igeren 420 kalite ise daha
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yiksek sertlige sahiptir ama tavlandigi zaman asirt karbon ile krom karbiir
olusturabilir. Bu durumda alagim matriksinde yaklasik %6-7 oraninda krom kaybina
yol agarak korozyon direncini diismesiyle sonuclanir. Bu problem 440A, 440B veya
440C kalite gibi yiiksek krom ihtiva eden alasimlarin kullanilmasiyla 6nlenebilir.
Boylelikle krom karbiir olusmasina ragmen matrikste %17 seviyesinde yeterli krom
ile korozyon dayaniminda bir diisiis gozlenmez. Bu alasimlar yaklasik %0,6-1 C
icermektedir. Temperlenmis martenzit matrikste krom karbiirtin varligi bu
malzemeleri 55-60 HRC sertlik araligmma ve 650-1900 MPa akma dayanimi
araligindaki takim ¢elikleriyle mukayese edilebilir kilmaktadir (Klar & Samal, 2007).

Cokelti sertlesmis kalite paslanmaz celikler dayanimini 1s1l islem esnasinda alagim
matrisinde sert ve mikron biiylikligiinde c¢okeltilerin varligiyla olusturmaktadir.
Daha fazla dayanim alagim matriksin martenzitik yapisinin olustugu martenzitik ve
yar1 Ostenitik tiplerinde ortaya ¢ikmaktadir. Mukavimlesmenin ¢okelti sertlesme ile
meydana geldigi durumlarda yliksek dayanimla beraber yiiksek tokluk ve yeterli
seviyede siineklik elde edilebilir. Dolayisiyla, mekanik &zellikler agisindan

incelendiginde bu kaliteler martenzitik kalitelere kiyasla daha ¢ok tercih edilir.

5.7.3 TM paslanmaz ¢eliklerin mekanik ozelliklerini etkileyen faktorler

5.7.3.1 Gozeneklilik

Doévme ve TM parcalarin mekanik o6zellikleri arasinda geleneksel yolla iglenmis
diisiik alasimli TM ¢eliklerdeki gézeneklilik biiytlik farkliliklarin olusmasina neden
olmaktadir. TM paslanmaz celiklerde ise igerdigi oksijen, karbon, azot miktarinin
kontroliine bagl olarak gozenekliligin olumsuz etkisi giderilebilmektedir. Geleneksel
yolla islenmis TM paslanmaz ¢elikler 6,6-7,3 g/cm® araliginda sinter yogunluklara
ulagabilmektedir bu da %7-16 arasinda gozeneklilik hacmine denk gelmektedir.
Teorik analizlerle yapilan ¢alismalar gozeneklilik miktar1 arttikga siineklik ve statik

mekanik ozelliklerin diistiigiinii gostermistir (Kubicki, 1995).
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Gozeneklilige mukavemete eksponensiyel ve lineer bagliligi litaretiirde
belirtilmistir. Kutsch, Beiss ve Jager (1997), yaptiklar1 ¢calismada 316L paslanmaz
celikleri saf hidrojen ve %70 N»-%30 H, ortamlarinda 1280°C’de 2 saat siire ile
sinterleme sonucunda mukavemet ile yogunluk arasinda lineer bir baginti
bulmuslardir. Fakat bu ¢aligmada % 80-90 gibi dar bir yogunluk araliginda yaptiklar
icin yaniltict olabilmektedir. Genis yogunluk araliginda yapilan mukavemet
Olctimleri ¢cogunlukla eksponensiyel bir baginti sergilemektedir. Kutsch, Beiss ve
Jager (1997), calismalarinda ayrica Young modiiliiniin sintereleme atmosferiyle bir

iligkisinin olmadigin1 belirtmislerdir.

5.7.3.2 Sinterleme Sicakligi ve Siiresi

TM paslanmaz ¢eliklerin mukavemeti biiyiik 6l¢iide sinterleme sicakligina buna
nazaran daha az derecede sinterleme siiresine baghdir. 1149°C gibi diisiik sinterleme
sicakliklarinda yiizey oksitlerin indirgenmesi, parcaciklar arasi baglanma ve gozenek
yuvarlaklagsmasindaki gelisim diisilk olmaktadir. Bunun sonucunda daha diisiik
siineklik, darbe ve ¢ekme dayanimlari elde edilmektedir. TM paslanmaz celiklerin
biiyiik bir kismu i¢in 1232°C civarinda yapilan sinterleme caligmalari tatmin edici
siineklik, darbe ve ¢ekme dayamimlari saglamaktadir. 1316°C civarinda yapilan
sinterleme calismalar1 ise silineklikte, darbe ve c¢ekme dayaniminda biraz daha
gelisim ayn1 zamanda daha yiiksek sinter yogunluklari saglayabilmektedir. Yiiksek
sinter yogunluklar1 ve yuvarlaklasmis gézenekler ile yorulma gibi dinamik mekanik
ozellikler de gelistirilebilir. 1316°C gibi yiiksek sinterleme sicakliklart ayn1 zamanda
sinterleme stiresini ve dongiisiinii de azaltmaktadir. Bunun gibi yiiksek sicakliklarda
gozenek yuvarlaklagsmasi en ist seviyededir. TM malzemelerde gbzenekler tane
sinirlarini hareketsiz kilarak asir1 veya anormal tane biiylimesini engellemektedir
ama ¢ok uzun siire sinterleme kosullarinda bu etkisini kaybedebilmektedir. Malzeme
icindeki mevcut oksit ve karbiir esasli inkliizyonlar da tane biiyiimesini
engelleyebilmektedir. 1343°C nin iizerindeki ¢ok yiiksek sinterleme sicakliklarinda
tane sinirlar1 gozeneklerle baglantilarin1 kesmektedir. Bu sicakliklarda ferritik
paslanmaz celikler igin sinterleme siiresi kisa tutulursa tane biiyiime hiz1 artabilmekte

ve bunun sonucu olarak yiiksek yogunlukta elde edilen mukavemet degerlerine
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ulasabilmektedir. Sinterlenmis malzemelerde tane irilesmesi Ozellikle akma
dayanimini diisiirmektedir. Ferritik paslanmaz ¢eliklerde bu durum yiiksek atomik
hareket hizindan dolay1 daha sik gozlenmektedir. Yiiksek sicaklikta sinterlenmis
diger TM paslanmaz ¢elik simiflarinda ise diisiik sicaklik sinterleme sonuglarina
kiyasla daha diigiik akma dayanimi gdstermesi sik rastlanan bir durum degildir. Bu
etki Sekil 5.6’da hidrojen ortaminda sinterlenmis 304L i¢in verilmistir. Bu etki daha
cok gozeneklerin yapi i¢inde daha az dagildig1 yiliksek sinter yogunluguna sahip
parcalar i¢in s6z konusu olabilmektedir (Klar & Samal, 2007).
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Sinterlenmis yogunluk, g/cm?

Sekil 5.6 Hidrojende sinterlenmis 304L kompaktina

sinterleme sicakligimnin oda sicakligi akma mukavemetine

etkisi (Klar & Samal, 2007)

Kararli karbiir ve oksit seklinde malzeme icinde bulunan inkliizyonlar tane
bliylimesine bariyer olusturmaktadirlar. 410L, 434L ve 304L gibi alasimlarda
ignemsi tane c¢okeltileri yok denecek kadar azdir dolayisyla yiliksek sicaklik
sinterlemelerinde tane biiyiimesine daha yatkindir. Bu durum yiiksek sicakliklarda
sinterlenmis 409L kalite paslanmaz celigin 410L kaliteye nazaran oda ve yiiksek
sicakliklarda daha yliksek akma dayanima sahip olduguna agiklik getirmektedir.

20 dakikadan daha az olanlar disinda, sinterleme siiresinin mekanik 6zelliklere

etkisi ¢cok calisilmamistir. Pargalarin sinterlenebilecegi sicakliklarda farkli sinterleme
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stirelerinin ve sicakligin etkisi de dikkate alinmalidir. Ambs ve Stosuy (1977)
yaptiklar1 ¢alismada 1232°C’de parc¢alanmis amonyakta TM 316L parcalar: 30 ile 60
dakika arasinda sinterleme sonrasinda mekanik 6zelliklerinin %8 oraninda arttigini
bulmuslardir. Stineklikteki artis daha belirgindir ve ¢ekme uzamasi %10-15 oraninda

artmigtir.

5.7.4 Oda Sicaklig1 Statik Mekanik Ozellikleri

1980’lerin sonlarinda TM paslanmaz c¢elikler hakkinda yayinlanan caligmalar
korozyon dayanimini etkileyen faktorlere yogunlasmisti. Mekanik o6zelliklerin
belirlenmesi konusunda ¢ok az calisma mevcuttu. Toz iireticileri tarafindan
olusturulan mekanik O6zellik verileri nihai parca 6zellikleri i¢in bilgi bankalarini
olusturmaya baslamisdir. Ek olarak, 1990’11 yillarin ortalarinda yayinlanan verilerin
cogu sinterlenmis iriinlerden ziyade ham yogunluk ya da presleme basinciyla
alakaliydi. 1992°de MPIF (Metal Powder Industries Federation) icin ¢alisan
Sanderow ve Birlesmis Milletler donanmasi igin ¢alisan Prucher, TM paslanmaz
geliklerin  korozyon ve mekanik Ozellikleri tizerine sistematik ¢aligmalar
ylriitmiisdiir. Sanderow ve Prucher (1995), yapilan ¢alismalar ile mekanik 6zellik
verilerini  yayinlayarak ayn1 zamanda 35 numarali MPIF standartlarin
olusturmusdur. Ayn1 zamanda suan Northern American Hoganas olan SCM Metal
Products Inc. firmas: farkli kalite paslanmaz celiklerin sinter yogunluklari, sinterleme
sicakligl ve sinterleme atmosferini de iceren mekanik 6zellikler hakkinda genis bir
iiriin rehberi olusturmusdur. Ayrica 1990’larin ortalarinda US meseli arabalarin
egzoz susturucularinda 400 serisi paslanmaz ¢elikler kullanilmaya baglanmisdir.
Yapisal bir uygulama olarak genis iiretim yontemlerine ve ¢ogunlugu ferritik olan
TM paslanmaz celiklere bagli olarak mekanik o6zellik verilerinin gelisimini
saglamisdir. Ostenitik ve ferritik kalite TM paslanmaz celiklerin sinter yogunlugu,
sinterleme sicakligi, sinterleme atmosferi degiskenlerine bagli olarak degisen statik

mekanik 6zellikleri Tablo 5.2°de ve Tablo 5.3’te verilmisdir (Klar & Samal, 2007).
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Tablo 5.2 Ostenitik paslanmaz geliklerin TM parametrelerine gore dzelliklerin degisimi (Klar &

Samal, 2007)
Sinter | Sint. ekme | Akma Darbe
Alagim yog. Sic. Sint. Atm. Cmuk. muk. % Sertlik enerjisi Referans
@er?) | o) (MPa) | (wpg) [ U2 [ FRBY] )

6,36 1121 PA (*) 295,2 252,4 1,5 59 7,9 Sanderow & Prucher (1995)
6,51 1316 PA(*) 376,6 270 8,1 60 34,6 Sanderow & Prucher (1995)
6,61 1288 Vakum 274,5 145,5 16,9 25 57,4 Sanderow & Prucher (1995)

303L 6,9 1316 PA(*) 470 311,7 12,6 72 54,2 Sanderow & Prucher (1995)
6,92 1288 Vakum 333,8 165,5 19,9 40 80,4 Sanderow & Prucher (1995)
6,71 1149 PA(*) 317,3 | 245,5 7 60 Reinshagen & Brockius (1995)
6,82 1316 H2 325 144 25,1 29 Samal, Mars, Hauer (2005)
6,45 1121 PA(*) 345,5 280,7 2,8 60 9,9 Sanderow & Prucher (1995)
6,42 1316 PA(*) 436 297,3 10,7 60 40,7 Sanderow & Prucher (1995)
6,85 1316 PA(*) 525 3386 | 15,8 72 80 Sanderow & Prucher (1995)
6,5 1288 Vakum 309,7 160,7 19,8 30 70,1 Sanderow & Prucher (1995)
6,92 1288 Vakum 393,1 184,8 | 26,9 52 127,9 Sanderow & Prucher (1995)

304L 7,01 1316 PA(*) 413,8 299,3 Hubbard, Couchman, Lall (1997)
7,06 1316 H2 403,5 198 25 Hubbard, Couchman, Lall (1997)
6,61 1149 PA(*) 350,4 | 272,4 5,5 63 Reinshagen & Brockius (1995)
6,93 1250 H2 328,3 16,5 78,6 |Smith, Liu, Smith, German (1999)
6,82 1250 [90H2/10N2| 471,8 8 40,7 |Smith, Liu, Smith, German (1999)
6,78 1316 H2 338 148 27 30 Samal, Mars, Hauer (2005)
6,44 1121 PA(*) 327,6 271 2 61 9,8 Sanderow & Prucher (1995)
6,5 1316 PA(*) 426,9 298 9,9 58 37,7 Sanderow & Prucher (1995)
6,81 1316 PA(*) 482,8 314,5 14,8 66 35,5 Sanderow & Prucher (1995)
6,53 1288 Vakum 281,4 155,2 17,3 26 53,3 Sanderow & Prucher (1995)
6,91 1288 Vakum 404,9 2159 | 21,6 50 88,1 Sanderow & Prucher (1995)
6,6 1316 H2 333,1 160,7 22 Samal, Terrel, Klar (2001)
6,57 1316 PA(¥*) 374,5 | 1924 | 17,5 Samal, Terrel, Klar (2001)

316L 6,58 1316 [90H2/ION2| 351,7 189,7 19 Samal, Terrel, Klar (2001)
6,61 1177 PA(*) 3449 296,6 4 60 Reinshagen & Brockius (1995)
6,97 1177 PA(*) 386,9 322 6,5 68 Reinshagen & Brockius (1995)
6,72 1149 PA(*) 355,9 275,9 5,5 62 Reinshagen & Brockius (1995)
7,07 1316 H2 375,9 200 21 Hubbard, Couchman, Lall (1997)
7,11 1316 PA(*) 509,7 310,4 12 Hubbard, Couchman, Lall (1997)
6,93 1250 H2 328,3 19 40 67,8 |Smith, Liu, Smith, German (1999)
6,88 | 1250 |90H2/ION2| 472,4 10 64 51,5 |Smith, Liu, Smith, German (1999)

(*) PA : Pargalanmig amonyak
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Tablo 5.3 Ferritik paslanmaz ¢eliklerin TM parametrelerine gore 6zelliklerin degisimi (Klar & Samal,

2007)
Sinter Sint. ekme | Akma Darbe
Alagim yog. Sic. Sint. Atm. Cmuk. muk. % Sertlik enerjisi Referans
@) | ¢ (MPa) | (wpa |U2ama| RB)| ()

717 1260 H2 3745 220 21 NA 170 Hubbard, Couchman, Lall (1997)
7,10 1304 H2 358,6 1931 18 57 115 Shah, McMillen, Samal, Klar, (1998)
7,25 1304 H2 3793 220,7 25 60 169 Shah, McMillen, Samal, Klar, (1998)
710 | 1316 H2 3586 189 | NA | NA gg | Albee dep"”t"(c;gé;a"ﬁey' Regan,

409L ™29 | 1366 H2 373 214 7 | NA | 183 Samal, Mars, Hauer (2005)
7,27 1321 H2 366 212 16 NA 146 Samal, Mars, Hauer (2005)
7,25 1271 H2 357 209 17 NA 136 Samal, Mars, Hauer (2005)
7,26 1238 H2 377 208 9 NA 104 Samal, Mars, Hauer (2005)
7,30 1316 H2 372 211 32 57 NA Samal, Mars, Hauer (2005)
6,94 1288 Vakum 3435 198 19,8 50 83,1 Sanderow & Prucher (1995)
719 1260 H2 389,7 319,3 18 NA NA Hubbard, Couchman, Lall (1997)
7,10 1304 H2 3448 206,9 20 50 115 Shah, McMillen, Samal, Klar, (1998)

410L 7,25 1304 H2 358,6 220,7 25 55 169 Shah, McMillen, Samal, Klar, (1998)
7.10 1316 H2 3793 1862 81 Albee, dePoutiloff, Ramsey, Regan,

(1997)

6,96 1250 H2 300 17,5 39 98 Smith, Liu, Smith, German (1999)
7,08 1121 PA (*) 4131 2304 7 64 3438 Sanderow & Prucher (1995)
6,89 1288 Vakum 3414 2124 18 40 84 Sanderow & Prucher (1995)

430L 717 1288 Vakum 3835 239,3 24,2 62 46 Sanderow & Prucher (1995)
6,93 1250 | 90H2/10H2 300 14,2 55 65 Smith, Liu, Smith, German (1999)
6,88 1250 PA (*) 3455 75 62 41 Smith, Liu, Smith, German (1999)
7,09 1316 PA (*) 4283 246,9 10,3 68 221 Sanderow & Prucher (1995)
7,25 1316 Vakum 460,7 2579 17,2 73 24,8 Sanderow & Prucher (1995)
7,06 1288 H2 3773 251,1 18,7 57 102 Sanderow & Prucher (1995)

Baran, Segall, Shaw, Kopech,
700 | 1200 H2 386 | 2069 | 10 | NA NA Habgrberger ( 1997)p
Baran, Segall, Shaw, Kopech,

720 | 1290 H2 400 245 | 16 | NA NA Habgrberger 1o 97)p

434L 7,20 1316 H2 3862 | 2207 | NA NA 108 |Lee, Saxion, Regan, dePoutiloff (1998)
711 1260 H2 404,8 264,8 22 NA 130 Hubbard, Couchman, Lall (1997)
7,28 1360 H2 402 246 16 137 Samal, Mars, Hauer (2005)
7,29 1316 H2 405 248 16 146 Samal, Mars, Hauer (2005)
7,29 1260 H2 477 217 7 129 Samal, Mars, Hauer (2005)
7,29 1227 H2 512 329 3 42 Samal, Mars, Hauer (2005)
7,10 1304 H2 3724 220,7 18 60 108 Shah, McMillen, Samal, Klar, (1998)




BOLUM ALTI
TOZ METALURJiISI PARCALARDA OLCUM TEKNIiKLERI

6.1 Kompaktlagsma Etkisi

Sinterleme Oncesi tozun sekillendirilmesi gerckmektedir. Bunedenle tozu kalip
icine koyarak basit pargalar icin tek eksenli, karmasik parcalar i¢in ¢ok eksenli
kaliplama ile kolaylikla yapilabilmektedir. Toz sekillendirildikten sonra kompakt
ozelliklerindeki degisime bagli olarak sinterleme degerlendirilebilir. Sinterlenmis
boyutlarin, ham boyutlara oranlanmasiyla elde edilen biiziilme veya yogunlasma ile
sinterlenme Gl¢iilebilir. Sinterleme parametreleri arasindaki yorumlama igin toz
sekillendirme ve presleme prosesine dayanan sinterleme 0ncesi kompaktin durumu

hakkinda bilgi sahibi olunmas1 gerekmektedir.

Basing zayif parcaciklar1 sekle sokmaktadir. Kompaktlasma prosesi sinterleme
Oncesi yapilmaktadir. Bu parcacik yeniden dilizenlenmesi, deformasyon ve
muhtemelen kirilma ihtiva etmektedir. Yiiksek kompaktlagma basinci, yiiksek
baslangic parcacik paketleme koordinasyonu saglar. Siinek malzeme igin,
kompaktlagma esnasindaki deformasyon parcaciklar arasindaki temas noktalarinda
gerceklesmektedir. Basing arttik¢a temas yiizeyi artarak parcacik yeniden diizene
girme ve kayma mekanizmalari ile parcaciklari hareket ettirerek bir araya getirir ve
kompaktta yogunlasma artar. Bununla birlikte, temas noktalarindaki gerilme
konsantrasyonu plastik deformasyonu olusturarak her temasin boyutunu genisletir.
Yiiksek kompaktlasma basinglarinda yeniden diizene girme durur ve yogunlasma
tamamen temas alaninin biiyimesi ile olur. Kompaktlasma ile gézenek boyutu ve
gozeneklilikte azalma olur. Etkin sinterleme esnasinda once kiigiikge gozenekler
ortadan kalkar ki boylelikle tozlar zayif parcaciklara kiyasla daha hizli sinterleme
egilimi ve daha yiiksek sinter yogunluklar gosterir. Ayrica yiliksek kompaktlasmis toz

yogunlugu nihai parg¢a sekli ve boyutlarinin kontroliinii kolaylastirir.

Kirilgan parcgaciklar i¢in plastik deformasyon olmamaktadir ve pargaciklar

deformasyondan ziyade kirilma egilimi i¢indedir. Yeniden paketleme (repacking) ve

68
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kirilmalar ile Onemsiz oranda yogunlasma meydana gelir. Boyun boyutu,
gozeneklilik ve boyutlar gibi etkenler sinterleme i¢in onemlidir. Sinterleme Oncesi

bunlarin durumunu bilmek 6nemlidir.

Stinek pargaciklarin kompaktlagsmasi esnasinda pargaciklar arasi temas alani
artarak yogunlasma derecesi belirlenir. Genel yaklasim olarak diizlemsel kesitte
ylizey alam1 D c¢apindaki parcaciklarin {izerine X g¢apindaki ¢emberin
yaklagtirilmasidir. Bu iki parametre birimsiz oran olarak boyun boyutu oranini (X/D)
olusturur. Sinterleme esnasinda boyun boyutu artar ve sinterlemenin gelisimi boyun
biiyiimesi kinetigi ile gerceklesir. Ornegin, kesirsel yogunluk orani ve boyun boyutu
orani Esitlik 6.1°deki gibi s0yle hesaplanir:

X

X —an -Gyl (6.1)

V; baslangi¢ zayif tozun kesirsel paketleme yogunlugu (X=0 da) ve Vs presleme
ile deformasyon sonrasi kesirsel paketleme yogunlugudur. Koordinasyon numarasi

N kesirli kat1 yogunlugu Vs ile Esitlik 6.2°deki gibi hesaplanir:
N¢ =7+ 17,5(V;-0,6) (6.2)

Bu tanimlama yiiksek sinter yogunluklart i¢in ¢ok uygun degildir ama 0,6-0,9
aras1 kesirli yogunluklar i¢in uygulanabilir. Genellikle, presleme ile deformasyon
homojen degildir dolayisiyla baslangic temas bolgesi ile paketleme koordinasyonu

arasinda dogal farkliliklar vardir (German, 1996).
6.2 Yogunluk, Gozeneklilik ve Gozenek Karakteristigi

Yogunluk sinterlemede en ¢ok tartisilan Ozelliktir. Hacim basina diisen kiitle
olarak tanimlanmaktadir. Bilesime bagl kesin yogunluktan (g/cm®) ziyade kesirsel
veya ylizdesel yogunluk malzemeden bagimsiz olarak sinterleme esnasinda
gerceklesen temel olaylar1 daha iyi agiklamaktadir. Bu da dl¢iilen yogunlugun teorik

yogunluga orant seklinde tanimlanmaktadir. Yogunluk kiitle ve hacmin
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belirlenmesiyle dl¢iilmektedir. Basit geometrilerde hacim boyutlarin hesaplanmasiyla
belirlenebilmektedir. Eger sekil karmasik ise genellikle suyun kullanildigi daldirma
yogunlugu uygundur. Daldirma oncesi, agik gozenekler su veya silikon ya da parafin
yapt gibi suda ¢oziinmeyen akigkanlar ile doldurulmalidir. Yag emdirme numunenin
yag banyosunda vakumlanmasiyla kolaylikla yapilabilir. Go6zenekli malzemenin
Archimeds teknigiyle yogunlugunun belirlenmesi bir sira tartim islemi
gerektirmektedir. Numune once kuru tartilir (W3), sonra akiskan emdirme sonrasi
yine tartilir (W) ve son olarak suda tartilir (W5). Tiim Ol¢limler gram olarak alinir.
Genellikle bir tel vasitasiyla numune suda sabitlenir ve bu telin sudaki agirligi(Wy,)
da olgiilmelidir. Bu islemlerden sonra yogunluk (p) belirlenen agirliklardan Esitlik

6.3°deki formiille hesaplanir:

B W1pw
P w - (we-wig)]

(6.3)
pw suyun yogunludur (g/cm®) ve az da olsa T (°C) sicakhigina Esitlik 6.4’deki
baginti ile baghdir.

pw=1,0017 — 0,0002315T (6.4)

Bu 6l¢lim serileri sekilsiz yapinin yogunlugunu kesin olarak belirleyebilmektedir.
Kesirsel yogunluk Vs= p /pr 'den belirlenebilir. pr teorik ya da gozeneksiz

yogunluktur.

X-1s1n1 absorbsiyonu, manyetik rezonans goriintiileme, kiiclik agili ndtron
sacilimi, ultrasonik séniim ve gama-151n1 absorbsiyonu gibi diger yogunluk 6l¢iimleri
¢ok net sonuglar vermemektedir. Cihazin maliyetine bagli olarak kullanimlari ¢ok stk
degildir fakat ham ve sinterlenmis parcalardaki relatif yogunluk gradyanlarinin
belirlenmesinde etkilidirler. Mesela, X-isin1 absorbsiyonu sirasindaki noktadan
noktaya degisen siddet ile ham ve sinterlenmis parcalarin yogunluk degisimleri
karakterize edilebilir. Baz1 noktadan noktaya Ol¢limlerde ham pargalarda %2 ve

sinterlenmis parcalarda %1,5 oraninda farklilik olusabildigi belirlenmistir.
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Alternatif olarak vakumlanmis hacmin igine yerlestirilmis numunenin gaz
piknometre ile Ol¢iilmesine dayanmaktadir. Bu yontemde genellikle Helyum gazi
kullanilir. Gaz, hacmi doldururken basinci artar ve sinterlenmis kompaktin hacmine
gore dolabilen gaz miktar1 degisir. Genelde gozenekler gazlarin penetrasyonu igin
kapalidir dolayisiyla saglikli 6l¢iimler ancak yiiksek kesirsel yogunluklar igin

uygundur.

Gozenekler sinterlemenin dogasinda vardir. Toz kompaktlarda parcaciklar arasi
bosluk seklinde mevcuttur. Ayn1 zamanda, gozeneklerin sinterlenmesi esnasinda
beklenilmeyen faz dagilimlari, dengesiz difiizyon olaylari, atmosfer ile reaksiyon ve
ergime esnasinda sivinin kapiler yayilimi olusabilir. Gozenek boslugu kompakt
boyunca miktari, boyutu, sekli ve dagilimina gore karakterize edilebilir. Gozenekler
3-boyutlu ag yapilidir dolayisiyla belirli bir obje olarak algilanamazlar. Parcaciklar
sinterlendiginde her zaman olmamakla beraber ¢ogunlukla kompaktlar yogunlasir ve
gozenekler azalir. Sinterleme esnasinda sivi fazlar1 veya reaksiyonlar: igeren bazi
durumlarda genlesmeye bagli olarak yogunlasmadan ziyade gdzeneklerde artis
gozlenir. TM sistemlerinde sinterleme dongiisii boyutsal degisimin Oniine gececek

sekilde tasarlanir.

Gozenek yapisiin biiylik 6l¢ctimii olan gdzeneklilik yapidaki bosluklarin toplam
hacminin kesrini verir. Toplam par¢a hacmine oranlanarak kesir ya da yiizde olarak
tanimlanir. Basit geometrilerde gozeneklilik agirlik ve boyutlarin belirlenmesi ve
yogunlugun teorik yogunluk ile kiyaslanmasiyla olciiliir. Karmasik sekillerde ve
homojen olmayan yapilarda mikroskop ve nokta sayim teknikleri ile gozeneklilik
Olciilebilir. Metalografik islemler gozenek yapisina zarar verebilir dolayisiyla daha
diisiik gozeneklilik veya numune hazirlama esnasindaki parcacik kopmasiyla daha
yiksek gozeneklilik olgiimlerine sebebiyet verilebilir. Diger taraftan daglama
genellikle gozenekleri genisletir ki bu da beklenmeyen gézeneklilikle sonuglanabilir.
En iyl mikroyapt korunumu zimparalama ve daglama sonrasi numuneye epoksi
emdirilerek sertlesme sonrasi yeniden zimparalama ile yapilabilir. Bu prosediir ile

zarar gorebilecek gozenek yapisimi degistirmeden nihai zimparalamay1 uygun kilar.



72

Mikroyapt fotograflarinda nokta sayimi basit bir tekniktir. Gozeneklere diisen

gridteki noktalarin orani ile kesirsel gozeneklilik belirlenebilir.

Gozenek boyutu, sekli ve baglanabilirlikleri sinterleme esnasinda karakteristik
ilgilerdir. Bu etkenlerin Sl¢iimii i¢in farkli teknikler miimkiindiir. Optik mikroskop
veya elektron mikroskobu genellikle en uygun olanlaridir. Civa gozenekdlgeri
kompakt yilizeyine bagl olan agik gozeneklerin miktarni ve boyutunu belirlemede
uygulanabilir. {laveten, akiskan emdirme veya epoksi reginelerin kullanilmas: diger
fazlarin daglanmasindan sonra gozenekleri 3-boyutlu oalrak incelemeyi miimkiin
kilar. Gozenek boyutu ve gozenek sekli Olgtimleri icin kantitatif mikroskobi
kullanilmast uygundur ama uygulamasi zor olabilmektedir. Dolayisiyla, her bir
gbzenegin algilanan boyutu yiizey diliminin oryantasyonuna baglidir. Dikkatli bir
sekilde bir seri dilim mevcut 3-boyutlu gézenek modellerin olusturulmasinda ise
yarayabilir. Gelisigiizel hazirlanan numuneyi temsil eden kesitler, gézeneklerin en
biiylik boyutunu yakalamada yetersiz kalabilir. Gelisigiizel hazirlanan 2-boyutlu

kesitler ortalama gozenek boyutu ve yerlesme diizenini belirlemede kullanilabilir.

Sinterleme esnasinda gdzeneklerin boyutu ve sekli degismektedir. Baslangicta
gozenekler sekilsizdir. Sinterleme sirasinda diizgiin ve kismen silindirik aglar
olustururlar. Kabaca %8 gozeneklilik i¢eren parcada silindirik gozenekler birleserek
kiiresel gozenekleri olustururlar. Bu nedenle gozeneklilik gozenek yapisinin
tamamlanmamis Ol¢iimiidiir. Bircok farkli gozenek boyutu, sekli ve baglanma

seviyesi verilen herhangi bir gézeneklilik degerinde mevcut olabilir.

Civa gozenekolgeri agik gdzenek iceren malzemelerin gbzenek boyut dagiliminin
belirlenmesinde en uygun yontemlerden biridir. 1nm biiyiikliigiindeki gozeneklerin
6l¢iilmesine kadar uygulanabilir. Civaya uygulanan basing ile dis yiizeyden gozenek
yapisina akis gerceklesir. Civa bircok malzemeyi 1slatamamaktadir. Uygulanan
basinca karsin malzemeye giren civa miktar1 gézenek boyut dagilimimin dl¢timiinii

saglar.



73

Genellikle gozenek boyutu diistiikge 1slatamayan akiskanlar gozeneklere
penetrasyona karsi dayanim gdsterir. Civa igin, birgok malzeme i¢in kontak agisi
130%dir ve yiizey enerjisi yaklasik 0,48 J/m?dir. Yiiksek kontak acisindan dolayi,
civa gozenek boyutuna ters iligikli olarak gézeneklerin igine basingla girmeye direng
gosterir. Silindirik bir gozenegi diisiiniirsek, civanin iletimini saglayan P basinci
kontak agis1 0, gozenek cap1 d, ve ylizey enerjisi y ile Washburn esitligi (6.5) ile
asagidaki gibi orantilidir:

p— —4ycosd (65)
dp

Gozenek boyutunu belirlemek i¢in civa gozeneklilik deneyi malzemenin civayla
kaplanmasiyla gergeklesir. Once vakum ile numunede hapsolan gazlar giderilir.
Basing uygulanarak agik gézeneklerden civanin girmesi saglanir. Diisiik basinglarda
once iri gozenekler dolar. Uygulanan basinca karsilik kullanilan civa hacminden yola
¢ikarak hacimsel gozenek boyut dagilimi hesaplanir. G6zenek boyut dagilim datalar
kiimiilatif veya diferansiyel anlamda agiklanabilir. Dogru gozenek boyut dagilimin
belirlenmesi i¢in numune, civa ve numune tutucu igin dogrulamalar yapmak
gerekebilir. Sekilsiz goézeneklerin dolumu sirasindaki gecikmeler ve gozenek
seklinden gelen karmasiklik civa girisi hakkinda bilgi almada zorluk olusturabilir.
Asil oOlgtimler yiiksek basing odalarinda gerceklesir. Numune kalibre edilmis bir
tiiplin i¢ine yerlestirilir ve civa hacmi basinca bagli olarak optik veya elektriksel

anlamlarda algilanir.

Gozenek sekli ve acik gozenek yilizey alani civa gozenekolgeri ile belirlenebilir.
Basincin azaltilmasi esnasinda gozenek seklindeki diizensizlikler gecikmelere yol
acabilir. Gecikmelerin artmasi silindirik goézenek seklinden uzaklasildiginin
gostergesidir. Homojen olmayan gozenek kesiti, civanin gdzenek igine ve disina
akigini limitler. Olgiimdeki bu dezavantajlara ragmen benzer malzemelerde gozenek

yapilarinin kiyaslanmasi i¢in civa gézenekolger uygun bir 6l¢lim yontemidir.

Disiik  sinterleme sicakliklarinda toplam gozeneklilik miktar1 azalirken

gozeneklerin bir araya gelmesi sonucu gozenek boyutu artmaktadir. Sinterlenmis
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malzemelerde iki tiir gézenek vardir. Acik gozenekler kompakt yiizeyinden giris
miimkiindiir boylelikle sinterleme atmosferi sinterleme esnasinda bu gozeneklerden
giris ve ¢ikis yapabilir. Aksi olarak kapali gozenekler yalitilmistir ve sinterleme
atmosferinin girisini engellemektedir. Civa gozenekolger sadece agik gozenekleri
tayin edebilmektedir. Optik mikroskop incelemeleri acik ve kapali gdzenekleri
birbirinden ayiramamaktadir. Helyum piknometre kapali gozeneklilik miktarlarini
Ol¢ebilmektedir. Gaz adsorbsiyonu ve gaz gecirgenligi gibi diger gbozenek yapisi
analiz teknikleri de yalniz agik gozenekler i¢in uygulanabilir. Daha kiigiik izole olan
porlar genellikle kapali porlardir. Bazi durumlarda iki tip poru birbirinden ayri
diisinerek degerlendirmek miimkiindiir ama her iki por tipini de igeren toplam

gozenekliligin belirlenmesi sinterleme calismalarinda en Onemli parametredir

(German, 1996).

6.3 Mikroyap1

Sinterlenmis malzemelerde mikroyapi; gozenek yapisi, tane sekli, tane boyutu,
tane oryantasyonu, her fazin goreceli miktar1 ve fazlar arasi baglanmalar ya da
kontaklar gibi parametreler ile karakterize edilir. Tane boyutu ve tane sekli
sinterleme esnasinda goriilen genel degisimlerdir. Ayrica, ara ylizey enerjisine bagl
kalint1 gozeneklerinde yerini igeren faz dagilimlari belirlenebilir. Bilesim fazlarin
oranmm degistirerek sinterlenmis pargalarin mikroyapisina etki etmektedir. Ornegin,
goreceli olarak diisiik kat1 seviyelerinde yapilan sivi faz sinterlemede kati taneler
kiigiiktiir ve hemen hemen kiiresel sekillidir. Kati konsantrayonu arttik¢a, tane
boyutu biiyiir, tane temaslar1 siklagir ve yiiksek kati konsantrasyonlarinda taneler
daha az kiiresel sekil egiliminde olur. Sinterleme prosesinin goriintiilenmesinde farkl

mikroyapisal varyasyonlarin kantitatif olarak tanimlanmasi 6nemlidir.

Sinterleme prosesi Olgiimleri mikroyapr goriintiisi  olusturulduktan sonra
miimkiindiir. Kantitatif mikroskobi sinterlenmis pargalarin parlatilmis kesitinden
bilgi toplayabilir. Bu uygulama yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Fischmeister,
1975). Olgiimlerin ¢ogu kolaylikla gdzlenebilen parametrelere dayanmaktadir.

Ornegin, gdzeneklilik gozenek alanina diisen test noktalarinin kesiri ile belirlenebilir.
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Sekil 6.1 test noktalarinin kare gridini kullanan testi temsil etmektedir. Bu durumda
toplam 100 noktanin 81°1 kat1 iizerine diismektedir ki bu da yapida yaklasik %19

gozeneklilik oldugu anlamina gelir.
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gozenekliligin belirlenmesi i¢in kantitatif mikroskobinin
uygulanisi. Kati faza diisen test noktalari sayist bagil
yogunlugun Olglimiinii saglar. Burada %81 yogunluga

karsilik gelmektedir (German, 1996).

Genellikle, sinterlenmis mikroyapiya yapilan tekrarli olglimlerin ortalamasi
gozeneklilik olarak kaydedilebilir. Saglikli 6l¢im yapilabilmesi i¢in numune
hazirlama esnasinda gozenek alaninin zarar gormemesine dikkat etmek gerekir. En
dogru gozeneklilik degerlerinin belirlenmesi i¢in kantitatif mikroskobi ile elde edilen
sonuglarin hacim yogunlugu ol¢iimleriyle elde edilen degerlerle dogrulamasini
yapmak gerekir. Sivi faz ile sinterlenmis yapilar i¢in sivi faz hacmi kesri benzer

prosediir ile belirlenebilir.

Parlatilmis mikroyapidan belirlenen gézenek boyutu ve tane boyutu i¢in rastgele

kesisim, esdeger ¢cember veya kusatan ¢ember teknikleri kullanilabilir. Rastgele
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kesisim en sik kullanilandir. Es boyutlu kiireler i¢in tane boyutu G; test ¢izgisi
uzunlugu N basina diisen kesisimlerin sayis1 ve kesit alan1 Na basina diisen sekil

sayisi ile Esitlik 6.6’daki gibi tanimlanir:

G=2N (6.6)

T[NA

Tane boyutu ve gozenek boyutunun her ikisi de yapr iginde degisen
parametrelerdir yani mikroyapida dogal dagilim gosterirler. 2-boyutlu kesitte seklin
boyutu ger¢ek degerinden daha kiiciiktiir. Bunun nedeni diizlemsel kesitin
kesigmesinin rastgele olmasindan kaynaklanir ve sadece en biiyiik ¢aptan kesilen

alanlar i¢in dogru neticeyi vermektedir.

_ kesit diizlemi A

késit diizlemi B

Sekil 6.2 Kantitaif mikroskobide aym kiiresel objeden

gecen iki kesit diizleminin gosterilisi (German, 1996).

Ornegin, Sekil 6.2°de goriildiigii gibi kiiresel obje ¢cember olarak goziikecektir
ama gercek boyutundan daha kiigiik olacaktir. Kesit diizleminin bagil yerlesimine
bagli olarak ayni obje farkli boyutlarda olgiilebilir. Eger gozenekler ve taneler
homojen kiireler olursa mikrograf dlgiimlerinden dogru sonuglara ulasmak miimkiin
olabilir. Tane boyutu Ol¢limiinde ii¢ farkli dagilimdan dolayr 6l¢iimde zorluklar
yasanmaktadir: (1) dogru tane boyut dagilimi, (2) rastgele diizlemsel kesitlere bagl
olarak herhangi bir tane i¢in goriiniir boyutlarindaki dagilim farklilig1 ve (3) kiiresel
tanelerin varsayimiyla yanilgiya diigiiren boyut dagilimi. Ayrica, birgok analiz
tekniginde rastgele test ¢izgilerin var olan tane ve gozenek boyutlarinin en yiiksek

degerlerine denk gelmemesinden kaynaklanan eksik olgiimler. Gergekte, tane sekli



77

ve gozenek sekli kiiresel degildir dolayisiyla dogru tane boyutu 6l¢iimii miimkiin

olamamaktadir. Bu da, kesisen boyutlar {izerinde daha zahmetli ¢calisma gerektirir.

Ortalama kesigme boyutu L, kesirli yogunlugun Vg birim uzunluk basina diisen

kesisen tane sayisina N oranidir (Esitlik 6.7).

L=Vs/N_ (6.7)

Saf bakir gibi tek fazli yogun malzeme i¢in ortalama kesisen tane boyutu test
¢izgisi uzunlugu basina diisen tanelerin sayisi ile ters orantilidir. Genellikle, ortalama
kesisim uzunlugu tane boyutunu belirlemede yeterlidir. Fakat bazi durumlarda boyut
dagilimi1 6nemlidir dolayisiyla rastgele oryante olmus test ¢izgilerini kullanarak sekil

uzunluklarinin ¢ok dikkatli bir sekilde 6l¢iilmesi gerekmektedir.

6.4 Kompaktlarda Biiziilme ve Genlesme

Toz kopmaktaki boyutsal degisim sinterleme esnasinda siklik¢a gozlenmektedir.
Bir¢cok durumda sinterleme kayda deger boyutsal degisim gostermeden pargaciklari
baglamak i¢in yapilsa da c¢ok fazla durumda biizilme yada genlesme
gerceklesmektedir. Bazi  durumlarda, boyuttaki de8isim  %30’a  kadar
cikabilmektedir. Bunun anlami 10mm uzunlugundaki bir parga sinterleme sonrasi
7mm’ye kadar diisebilir. Her eksen yoniinde kii¢lilme sinterleme sonrasi hacimde
baslangi¢ sartlarina gére daha fazla oranda azalmayla sonuclanir. Bir¢ok durumda
istenilen nihai boyutlar1 saglamak i¢in bu biiziilme ve genlesmenin Oniine gececek
onlemler alinmaya calisilmaktadir. Biiziilme veya genlesmenin beklendigi parcalar
icin imal edilen kaliplarindan beklenen nihai boyutlar1 saglamasi i¢in kalip daha
biiyilk ya da daha kiigiikk yapilmaktadir. Presleme yonii, gozenek sekli hatta
yer¢gekimine bagli olarak anizotropik boyutsal degisim gdzlenebilir. Baz1 durumlarda
bir yon boyunca biiziilme olurken buna dik yonde genlesme olabilir. Bir¢ok malzeme
sinterleme esnasinda genlesme gosterir. Bunlar genelde sinterleme sicakligina 1sitma
esnasinda bilesiklerden birinin ergidigi veya gozeneklilik artimini olusturacak

sekilde reaksiyona giren reaktif sistemlerdir. Genlesmenin goézlendigi diger bir
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durum sinterlemenin son asamalarinda kapali gézeneklere hapsolan atmosfer gazinin

i¢ gaz basincinda artisa neden olarak gozenekliligi arttirmasi sonucudur.

Normalde lineer boyutsal degisim AL/L, olarak tanimlanir. AL baslangi¢ ham
boyut olan L,’dan nihai sinter uzunlugu olan L arasindaki degisimdir. Eger boyutlar
sinterleme sonrasi daha biiylikse proses genlesme olarak tanimlanir ve AL/L,
pozitiftir ve tam tersi durum biiziilme olarak tanimlanmaktadir. Genellikle pozitif ve
negatif gosterimler ihmal edilerek deger biiziilme veya genlesme seklinde tanimlanir.
Boyut 6l¢iimleri uzunluk, kalinlik veya c¢ap seklinde olabilir. Kati hal sinterlemenin
baslangi¢ asamalarinda boyun boyutu ile biiziilme arasinda Esitlik 6.8”deki gibi bir
bagint1 olusmaktadir (Exner & Petzow, 1975; Exner, 1979).

2

AL X
=) (68)

Biiziilme negatif deger olarak tanmimlanirsa elde edilen deger de negatifi
gosterecektir. Hacimdeki degisim AV/V, igin genel kabul izotropiktir; dolayisiyla
AL/L, =Y olan biiziilme arasindaki iliski Esitlik 6.9’daki gibidir:

Y e1-(1-2pP=1-(1-7)3~3Y=32= (6.9)
Va Ly Ly

Bu yaklasim diisiik orandaki bliziilmeler i¢in gecerlidir ve hata faktorii biiziilme
artistyla lineer olarak artmaktadir. Genlesme gozlenirse, boyutsal de8isim ve
hacimsel degisim pozitiftir. Genellikle, sinterleme esnasinda kiitle buharlagsan
yaglayicilar veya baglayicilar disinda sabit kalmaktadir dolayisiyla, sinterlenmis
kesirsel kati hacim V; biiziilmeden AL/L, ve baslangi¢ kat1 kesirsel hacim, kesirsel

ham yogunluk Vg’den yola ¢ikarak Esitlik 6.10°daki gibi tahmin edilebilir :
Vs = Ve/(1+Y)? (6.10)

Eger kompakt biiziilirse (AL/L,, negatif) sinterlenmis yogunluk artar tersi

durumda genlesirse (AL/L,, pozitif) yogunlukta azalma gozlenir.



79

Sinterleme esnasindaki boyutsal degisim kompaktin sinterleme 6ncesi ve sonrasi
lineer 6l¢iim aygit1 vasitasiyla Olgiilebilir. Sinterleme biiziilmesi veya genlesmesine
dayali Olciimlerdeki fark 9%0,01 oraninda sapmalarla miimkiin olabilmektedir.
Arastirma ve gelistirme faaliyetlerinde dilatometre vasitasiyla sinterleme esnasindaki
boyutsal degisimlerin Slgiimii in-situ olarak sinterleme firininda yapilabilmektedir.
Sekil 6.3 dilatometre sistemini temsil etmektedir. Toz kompakt firin igine kalibre
olmus bir probla temasta olacak sekilde yerlestirilir. Kompakt genlesince veya
biiziiliince prob hareket eder ve bir sinyal olusturur. Sinyalin kalibrasyonu boyutsal
degisim ile iligkilendirilir. Genellikle, uygun elektronik aygitlar vasitasiyla uzunluk
Olctimleri elde edilebilir. Bilgisayar donanimi vasitasiyla zamana ve sicakliga karsi
uzamadaki degisim baslangi¢ boyutlarindan yola ¢ikarak elde edilir ve biiziilme ya
da genlesme hesaplanabilir. Dilatomete kullanilmasinin en biiylik faydalarindan biri
hangi sicaklik araliginda kompaktin nasil boyutsal degisim gosterdigini
olgebilmesidir. Deneyler genellikle yaklasik 10°C/dk gibi lineer 1sitma hizlarina
programlanir. Dilatometrenin yapir malzemeleri maksimum sicaklik, 1sitma hizi ve
yiiksek basinca gore degisiklik gosterebilir. Dilatometre cihazi yiiksek basing altinda
calisacak sekilde de dizayn edilebilir. Bu da basing altinda yapilan sinterleme

proseslerinin kontrol altinda tutulmasina yardimer olmaktadir.
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Sekil 6.3 Dilatometre sistemi (German, 1996)
6.5 Yiizey Alani

Sinterleme esnasinda ylizey alaninda ciddi kayip meydana gelmektedir (Gray,
1954). Sinterleme esnasinda toz biiziilme egilimi gosterince pargaciklar arasi bag
artarak ylizey alanimi diisiiriir. Sinterlemenin ilk asamalarinda boyun boyutu orani
X/D ile yiizey alanindaki kayip AS/S, arasinda Esitlik 6.11°deki gibi bir bagint1

vardir:

AS/SO = 'ks(X/D)m (611)

AS/S, ylizey alanindaki degisimin, sinterlenmemis yiizey alanina bolimidiir
(German & Munir, 1975). Biiziilme esnasinda yiizey alan1 azalmasi yasandigindan
dolay1 elde edilecek sonu¢ da negatif degerli olacaktir. Buradaki m katsayisi(m ile
climle baglatilmaz), transfer mekanizmasina ve ham kompakt yogunluguna baglh
olarak genellikle 1,8 — 2 arasinda degismektedir. Bu katsay1 yiizey diflizyonu veya
buharlagsma-yogunlasma ve yiiksek baslangic yogunluklarina bagl olarak 2 degerine
yaklagsmaktadir.
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Yiizey alanmnin Ol¢iimiinde kullanilan iki ana teknik gaz adsorpsiyonu ve gaz
gecirgenligidir. Her iki teknikte agik gbdzenek yapisi gerektirerek gazin kompakt
boyunca ilerlemesini miimkiin kilmalidir. Kantitatif mikroskobi diisiik yiizey alaninin
veya kapali gbzenek yapisinin bulundugu kompaktlar i¢in kullanilabilir. Birim hacim
basina diisen yiizey alani, test ¢izgi uzunlugu basina diisen gozenek ylizey kesisim

sayilarinin belirlenmesi ile gerceklestirilebilir.

Gaz adsorbsiyonu vakum veya inert gaz ile temizlenmis toz yiizeyinde baslar.
Olgiimler kismi basinca kars1 yiizeyde adsorblanan gaz miktarinin belirlenmesi ile
yapilmaktadir. Brunauer, Emmett ve Teller’in 1938 yilinda gelistirdigi BET spesifik

yiizey alan1 6l¢iimleri ile bu 6l¢limler yapilabilir.

Gegirgenlige dayanan yiizey alani 6l¢limlerinin uygulanabilirligi kolaydir. Kismen
sinterlenmis toz kompakt bilinen akigkan hizinin ve basing azalmasinin dl¢iilmesiyle
gecirgenlik degerleri Olciilebilir. Teknik, genellikle yiiksek yiizey alanina sahip
kompaktlara uygulanmaktadir. Go6zeneklilik ve teorik yogunluklar kullanilarak

Esitlik 6.12°den yiizey alan1 hesaplanabilir (Prochazka & Coble, 1970):

B3|

1 vip

S=—|——
Pm 5a(1—vp)2

(6.12)
pm malzemenin teorik yogunlugu, Vp toplam hacimdeki kesirsel bosluk alani ve a
gecirgenlik katsayisidir.
Son olarak mikroskoba bagli dl¢tim tekniklerinde test ¢izgisi uzunlugu N basina
diisen gozenek-kat1 kesisim sayist ile birim hacme diisen yiizey alam1 S, Esitlik

6.13’den kesirsel kat1 yogunlugu V; ile orantilanarak 6l¢iilebilir:

Sv =2Ni/Vs (6.13)
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Mikroskop teknigi diisiik ylizey alanina sahip Ornekler icin uygunken gaz
adsorbsiyon ve gaz gecirgenlik, yiizey alami diistiikce hatali olglimlere neden

olmaktadir.

Yiizey alani sinterleme hizin1 ve mekanizmasini etkilemekedir. Kiitle veya hacme
bagli olarak tanmimlanabilir. Yiizey alan1 civa gozenekolger oOlglimleri ile de
hesaplanabilmektedir (Brakel, Modry ve Svata, 1981). Yiizey alani, yiizey enerjisi ve
temas acisina dayanan islatmayan civanin gozeneklerin igine yonlendirilmesi ile
gerceklestirilir. Dolayisiyla, civa gozenekolger verileri gozenek boyutu, gézenek

sekli ve yiizey alanina doniik bilgilerin elde edilmesini saglamaktadir.

6.6 Mekanik Ozelliklerin Belirlenmesi

Mekanik oOzellikler bir¢ok sinterlenmis malzeme i¢in 6nemlidir ve sinterleme
prosesinin optimizasyonu i¢in kullanilabilir. Gozenekler kesit alanimi diisiirerek
mukavemeti olumsuz yonde etkiler. Gozenek miktarlarinin azaltilmasi yiiksek

mukavemet ve diger mekanik 6zelliklerin elde edilmesi i¢in gereklidir.

Sinterlenmis malzemelerdeki boyun boyu veya kesirsel yogunluga baglh
mukavemet degisimi birgok modelle izah edilmeye calisilmistir (Bockstiegel, 1956).
Ik yaklasim olarak gozenekler, yiik tasiyan kesit alanimi azaltarak mukavemeti
diisiirmektedir. Kesit alanin1 daraltmasinin disinda gézenekler parcaciklar arasi sinter
baginin boyutunda gerilme konsantrasyonunu degistirerek mukavemeti belirler.
Diisiik yogunluklarda pargaciklar arasi sinter bagi mukavemeti belirler. Yiiksek
yogunluklarda ise mukavemet gézenek yapisina ve pargacik sinirlarina karmasik bir
sekilde baghidir. Mukavemet sinterlemedeki basarinin bir dl¢limii olmasina karsin,
sinterlemeye bagli olmayan birgok diger faktore baghdir. Ornegin, akma dayanimi
alagim katkilarina, empriite seviyelerine, catlaklara, tane boyutuna, homojenlige ve
gozenek karakteristigine gore degisebilir. Dolayisiyla, sinterleme sartlarina baglh
elde edilen mukavemet bilgisi faydalidir ama genellikle mukavemeti hangi faktoriin

etkiledigi bilinememektedir.
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Mikroyapisal problemlerin disinda sinterlenmis mukavemet kesirsel yogunluk ile

asagidaki Esitlik 6.14 gibi iliskilendirilebilir :

o = o, KV," (6.14)

Bu esitlikte o mukavemettir, o, ayni malzemenin dévme (wrought)
mukavemetidir, K gerilme konsantrasyon faktorii gibi geometrik ve proses sabitidir,
m yogunluga bagli eksponansiyel ifadedir ve Vi kesirsel yogunluktur. Genellikle
eksponansiyel m; 3-6 arasinda degismektedir fakat m ve K gdzenek morfolojisinden

etkilenebilmektedir.

Sinterlenmis malzemelerde, gozenek sekli diizensizlestikge mukavemet diiser;
onun i¢in daha kiiciik kiiresel gdzenekler istenir. Istenen gézenek konfigiirasyonunu
saglamak proses sartlarina baglhidir. Genellikle, sinterleme derecesini arttiran
durumlar mekanik ozellikler i¢in tercih edilmektedir. Statik mekanik ozelliklerle
kiyaslandiginda yorulma ve darbe dayanimi gibi dinamik ozelliklere ve siinek
malzemelere kiyasla kirilgan malzemelere gozenekliligin olumsuz etkisi daha

fazladir.

Toplam gbzenek hacminin yani sira gézenek morfolojisi de mekanik 6zellikleri
olumsuz etkilemektedir. Bunu gozeneklerin sekli ve boyut dagilimi etkilemektedir.
Ayni toplam g6zenek hacmi igin birgok kiiciik gdzenek daha iri gozeneklere kiyasla

daha az zararlidir.

Benzer sekilde, yiiksek sicaklik sinterlemelerinde olusan yuvarlaklasmis
gozenekler mekanik oOzelliklere keskin, sekilsiz gozeneklere nazaran daha az
olumsuz etki etmektedir. Keskin, sekilsiz gozeneklerin olumsuz etkisi statik mekanik
ozelliklere kiyasla dinamik 6zelliklerde daha hissedilir olmaktadir. Keskin, sekilsiz
gbzenek yiizeyleri gerilme konsantrasyon noktalar1 olusturmakta ve gatlak ilerlemesi

icin potansiyel olusturmaktadir.
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Gozeneklerdeki gerilme konsantrasyonun mekanik oOzelliklere olumsuz etkisi
yogunlugun etkisinden daha fazla dikkat ¢gekmektedir. Gerilme konsantrasyon etkisi
siineklige bagli olarak malzemeden malzemeye de farklilik gostermektedir. Bu
farkliligin nedeni, siinek malzemelerin, gerilme noktalarinda meydana gelen plastik
deformasyon ile gerilme konsantrasyonunu daha iyi absorblamasindandir. (Klar &
Samal, 2007).

Birgok aragtirmact TM malzemelerin akma dayanimi ile yogunlugu arasinda
esitlikler onermislerdir. Salak & Miscovic (1974), sinterlenmis demir i¢in yapilan
cok fazla deney sonuclarini kullanarak Ryshkievich tarafindan onerilen formdiille

cakistirabilmislerdir. Ryshkievich’in formiilii Esitlik 6.15’e gore soyledir :

6 =o0e (6.15)

k prosese ve deneysel verilere bagli katsayi. Sinterlenmis demirde 6o=443 MPa

icin 0,043 degerindedir.

Elastik modiilli, Poisson orani, yorulma omrii ve kirilma toklugunu igeren tiim
mekanik 6zellikler, sinterlenmis yogunluga ve mikroyapiya baghdir (Haynes, 1981).
Elastik modiilii E, tahribatsiz yolla 6l¢iilebilir. Elastik modiilii, kesirsel yogunluk
uissel kuvvetiyle Esitlik 6.16°daki gibi degisiklik gosterebilir.

E = EoVs° (6.16)

Burada E, tam yogunluk elastik modiiliidiir ve Vi kesirli kat1 yogunluktur. Z iisteli
gbzenek yapisina bagl olarak 0,3-4 arasinda degisir. Ornegin, sinterlenmis celikte
%100 yogunlukta elastik modiilii 207 GPa’dir fakat %90 yogunlukta %30 azalarak
147 GPa degerine diiser ve %80 yogunlukta 89 GPa’dir. Bu durumda Z tsteli
yaklagik olarak 3,4 tiir.

Poisson orani (v) da kesirsel yogunluga baglidir. Darbe mukavemeti, kirilma

toklugu ve yorulma mukavemeti gibi dinamik mekanik oOzelliklerde sinterlenmis
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yogunluga ve mikroyapiya gore farklilik gostermektedir. Diisiik sinterlenmis
yogunluklar da yorulma davramisi esitlik 6.14°’¢ benzer ilgi gosterir. Yiiksek
sinterlenmis yogunluklar da ise gézenek boyutu ve yerlesimini iceren mikroyapiya
dayanmaktadir. Gelisen ¢atlagin oniindeki plastik bolge gozenek boyutunun yaninda
ise gozenekler yorulma catlak ilerlemesini Onleyemez ve ani gelisen hasarlar
meydana gelir. Benzer durumlar da mikroyap: bilgisini gerektiren ozellikler ve

sinterleme arasinda baglant1 kurar.

6.7 Kompaktlarda Homojenizasyon ve Reaksiyonlar

Tozlarin karistminda karmagik bir kimyaya sahip sinterlenmis malzemeler
olusturulmasi genel bir durumdur. Bu yolla sinterlenmis metalik malzemelere bronz,
celik ve bircok kompozit ornek verilebilir. Diferansiyel termal analiz yontemi
kullanarak sinterleme esnasindaki reaksiyonlar tahmin edilebilir. Benzer sekilde
dilatometre ile boyutlardaki ani degisiklerden yola c¢ikarak reaksiyonlar tespit
edilebilir. Reaksiyonlar1 belirlemek i¢in uygulanabilir diger teknik de X-isin

difraksiyonu ile olusan fazlarin analizidir.

Sonug olarak, sinterleme esnasindaki reaksiyonlar proses atmosferi kullanarak da
gozlemlenebilir. Bu yeni bir inceleme alanidir ama sonuglar gostermektedir ki basing
ve gaz bilesimi sinterleme esnasindaki kapali gozeneklerin ve Onemli kimyasal

reaksiyonlarin belirlenmesine olanak saglar.

6.8 Boliim Ozeti

Bu béliimde, Tablo 6.1°de 6zetlendigi gibi sinterlemeyi takip edebilmek i¢in farkl
parametre ve teknikler anlatilmaya c¢alisilmistir. Ac¢ik olan sudur ki sinterleme
esnasinda her sey degismektedir. Genellikle sinterleme i¢in tek bir metotla 6lgiim
yapmak yetersizdir. Yogunlasma, mikroyap1 ve reaksiyonlar i¢in detayl inceleme

yapmak gerekmektedir.
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Onemli &lgiimler tane boyutu, boyun boyutu veya gdzenek boyutu gibi
mikroyapisal parametreleri; yogunluk, elektriksel iletkenlik veya manyetik
gecirgenlik gibi hacimsel parametreleri; sertlik, mukavemet veya elastik modiilii gibi
mekanik Ozellikleri anlamayi saglar. Yiizey alani ve biiziilme parametrelerinin
mikroyapisal parametrelerle kombinasyonu ile ¢ok daha faydali bilgiler edinmek
miimkiindiir. Kinetik datalar arasinda yaklasim yapmak sinterleme prosesinin
ayrintilarina ve toz kompaktin baslangi¢ kosullarina baghdir. Bu yiizden iyi bir
sinterleme pratigi baslangi¢c tozun ve kompakt sartlarinin dogru bir sekilde

anlasilmasiyla baglar.

Tablo 6.1 Sinterleme galismalarinda parametreler ve 6l¢iim teknikleri (German, 1996)

Parametre Olciim teknigi

Boyutlar ve agirlik, su emdirme ile Archimedes
X-151n1, gama 151n1, nétron absorblama
Yogunluk ve gozeneklilik Kantitatif mikroskobi

Helyum piknometre

Ultrasonik soniimleme

Kantitatif mikroskobi

Baloncuk noktasi

Gozenek boyutu . N I

Civa gozenekolgeri

Kiigtiik a¢ili n6tron sagilimi
Tane boyutu Kantitatif mikroskobi
Boyun boyutu Kantitatif mikroskobi
Biiziilme ve ya genlesme Ll_neer boyutlar

Dilatometre

Gaz adsorbsiyonu

Civa gozenekolgeri

Gaz gecirgenligi

Kantitatif mikroskobi

Diferansiyel Termal Analiz (DTA)
fletkenlik, eddy akimi
Termogravimetrik analiz (TGA)
Manyetik gecirgenlik

Yiizey alani

Termal, elektriksel, manyetik

Kopma veya kirilma mukavemeti
Cekme veya akma mukavemeti
Sertlik

Elastik modiilii

Titresimli frekans veya sonik hiz

Mekanik ilgi

Kirilma toklugu, darbe enerjisi
X-1s11 difraksiyonu

Diferansiyel Termal Analiz (DTA)
Reaksiyonlar ve homojenizasyon | Mikroprob veya elektron mikroskobu
Kiitle spektroskobi
Termogravimetrik analiz (TGA)




BOLUM YEDI

DENEYSEL CALISMALAR VE BULGULAR

7.1 Giris

TM fiiretim tekniklerinde en 6nemli asamalardan biri sinterlemedir. Kompaktin
nihai yogunlugu ve dayanimimnin elde edildigi bu asama giiniimiizde geleneksel
olarak elektrik rezistansl firinlarda gerceklesmektedir. Bu iiretim teknigine alternatif
olarak son yillarda toz metal kompaktlarla mikrodalga enerjisinin etkilesimi sonucu
gerceklesen sinterleme sonucunda daha iyi Ozellikler belirlenmistir. Bu tez
kapsaminda toz metal kompaktlarin mikrodalga ile etkilesimi ve geleneksel yontemle
kiyaslanmasi ilizerine odaklanilmistir. Bu yeni yontemin TM iizerindeki etkilerini
arastirmak i¢in demir ve alasimlart secilmistir ¢ilinkii tim miihendislik
malzemelerinde ¢elik giinliimiiziin en ¢ok tercih edilenleri arasindadir temel bileseni
demirdir. Bu nedenle deneysel calismalara ticari saflikta demir tozlarindan
baslanilmistir. Ticari saflikta demir tozlar1 ve diisiik alasimli bilesenlerinden olusan
kompaktlar endiistriyel olarak 1120°C’de sinterlenmektedir. Bu sicakhigi daha
yiiksek noktalara ¢ikarmak miimkiindiir fakat endiistriyel alanda iiretim maliyetlerini
arttirdigindan dolay1 ¢ogu uygulamada bu sicaklik kullanilmaktadir. Bu nedenle
deneysel c¢alismalarda demir alasimlarina da doniik olarak secilecek sinterleme
sicaklig1 optimizasyonu i¢in 3-nokta egme numunesi ebatlarinda preslenen ticari
saflikta demir kompaktlar 1100-1250°C sicaklik araliginda sinterlenmistir. TM’ne
demir tozuyla baslanilmakta fakat diger tozlar demirle karistirilarak sinterleme
esnasinda ¢elik ya da demir alagimlari olugsmaktadir. Dolayisiyla ferro TM, demirle
baslamakta fakat ¢elikle sonlanmaktadir. Sinterlenmis diisiik alasimli geliklerde ¢ok
az miktarda bakir katkisiyla bile celigin mukavemeti ¢ok artmaktadir. Yeralan
atomlar1 seklinde demir kristaline yerlesen bakir atomlar1 kristalin mukavemetinin
artmasini saglamaktadir. Sinterleme sirasinda bakir miktarina bagli olarak boyutsal
degisim gozlenmektedir. Bu etkisinden yola ¢ikarak demir kompaktlarin sinterleme
esnasindaki biizlilmesini kompanse etmek icin %1-2,5 oraninda bakir ilavesi siklikla

kullanilmaktadir. Bakir demir icinde farkli sicakliklarda farkli oranlarda

87
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¢Oziinebilmektedir. Coziinebilirlik limitinin iizerindeki bakir ise demirin sinterleme
sicakliginin altinda ergidiginden dolayi s1v1 faz sinterlemeye neden olarak sinterleme
mekanizmasimi  degistirmekte buna bagli olarak nihai mekanik O6zellikler
degismektedir. Bu kapsamda ticari saflikta demir kompaktlarin sinterleme sicaklig
optimizasyonundan sonra Fe tozlar1 Fe-Cu ikili faz diyagraminda secilen sinterleme
sicakliginda bakirin demir i¢inde ¢oziinebilirlik limitinin biraz iizerindeki Cu oranina
kadar farkli oranlarda bakir katkisi ile karistirilarak geleneksel ve mikrodalga enerjisi
ile sinterlenerek iki teknigin tistiinliikleri kiyaslanmigtir. Bir sonraki asama da ticari
saflikta Cu katkisina alternatif olabilecek Fe-bronz kompaktlar iizerine
yogunlasilmistir ¢iinkii, saf kKalay demire diisiik ergime noktasi katkisi saglamaktadir.
Kalay ferritin hacim merkezli kiibik yapisim1 kararli kilmaktadir; bu da alasim
elementlerin diflizyonunu arttiran ve ayrica sinterlenme hizinin nispeten artmasini
saglayan bir durumdur. Dolayisiyla, kalayin bu 6zelliginden yola ¢ikarak yapilan
deneysel calismalarda, demiri bakir-kalay alasimi olan bronz ile alasimlandirma
calismalar1 yapilarak ayni oranda ticari saflikta bakir ile alasimlandirilmis demir
kompaktlar ile mukayeseye gidilmistir. Bu kompaktlara da mikrodalga ile sinterleme
yontemi uygulanarak geleneksel yolla sinterlenen numunelerle kiyaslanmistir.
Deneysel calismalarin son asamasinda 6n alasgimlandirilmis 316L paslanmaz celik
tozlarma farkli sikistirma basincinin etkisi ve bu tozlarin bakir ve bronz ile
alasimlandirilmast ile gerek geleneksel gerek mikrodalga enerjisi ile sinterleme

caligmalar yiiriitiilmis ve elde edilen sonuglar mukayese edilmistir.

7.2 Kullanilan Hammaddeler

7.2.1 Kullanilan Metal Ve Alasim Tozlart

Deneysel ¢alismalarda kullanilan demir (Fe), bakir (Cu), bronz (Cu-Sn) ve 316L
kalite paslanmaz ¢elik tozlarin pargacik boyut dagilim analiz sonuglari, atomizasyon
yontemi, retici firma bilgileri Tablo 7.1°de verilmistir. Parcacik boyut dagilim
analizi Malvern Mastersizer 2000 model cihaz ile belirlenmistir. Parcacik boyutlar
seciminde ticari olarak kullanilan demir ve paslanmaz ¢elik parcacik boyutundan

daha kiigiik bakir ve bronz parcaciklart segilerek bu katkilarin daha homojen bir
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sekilde matris i¢inde dagilimi hedeflenmistir. Kullanilan metal tozlarin morfolojik
gorlntiileri taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmis olup Sekil 7.1°de
verilmistir. Bu goriintiilerde su atomize demir, paslanmaz ¢elik ve bakir tozunun
sekilsiz bir goriinimde oldugu; gaz atomizasyon yontemi ile tiretilmis Cu ve bronz
tozlarin daha ¢ok kiiresel goriiniimde oldugu gézlemlenmistir. Sekil 7.2°de ise bronz
tozunda yapilan EDS analiz sonucunda tozun %85Cu-%15Sn bilesiminden olustugu

belirlenmistir.

Tablo 7.1 Kullanilan metal tozlar ve dzellikleri

Metal | Parcacik boyut dagilim (um) | Atomizas )
tozu yon Agirhikca % Bilesim Uretici firma
d10 d50 d% | yintemi
Fe 35 87 164 sy | <O0IC kalanFe Hokaybr 011 | by s SE
17 Cr, 2 Mo, 0,9 Si, 132 Ni, 0,1
316L 26 72 151 Su Mn, 0,026 C, kalan Fe Hoganis, SE
0,01 Fe, 0,02 Pb, 0,01 Al, kalan ]
Cu 12 32 70 Gaz Cu Sentes-Bir, TR
0,01 Fe, 0,02 Pb, 0,025 Al, kalan
Cu 10 32 71 Su Cu Sentes-Bir, TR
14,6 Sn, 0,049 P, 0,018 S, ]
Bronz 8 21 60 Gaz kalan Cu Sentes-Bir, TR
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Sekil 7.1 (a) su atomize demir, (b) su atomize 316L, (c) gaz atomize bronz, (d) gaz atomize bakur, (¢)

su atomize bakir tozlarin SEM goriintiileri

Comporere  Mole  Comc.

Cone.
Cu 90961 84343 wt%
n 9039 15657 wt¥%

100000 100000 wt¥ Total

Elt. Lme Rtencity Emor Conc

(cfs) 2-sig
fu Ea 9865 8827 84343 mt¥
n La 1812 3783 15657 wt%
100000 wt%: Total
KV 200

Takeoff dngle  350°
Elapsed Livetime 5.1

Sekil 7.2 Bronz tozda yapilan EDS analizi sonucu

7.2.2 Yaglayict Segimi

Yaglayicilar, metal tozlarin kalip i¢inde sikistirilabilirligini dolayisiyla ham ve
nihai kompaktlarin yogunluk ve mukavemet degerlerini etkilemektedir. Ayrica,
tozlarin sikistirilmasi asamasinda kalibin i¢ duvarlarinin aginmasini minimize ederek
kalip 6mriinii artirmaktadir. Bu kapsamda Oncelikle, ticari saflikta demir tozlarda iki
farkli tiirde yaglayici kullanilmistir. Demir esasli kompaktlarda c¢inko-Stearat
ticarilesmis bir yaglayict olarak kullanilmaktadir. On sinterleme asamasinda
kompakttan yaglayicinin uzaklastirilmas1 gerceklesmektedir. Bu yaglayicinin
dezavantajlarindan biri bilesenindeki %15 oranindaki ¢inkonun kompakttan
uzaklastirilamamas1 sonucu {iretilen parcanin safligin1 ve sinterleme davranisini
degistirmesidir. Alternatif yaglayici olarak ayn1 atmosfer sartlarinda kompakt i¢inde

safsizlik birakmadan uzaklasabilen Acrawax C ticari isimli yaglayict ile de
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caligmalar yuritilmistiir. Ticari saflikta Fe, Fe-Cu ve Fe-bronz karigim tozlara
agirlikca %1 oraninda yaglayici ilavesi yapilmistir. Paslanmaz celik tozlar ise ticari
olarak %1 Acrawax ile on karistirilmis olarak temin edilmistir. Yaglayic1 belli
sicaklikta bozunarak parcalanmakta ve C-O-H bilesimden olusan gaz formunda
kompakt1 terk etmektedir. Bu asama sinterleme esnasinda dnemli bir kademedir. Bu
stirecin yavas gecilmesi miimkiinse yaglayicinin pargalanma sicakliginda belli bir
stire beklenerek olusan gazlarin kompaktta i¢ basing yaratmadan, pargayi zarara
ugratmadan terk etmesini saglamaktadir. Boylelikle kompakti tamamen terk etmeyen
gaz fazindaki karbon bilesiklerinin yiiksek sicakliklarda kompaktta karbiir
olugturmas: da engellenebilmektedir. Cinko-stearat ve Acrawax C yaglayicilarin
yapiy1 terk ettigi sicakligin belirlenebilmesi i¢in Shimadzu marka DTG-60H model
termogravimetrik analiz (TGA) cihaz1 kullanilmistir. Sekil 7.2°de yapilan TGA
analizi goriilmektedir. %1 oraninda katilmasi ile olusturulmus demir kompaktta
yapilan analiz sonucuna gore her iki yaglayicinin da bozunmasi birbirine benzerlik
gostermektedir. Her iki yaglayicinin bozunmasi yaklagik 250 °C’de baslamakta ve
yaklasik 600 °C’de tamamlanmaktadir. Bu nedenle sinterleme prosesinde tiim
kompaktlarin 1sitilmast esnasinda 600 °C’de 15 dakika bekleme adimi uygulanarak

yaglayicilarin yapiy1 saglikl bir sekilde terk etmesi gerceklestirilmistir.

-———- Zr-stearat
100 —_— Acravea C

% agirhk
(1]
[{=]
m

0 &0 100 150 200 250 200 250 400 450 500 550 GO0 650 700 750
Sicaklk G

Sekil 7.2 Yaglayicilarin TGA analizi.
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7.3 Metal Tozlarim Karistirilmasi

Deneysel calismalarin tiimiinde Sekil 7.3’deki V-tipi karistiric1 kullanilmistir.
Agirlikca %1 yaglayict katkilr ticari saflikta demir tozlari, farkli oranlarda bakir ve
bronz igeren demir toz karisimlar ve agirlikca %1 yaglayici iceren farkli oranlarda
Cu veya bronz katkili 316L kalite paslanmaz ¢elik tozlar1 15 devir/dk ¢evrim ile 30
dakika siire ile karistirilarak katkilarin demir ve paslanmaz c¢elik matriste homojen

olarak dagilimi hedeflenmistir.

Sekil 7.3 Deneysel ¢alismalarda kullanilan V-tipi karistirict

7.4 Tozlarim Sikistirilmasi

Metal tozlarin sikigtirilmasi tek eksenli 100 tonluk Dirinler marka hidrolik preste
gerceklestirilmistir. ASTM standardina goére 3-nokta egme (transverse rupture
strength) numunesini temsil eden Sekil 7.4’deki kompakt boyutlarini saglayan kalip
boslugunda sikistirma islemi gergeklestirilmistir. Agirlik¢a %1 yaglayici igeren ticari
saflikta Fe, Fe-Cu ve Fe-bronz toz karisimlart 600 MPa basing altinda; agirlik¢a %1
yaglayici iceren katkisiz 316L paslanmaz c¢elik tozlar1 600, 750 ve 900 MPa basing
altinda ve 316L-Cu ve 316L-bronz karisim tozlar1 ise 750 MPa basing altinda
kompaktlastirilmistir. Her bir bilesimi temsilen beser adet numune hem geleneksel

sinterleme i¢in hem de mikrodalga sinterleme icin preslenmistir.
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B [6.35mm

(b)

Sekil 7.4 (a) Metal tozlarmn kalipta sikistirilmasi ve (b) sikistirilmig kompaktin sematik gdsterimi

7.5 Deney Parametrelerinin Secimi

Sinterleme mekanizmasimi kimyasal bilesen, sicalik, siire, firin atmosferi, 1s1l
islem, 1sinma ve soguma hizlar etkileyebilmektedir. Ayrica sinterlenecek pargalarin
olusturulmasinda kullanilan tozlarin sekil, biiylikliik ve dagilimi, tozlar karistirma ve
sekillendirme parametrelerine bagli olarak ayni sinterleme sartlarinda farkh
Ozelliklerde olusabilir. Demir esasli TM iiriinlerin mekanik ozelliklerine iiretim
yontemlerinin etkisini arastirmaya doniik olarak yiiriitiilen calismalarda oncelikle
alasimsiz demir kompaktlarin sinterleme sicakligini optimize etmek icin farkh
sinterleme sicakliklarinda hem geleneksel hem de mikrodalga enerjisi ile ¢alismalara
baslanmistir. Bu optimizasyon calismasindan sonra secilen sinterleme sicakliginda
sinterlenmek iizere demir tozlari, Fe-Cu ikili faz diyagramima gore bakirin demir
i¢inde ¢oOzilinebilirlik sinirmma kadar farkli oranlarda bakir tozlari ile karistirilarak
sinterleme ¢aligmalar yliriitiilmiistiir. Diger taraftan daha diisiik ergime sicakligina
sahip agirlikca %15 Sn iceren bronz alagimi tozlarda agirlik¢ca %4 oranina kadar Fe
tozlart ile karistirilip sinterlenmeye etkisi aragtirilmistir. Ayrica 316L paslanmaz

celik esasl kompaktlara doniik olarak da sinterleme ¢aligmalar1 yiiriitiilmiistiir.

7.6 Sikistirllmis Kompaktlarin Sinterlenmesi

Sikistirilmis Fe esasli ve 316L esasli kompaktlarin sinterlenmesi geleneksel ve

mikrodalga sinterleme teknikleriyle gerceklestirilmistir.
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7.6.1 Geleneksel Yolla Sinterleme

3-nokta egme numunesi ebatlarinda (6,35x12.8x31.8 mm) hazirlanan tim
kompaktlagmis toz karisimlari Protherm marka tiip firinda geleneksel yolla
sinterlenmistir. Sinterleme iglemi i¢in Sekil 7.5’te goriildiigii gibi numuneler kuvars
tiip icine yerlestirilmistir. Her sinterleme Oncesi kuvars tiip 30 dakika boyunca %90
N2-%10 H, karisimi1 gaz ile temizlendikten sonra ayni atmosfer altinda 10°C/dk
1sitma rejimi ile sinterleme sicakligina 1sitilip, bu sicaklikta 30 dakika boyunca
sinterlenmistir. Isitma esnasindaki sicaklik dl¢timlerini kuvars tiipiin merkezine yakin
bir bolgeden termokupul ile yapmaktadir. Sinterleme islemi bittikten sonra firn
kendi soguma rejiminde sogumaya birakilmis olup soguma esnasinda da koruyucu

gaz gecisi devam etmistir.

Sekil 7.5 Protherm marka tiip firin ve sinterleme diizenegi

7.6.2 Mikrodalga Enerjisi Ile Sinterleme

Mikrodalga enerjisi ile sinterleme Malzeme Isleme Boliimii, Bayreuth
Universitesi, Almanya’da kutu tipi “Hot Wall Resonator olarak adlandirilan Sekil
7.6’da sematik olarak goriilen molibden hazneli firinda gergeklestirilmistir.
Mikrodalga firin maksimum 9 kW ¢ikis giiciinde ve 2.45 GHz frekansinda olup
mikrodalga enerjisi 2 dikdortgen dalga kilavuzundan firin i¢ine beslenebilmektedir.

Firin ayn1 zamanda molibden hazne disina yerlestirilmis elektrik direngli 1siticilar
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araciligr ile de geleneksel 1sitma imkanina sahiptir. Firin, geleneksel ve mikrodalga
yontemlerinin birarada kullanilabilme olanagmi saglayacak sekilde tasarlanmustir.
Firin diizenegine bagli olan vakum sistemi ile Mo i¢ haznede 10" mbar mertebelerine
kadar vakum altina alinabilmektedir. Sinterleme Oncesi tim numuneler 150°C’de
firn yalittm malzemelerinin nemini gidermek icin bekletilmis olup mikrodalga
enerjisi devreye sokulmadan once 10" mbar mertebesine kadar vakumlanip %90 N»-
%10 H; atmosferi altinda sinterleme islemleri yiiriitilmiistiir. Numuneler mikrodalga
gecirgen termal yalitim malzemesinin i¢inde 0,2 m® hacime sahip Mo haznenin igine
Sekil 7.6°daki gibi yerlestirilmistir. SiC plakanin {lizerine yerlestirilen AIN plaka
numune althg olarak kullanilmistir. SiC plaka mikrodalga absorblayici 6zelligi ile
destek 1s1 elemani olarak kullanilmigtir. AIN ise iyi 1s1] gegirgenligi 6zelligi ile SiC
plakadan aldig1 1siy1 numuneye iletmek ve SiC ile numune arasinda olusmasi
muhtemelen arklarin Oniline ge¢mek i¢in kullanilmistir. Mikrodalga ile sinterleme
esnasindaki sicaklik dl¢iimleri numune ylizeyine odaklanmis pirometre (Keller PZ20
AF1, 200-2000°C) ile yapilmistir. Mikrodalga sinterleme esnasinda pirometrenin
emisivite degeri 0,55 olarak secilmistir. Pirometre ile Ol¢liimiin alindig1 referans
numunenin iizerine yerlestirilen ergime sicakligi belli bakir (Cu) ve giimiis (Ag)
parcalarin ergime noktasinda firin iist gozetleme penceresinden yapilan izleme
sonucu pirometreden okunan deger ile emisivite dogrulamasi yapilarak gergek
sicaklik belirlenmistir. Sekil 7.7°de numunelerin firin i¢ine nasil yerlestirildigi ve

pirometre merkezindeki merceklerle numune yilizeyinin 1sinma esnasinda nasil

gbzlendigi goriilmektedir.

G ki Pirometre
azglls Sic. lg. PC
| Kuvars cam
—_ Gelik f|r|n_’ ] 'i'i'
,. duvan H Mo hazne
I <
i i s : Isitici
Mikrodalga | | : elemanlar
W
E! | | ‘ g n_*_Gaz giris
Numune g
Termal yalitim [] ‘N EIJL':LTLL:JM
malzemesi [, ’ o
-sic

Al,0.-Yalitim

Sekil 7.6 Mikrodalga firin1 ve sinterleme diizeneginin sematik gosterimi



96

MW girisi

Gaz girisi
Alumina
fiberboard

Mo hazne

_ Numune

Sekil 7.7 Numunelerin mikrodalga firm igine yerlesimi

7.7 Sinterlenmis Kompaktlarin Karakterizasyonu

7.7.1 Fiziksel Degisimler

Her bir parametreyi temsil eden licer adet numunenin sinterleme oncesi ve sonrasi
boyut olgiimleri 1 mikrometre hassasiyetinde kumpas ile yapilmistir. Asagidaki

furmiil hacimsel degisimler belirlenmistir.

% hacim degisimi = 100.(V1-Vo) / Vo

Vo presleme sonrasi geometrik hacim ve V; sinterleme sonrasi geometrik
hacimdir.  Deneysel c¢aligmalarin sonuglarinin verildigi tablolarda % hacim
degisiminin sayisal degerinin oniindeki eksi isareti hacimsel kii¢iilmenin oldugu, art1
isareti ise genlesmenin oldugunun gostergesidir. Sinterlenmis numuneyi temsil eden
orneklerin icerdikleri % gbzenek miktarlar1 civa gozenekdlger cihazi ile

belirlenmistir.
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7.7.2 Mekanik Ozelliklerdeki Degisimler

Sinterlenmis kompaktlarin mekanik ozelliklerin kiyaslanmasinda 3-nokta egme
dayanimlar1 incelenmistir. TM kompaktlarin 3-nokta egme deneyleri ASTM B 528
standartinda belirtilen sartlarda yapilmistir. Desteklerin ve {ist iticinin caplar1 3
mm’dir. Egme esnasinda kirilma gézlemlenen ana kadar st iticinin hiz1 2,54 mm/dk
olarak set edilmistir. 3-nokta egme mukavemeti asagidaki esitlige gore

hesaplanmuistir :

TRS=3xPxL/2xwxt (7.1)

Bu esitlikte P, maksimum ytiik; L, destekler arasi mesafe olan 25,4 mm; t, numune
kalinlig1 ve w, numune genisligidir. Her bir parametreyi temsil eden sinterlenmis
ticer adet numune teste tabii tutulmustur. Deney diizenegi ve kompakt numunenin

sematik gdsterimi Sekil 7.8’de gosterilmistir.

yiik
]
g numune
T N
16,35 mm
i} o N
L ol 31,8 mm

Sekil 7.8 3-nokta egme deneyi diizenegi ve kompaktin sematik gosterimi

7.7.3 Mikroyapt Ve Morfolojik Incelemeler

Her bir parametreyi temsil eden numuneler 3-nokta egme deneyi sonrasi
mikroyapisal incelemeler i¢in metalografik yontemlerle hazirlanmistir. Sekil 7.9 *da
kesikli cizgilerle temsil edilen yiizeyi temsil edecek sekilde kesiti alinan 6rnekler
polyester ile kaliba alindiktan sonra Struers marka otomatik zimparalama ve

parlatma cihazinda metalografik olarak hazirlanmistir. Son olarak mikroyapinin
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ortaya cikarilmasi icin demir ve alasimi kompaktlar % 5 nitrik asit ve % 95
ethanoldan olusan nital ¢ozeltisinde, paslanmaz ¢elik ve alasimi kompaktlar 100 ml
destile su, 100 ml hidroklorik asit, 10 ml nitrik asit ¢6zeltisinde daglanmistir. Elde
edilen mikroyapilar Nikon marka ME600D model 151k mikroskobu ve JEOL 6060
model taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. SEM incelemelerinde
ikincil elektron (SEI) modunun yani sira, elementel ve bilesim farkliliklarin renk
kontrast1 farkiyla belirlenebildigi geri sagilmis elektronlarin goriintiilendigi BEC
modu da kullanilmistir. Bu modda atom numarasi hafif olan metaller beyaz ve tonlari
seklinde goriintiilenirken, atom numarasi biiyiik olan elementler gri ve siyah tonlari
arasinda goriintiilenebilmektedir. Bu cihaza entegre c¢alisan enerji dagilimh
spektrometre (EDS) analiz sistemi ile mikroyapilarda segili alanlarda elementel

dagilim agirlikg¢a % olarak olgiilmiistiir.

Sekil 7.9 Sinterlenmis kompaktlarin metalografik incelemesi i¢in

numuneden ¢ikarilan kesidin sematik gosterimi

7.8 Deneysel Bulgular

7.8.1 Ticari saflikta Demir Kompaktlar Icin Bulgular

3-nokta egme numunesini temsil eden Zn-stearat veya Acrawax yaglayicilari
katkili kompaktlar geleneksel yolla 1150, 1200 ve 1250 °C ’de; mikrodalga enerjisi
ile 1100, 1150, 1200 ve 1250 °C de %90 N,-%10 H, atmosferi altinda 30 dakika
stire ile sinterlenmistir. Sinterleme sonucunda her bir sinterleme sicakligini temsilen
ticer adet numune boyutsal Ol¢limleri yapildiktan sonra 3-nokta egme deneyi
yapilmigtir. Ticari saflikta demir kompaktlar1 i¢in her bir parametrede iiger
numunenin ortalamasi ile hesaplanan yogunluk ve egme dayanimlarindaki degisim
Tablo 7.2 ’de verilmistir. Bu sonuglara gore en yiiksek egme dayanimi degeri 1150

°C ’de mikrodalga ile sinterlenmis Acrawax C yaglayici katkisi ile olusturulmus
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demir kompaktinda belirlenmistir. Ayrica saf demir kompaktlarda Acrawax C
yaglayicisinin Zn-stearata alternatif olarak kullanilabilecegi elde edilen sonuglardan
anlagilmistir. Her bir parametreyi temsil eden metalografik olarak kesitten alinan
numuneler optik mikroskop ile fotograflanmistir (Sekil 7.10). Optik mikroskop
fotograflarinda siyah bolgeler gozenekleri temsil ederken agik renkli bolgeler demir
tanelerini temsil etmektedir. Sekil 7.10 ’da harflerle temsil edilen goriintiilerin
numune kodlari, sinterleme yontemleri ve sinterleme sicakligi Tablo 7.3 ’te

verilmigtir.

Tablo 7.2 Demir kompaktlardaki sinterleme sonrasi egme dayanimi ve yogunluk degisim

i Egme dayanimi Yogunluk
S”!.tet”e”?e Sicaklik (MPa) (g/em®)
yo?*;aml (°C) Acrawax | Stearat |Acrawax | Stearat
katkilh katkih katkil katkih

1100 291 301 6,67 6,69

MDS 1150 320 301 6,73 6,72

1200 290 309 6,61 6,52

1250 316 316 6,61 6,65

1150 295 285 6,61 6,72

GS 1200 292 309 6,72 6,76

1250 306 311 6,7 6,74

(*) MDS : mikrodalga sinterleme, GS : geleneksel sinerleme
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(k) V)

(m) (n)

Sekil 7.10 Mikrodalga ve geleneksel yontemlerle sinterlenmis demir kompaktlarin kesitten x500
mikroyap1 goriintiileri.



Tablo 7.3 Sekil 7.7°de harflendirilen mikroyap1 gériintiilerin tanimi
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Sekil Sinterleme Sekil Sinterleme
7.10°daki | Yaglayier | Sinter. [ sicakhigr | 7.10°daki | Yaglayier | Sinter. | sicaklig:
harfler katKisi yont. (°C) harfler katKisi yont. (°C)
a Zn-stearat | MDS 1100 h Acrawax GS 1200
b Acrawax | MDS 1100 i Zn-stearat | MDS 1200
c Zn-stearat GS 1150 ] Acrawax MDS 1200
d Acrawax GS 1150 k Zn-stearat GS 1250
e Zn-stearat | MDS 1150 | Acrawax GS 1250
f Acrawax | MDS 1150 m Zn-stearat [ MDS 1250
g Zn-stearat | GS 1200 n Acrawax [ MDS 1250

7.8.2 Fe-Cu Kompaktlar I¢in Bulgular

Ticari saflikta demir kompaktlarla yapilan ¢aligmalar sonucunda elde edilen egme
dayanimlari, yogunluk ve mikroyapilardan yola ¢ikarak sinterlemenin geleneksel
yolla ve mikrodalga enerjisi ile 1150 °C *de yapilabilecegi belirlenmistir. Bu sicaklik
diger Fe esasli kompaktlarin sinterlenmesinde referans alinmis olup bu sinterleme
sicakliginda demir matrise farkli oranlarda bakir ilavesinin geleneksel ve mikrodalga
sinterleme sonucunda egme dayanimina etkisi bir sonraki inceleme konusu olarak
belirlenmistir. Ticari olarak su ve gaz atomize Cu tozlar Fe-Cu kompaktlarin
olusturulmasinda kullanilabilmektedir. Su atomize tozlar daha ucuz maliyetli
olmasma karsin parcacik yiizeyinde ihtiva ettikleri oksitli yapilar sinterleme
kinetigini olumsuz etkileyebilmektedir. Gaz atomize ile elde edilen tozlarda ise
yiizey oksit miktar1 daha diisiik olmaktadir. Hedeflenen ¢alismalarda hangi tip Cu
tozunun kullanilacagimi belirlemek i¢in %2 oraninda hem gaz hem de su atomize
tozlarla hazirlanmis Fe-Cu karisimi kompaktlar 1150°C’de 30 dakika siire ile
%90N,-%10H, atmosferi altinda hem mikrodalga hem de geleneksel yontemle
sinterlenmigtir. Tablo 7.4 ’te yapilan bu caligmalar i¢in egme dayanimlar1 ve
yogunluk degisimleri verilmistir. Sonuclara gore gaz atomize bakir tozlarinin egme
dayanimi ve yogunlagmaya %?2-3 arasinda olumlu etkisi olmustur. Mikrodalga ile
sinterlenmis kompaktlarin ise %8-10 oraninda daha yiiksek egme dayanima sahip
oldugu da diger bulgular arasindadir. Bu sonuglardan yola ¢ikarak Fe-Cu karigimi
kompaktlarin hazirlanmasinda gaz atomizasyon ile elde edilen kiiresel sekilli bakir

tozlarinin kullanilmasina karar verilmistir.



Tablo 7.4 Farkl: tipte agirlikca %2 Cu katkisinin egme dayanimi ve yogunluga etkisi

KatkiCu | Egme dayanimi | Yogunluk Sinterleme
tipi (MPa) (g/cm3) yontemi
390 6,52 MDS
Su atomize 374 6,55 GS
Gaz 399 6,59 MDS
atomize 380 6,58 GS
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ekil 7.11 ’deki Fe-Cu ikili faz diyagraminda goriildiigi gibi 1150 °C ’de bakirin
S yag g gi g

demir i¢indeki ¢oziinebilirlik limiti yaklasik olarak agirlik¢a % 9,2 dir. Bu bolgedeki

farkli oranlarda Fe-Cu etkilesimini incelemeye doniik olarak diisitk miktarlardaki

bakir oranindan ¢oziinebilirlik limitinin biraz {lizerindeki bakir oranlarmma kadar

inceleme yapilmistir. Bu kapsamda Fe tozlar agirlikea % 2, 3, 4, 8, 10 ve 12

oraninda Cu tozlar ile karistirilip her bir karisimi temsilen iiger adet numune hem

mikrodalga hem de geleneksel sinterleme teknigi ile sinterlenmistir. Karisimlarin

kodlar1, bilesimi ve sinterleme sartlar1 Tablo 7.5 ’de verilmistir.

1600
1500
1400
1300

©
12007

b e e e e e e v b et

L

50 60 70

80 20

1084

100
Fe ag. % Cu Cu
Sekil 7.11 Fe-Cu ikili faz diyagrami

Tablo 7.5 Fe-Cu kompaktlarin olusturulma ve sinterleme sartlari
Numune Bileseni S'Ilg“stll;'?a Sinterleme | Sinterleme | Sinterleme
kodu ese ASMCL | Greakligr (°C) | siiresi (dk) | yontemi (¥)

(MPa)

Fe-2Cu | ag. %2 Cu katkili 600 1150 30 MDS ve GS
Fe-3Cu | ag. %3 Cu katkili 600 1150 30 MDS ve GS
Fe-ACu | ag. %4 Cu katkili 600 1150 30 MDS ve GS
Fe-8Cu | ag. %8 Cu katkili 600 1150 30 MDS ve GS
Fe-10Cu | ag. %10 Cu katkili 600 1150 30 MDS ve GS
Fe-12Cu | ag. %12 Cu katkili 600 1150 30 MDS ve GS
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600 MPa’da preslenmis Fe-Cu karisimi kompaktlar Tablo 7.5 ’deki sartlarda
sinterlendikten sonra boyutsal 6l¢limleri yapilarak hacimsel degisimi belirlenip 3-
nokta egme deneyini yapilmistir. Her bir parametreyi temsil eden numunelerin civa
gozenekolger cihazi ile gozeneklilik miktarlart belirlenmistir. Elde edilen sonuglar
Tablo 7.6 ’da verilmistir. Bu sonuglara gore mikrodalga sinterlemenin geleneksel
sinterlemeye kiyasla nispeten daha diisiik gézeneklilik miktarina bagl olarak daha
iyi yogunlasmay1 sagladigi sOylenebilir. Upadhyaya (1999), bakirin demir iginde
¢oziinebilirlik sinir1 olan %8-10 oranina kadar Cu katkisiyla boyutsal artis meydana
geldigini ve bu etkisinden yola ¢ikarak demir kompaktlarin sinterleme esnasindaki
biiziilmesini kompanse etmek i¢in 9%1-2,5 oraninda bakir ilavesi siklikla
kullanildigin1 belirtmistir. Yapilan c¢aligmalarda benzer bulgular elde edilmistir.
Hacimsel degisim sonuglarina gore kompakttaki Cu miktar1 arttikga genlesme
artmaktadir. Bunun nedeni demir iginde ¢ozilinerek yeralan atomlar1 seklinde demir
kafes sistemine yerlesen Cu atomlarinin hacimsel genlesmeye sebebiyet vermesidir.
%4 Cu katkisina kadar ki hacimsel degisimin geleneksel sinterlemeden daha ytiksek
olusu Cu difiizyonunun daha 1iyi gerceklestiginin bir gostergesi olarak
degerlendirilebilir. Bunun yan1 sira, matristeki Cu miktar1 arttikca gdzenek miktari
da artmaktadir. Bu durum 1084°C’de kat1 fazdan siv1 faza gecip demirde ¢dziinen
bakirin  olusturdugu bosluklardan kaynaklanmaktadir. Egme dayanimlarinda
mikrodalga sinterleme sonucunda daha yiiksek degerler elde edilmesine karsin
agirlikca %8 Cu katkisina kadarki kompaktlar arasinda mikrodalga ile sinterlenen
kompaktlarda daha fazla hacimsel artis belirlenmesi, buna karsin daha diisiik
gozeneklilik icerigine sahip olmasi ise pargaciklarin bir araya gelerek daha iri
pargaciklar olusturmasimnin bir sonucu olarak disiiniilebilir. Agirlikca %8 Cu
katkisinin iizerindeki katkilarda, gozenek miktarindaki diisis ise demir iginde
¢Oziinebilirlik limitinin tizerindeki bakirin sinterleme esnasinda sivi faz haline
gecerek kompakt i¢inde daha genis bir alana yayilmasi, ayrica sinterlenen demir
pargaciklar1 arasindaki gozenekleri doldurmasindan kaynaklanmaktadir. En yiiksek
egme dayanim degeri %3 Cu katkis1 ile mikrodalga sinterleme sonucunda elde
edilmistir. Bu yontem ile geleneksel yolla sinterlenmis katkisiz demir kompaktin
egme dayanimina kiyasla yaklasik %50’lik bir artis saglanmistir. Sinterlenen

kompaktlarin egme dayanimima bagli ¢okme miktar1 bir arada incelendiginde
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mikrodalga ile sinterlenen kompaktlarin nispeten daha gevrek bir davranis
sergilemesine karsin daha yliksek egme dayanimlarina sahip oldugu belirlenmistir.
Elde edilen bulgular, Negari ve diger. (2007), Fe ve Fe-Cu kompaktlara doniik
1120°C’de yaptiklar1 mikrodalga ve geleneksel sinterleme galigmalariyla benzer
sonuclar gostermistir. Bu calismada, mikrodalga ile sinterlenen 6rneklerin yaklagik
%10 oraninda daha yogun ve daha yiliksek ¢ekme dayanimina sahip oldugunu
bulmuslardir. Anklear ve diger. (2005) ise yaptiklar1 ¢calismada Fe-Cu-C ¢eliklerde
mikrodalga ile sinterlenmis kompaktlarin daha yliksek dayanim ve stineklige sahip

oldugunu belirlemislerdir.

Tablo 7.6 Geleneksel ve mikrodalga yontemleriyle sinterlenmis Fe-Cu kompaktlardaki degisimler

GS yontemi MDS yontemi
ag. % (%) (%) cokme Egme (%) (%) cokme Egme
Cu Hacim | Gozene | miktar1 | dayammmm | Hacim | Goézene | miktar1 | dayamim
katkasi | degisimi | Klilik (mm) (MPa) | degisimi | Klilik (mm) (MPa)
-0,8 17,4 12,7 295 1,4 16,9 8,4 319
2 -0,5 21,8 6,2 380 0,4 15,5 53 399
3 1,3 19,8 5,6 370 1,8 18,2 4,7 438
4 2,9 22,2 4,2 344 3,3 20 4,1 405
8 6,4 20,6 4 340 2,3 17,4 5,2 424
10 5,9 22,7 3,9 300 5,6 20,9 4,1 397
12 5,2 15,5 4.4 358 7,5 15 4,1 401

Egme deneyi sonrasi kesitten hazirlanan numunelerde mikroyapisal degisimleri
belirleyebilmek i¢in SEM incelemesi yapilmustir. Sekil 7.12 ’de geleneksel ve
mikrodalga sinterleme yoluyla elde edilen mikroyapilar gériilmektedir.
Mikroyapilarda bosluk seklinde goriilen siyah bolgeler gozenekleri temsil etmekte
geri kalan bolgeler ise metali gostermektedir. Agirlik¢a %8 Cu katkisina kadar olan
yapilar SEM’in ikincil elektron modunda, bu oranin tizerindeki katkilar1 temsil eden
mikroyapilar ise geriden sagilan elektronlar (BEC) modunda ki goriintiilerdir. BEC
modunda inceleme yapilmasindaki ama¢ Fe-Cu alasimi ile Cu atomlar1 arasindaki
agirlik farkindan yola ¢ikarak ¢oziinebilirlik limitinin tizerindeki bakirin yapida nasil
dagildigin1 gozlemleyebilmektir. Yapilan incelemelerde katkisiz demir kompaktta
gozeneklerin nispeten keskin uclu oldugu goriilmektedir. Bakir katkisiyla gozenekler
ovallasmistir. Bu durumun kirilma direncine olumlu etkisi oldugu bilinmektedir.

Geleneksel ve mikrodalga ile sinterlenmis agirlikca %2, 3 ve 4 Cu katkih
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kompaktlarda gozenek dagilimi ve sekillerinde kayda deger farkliliklar
goriilmemektedir. Geleneksel ve mikrodalga ile sinterlenmis agirlik¢a %8 ve tizeri
Cu igeren yapilar incelendiginde ise agirlikca %8 Cu katkisinda bile ¢éziinmemis Cu
metalinin Fe-Cu alasimi sinterlenmis pargaciklari arasinda katilastigi belirlenmistir.
Sekil 7.13 ’te okla gosterilmis 1 nolu bdlgede yapilan EDS analizi sonucunda bu
fazin agirlikga %94 Cu igeren bakirca zengin bir faz oldugu tespit edilmistir. Stvi faz
sinterlemenin etkileri Boliim 5.3.3’de detayli olarak anlatilmistir. S1vi faz sinterleme
sonucu olusmasi beklenen morfolojik yap1 agirlikca %8 ve {lizeri Cu katkili
kompaktlarin mikroyapilarinda gozlenmektedir. Demir parcaciklarinin yilizey
siirlarindan ¢oziilmesi ve katilasma esnasinda yeniden diizene giren Fe-Cu
parcaciklarinin ovallastigi goriilmektedir. Ayrica Sekil 7.12°de goriildiigii gibi

agirlikca %8 ve tlizeri bakir iceren sinterlenmis kompaktlarda kiiciik goézenekler

birleserek iri gozenekleri olusturmaktadir.
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18 54 BEC

(9)

Sekil 7.12 Sol siitunda geleneksel yolla sinterlenmis sag siitunda mikrodalga ile sinterlenmis (a)
katkisiz Fe, agirlik¢a (b) %2, (¢) %3, (d) %4, (e) %8, (f) %10, (g) %12 Cu katkili Fe-Cu kompaktlarin
kesitten SEM goriintiileri.

Sekil 7.13 ’te temsilen se¢ilmis geleneksel yolla ve mikrodalga ile sinterlenmis
agirlikga %12 Cu igeren kompaktta yapilan EDS analizi goriillmektedir. Her iki
numunede X5000 biiylitmede yapilan analizde okla gosterilen 1 nolu bélgede beyaz
renkli fazin yiiksek oranda bakirca zengin bir faz oldugu, 2 nolu bélgede ise bakirin
¢oziinebilirlik limitine yakin yakin agirlikca % 8-9 Cu igeren Fe-Cu alasimi parcacik
oldugu belirlenmistir. Fe parcaciklarinda ¢oziinen bakir oranlarinin bolgesel olarak
homojen dagilmama ihtimali bulundugundan EDS sonuglar1 kabul edilebilir
niteliktedir.
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1. BOLGE 2. BOLGE
Componere  IMole  Come. Comporere  Ifole  Conc.
i Conc. Conc.
. Fe 12621 11263 wt¥ Fe 92737 91817 wti
Cu 87379 88737 wt¥% Cu 7263 8183 wti
100000 100000 wt¥ Total 100000 100000 wt¥ Total
Et. Line Rtensity Boor Conc Elt. Line Rtensity BEmor Conc
(cfs) 2-sig (cfs) 2-sig
| Fe EKa 5306 2286 11263 wt¥ Fe Ea 33888 5766 91817 wt¥
fu EKa 18176 4231 88737 wt¥ fu EKa 1578 1244 8183 wti
100000 wt¥e 100000 wt%
kv 200 kv 200
Takeoff Sngle  350° Takeoff Angle  350°
Elapsed Livetime 406 Elypsed Livetime 403
(@)
1. BOLGE 2. BOLGE
Comporere  Ifole  Conc. Comporert  Ifole  Conc.
Come. Come.
Fe 6356 6075 wt¥ Fe 91778 90749 wti
Cu 93.144 03925 wti Cu 8222 9251 wt¥
100000 100000 wt¥ Total 100000 100000 wt¥ Total
Elt. Line Rtensity BEmor Conc Elt. Lie Rtensity BEmor Conc
(cfs) 2-sig (cfs) 2-sig
Fe Ea 3102 2152 6075 wt¥ Fe Ea 31623 5579 90749 wti
fu EKa 19250 5360 93925 wt¥ fu EKa 1684 1288 9251 wti
100000 wt% 100000 wt¥
kv 200 kv 200
Takeoff Angle  350° Takeoff ingle  350°
Elypsed Livetime 263 Elapsed Livetime 406

(b)
Sekil 7.13 (a) Geleneksel yolla ve (b) mikrodalga ile sinterlenmis Fe-12Cu kompaktimin EDS analizi

7.8.3 Fe-Bronz Kompaktlar I¢in Bulgular

Fe-Cu kompaktlara doniik yapilan c¢alismalarda asirt hacimsel degisimin
gozlenmedigi bakirin diistik ¢oziinebilirlik bolgesinde sinterleme kinetigini ve demir
pargaciklari igine difiizyon siire ve hizini arttirma sonucunda mekanik ozellikleri
iyilestirmek igin bronz tozunun kullanilabilecegi diisiiniilmiistiir. 900 °C’de Cu ve
Sn’nin demir i¢indeki difiizyon katsayilar sirasiyla yaklasik olarak 0,5.10™ ve
2,1.10™ m?sn’dir (Daniel ve diger, 1971). Yani 900 °C’de demir icinde kalayin
difiizyonu bakira nazaran 4 kat daha hizli gerceklesmektedir. Bu da Fe-Bronz
sisteminde daha hizli bir sinterleme mekanizmasi olusturabilir. Bu amagla ticari
olarak iiretilen agirlik¢a %85Cu ve agirlikca %15Sn’den olusan gaz atomize kiiresel
sekilli bronz toz kullanilmistir. Bu bronz alagimin ergime sicakligi Sekil 7.14.a *daki
Cu-Sn ikili faz diyagraminda gériildiigii gibi bakirin yaklasik 150°C altindadir.
Norton ve Gillet (1914), yaptiklar1 ¢alismada ise bu alasimin ergime sicakligini
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960°C olarak bulmuslardir. Bu durumda 1150°C’de yapilan sinterleme
calismalarinda Fe pargaciklar1 arasinda sivi faz olusumu 1084°C ergime noktasina
sahip ticari saflikta Cu katkisma nazaran 120°C daha diisiik bir sicaklikta
gerceklesmekte; Cu ve Sn diflizyonu ve Fe matris icinde difiizyona bagli yer
degistirme igin daha fazla siire olusmaktadir. Sekil 7.14 b ve c’de ise 900°C ve
1000°C’de Fe-Cu-Sn iiclii faz diyagramlar1 goriilmektedir. Kalay demirin hacim
merkezli kiibik (HMK) yapisin1 kararli kilabilmektedir ki bu da daha hizli bir
sinterleme kinetigi olusturmasinin yani sira daha fazla yeralan atomunun kristal
yapisina difiizyonunu saglayabilmektedir fakat 1000°C’deki Fe-Cu-Sn faz
diyagraminda agirlik¢a %4 Bronz katkist durumunda demir kristalinde yiizey
merkezli kiibik yapisinin daha kararli oldugu teorik olarak belirlenmektedir. Bu
durumda Fe kompaktlarda sinterleme kinetigini : (i) bronzun daha diisiik sicaklikta
ergimesi sonucu kati-sivi faz sinterleme kinetigindeki artis ve (ii) kalayin bakira
kiyasla diflizyon katsayisinin daha yiiksek olmasi sonucu mekanizmay1
hizlandiracag1 diistintilmiistiir. Ticari saflikta bakira nazaran daha diisiik ergime
sicakligina sahip bronz kullanarak hem bakirin hem de daha yiiksek difiizyon
katsayisina sahip kalayimn ayni1 sinterleme sicaklik ve siiresinde daha fazla demir igine
diftizyonu hedeflenmistir. Yapilan ¢alismalarda Fe-bronz kompaktlarin olusturulma
ve sinterleme sartlar1 Tablo 7.7°de verilmistir. Tablo 7.8’de ise mikrodalga ve

geleneksel yolla sinterlenmis Fe-bronz kompaktlardaki degisimler verilmistir.

Tablo 7.7 Fe-bronz kompaktlarin olusturulma ve sinterleme sartlar

Sikistirma

Numune Bileseni Basmnc Sinterleme | Sinterleme | Sinterleme

kodu 3 Sicakhg ( °C) | siiresi (dk) | yontemi (*)
(MPa)

Fe-2Bronz | ag. %2 Bronz katkili 600 1150 30 MDS ve GS

Fe-3Bronz | ag. %3 Bronz katkili 600 1150 30 MDS ve GS

Fe-4Bronz | ag. %4 Bronz katkili 600 1150 30 MDS ve GS
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(b)
Sekil 7.14 (a) Sn-Cu ikili faz diyagramu, (b) 900°C’de ve (c) 1100°C’de Fe-Cu-Sn iiclii faz diyagram

(©)

Tablo 7.8 Mikrodalga ve geleneksel yolla sinterlenmis Fe-bronz kompaktlardaki degisimler

Cu

ap GS yontemi MDS yontemi

(%) (%) (%) ¢okme Egme (%) (%) ¢okme Egme

Bronz | Hacim | Gozenekl | miktar1 | dayammm | Hacim | Gozenekl | miktar1 | dayamim

katkisi | degisimi ilik (mm) (MPa) [ degisimi ilik (mm) (MPa)
0 -0,8 17,4 12,7 295 14 16,9 8,4 320
2 -0,3 19,3 5,2 450 0,6 17,7 4,3 468
3 0 20,5 4,3 461 0,9 19,1 4,1 487
4 1 21,7 4,6 475 0,9 21,3 4,4 474
Barua ve Ainsworth (1971), %5-10 Cu katkis1 ile Fe-Cu kompaktlardaki

genlesmenin kalay katkisi ile azalacagini belirtmislerdir. Genlesmedeki azalmanin

kalay katks1 ile demir i¢inde bakir ¢oziiniirliigiliniin azalmasi sonucu bakirca zengin

ikincil fazin varligindan kaynaklandigint belirtmislerdir. Chatterjee ve Thwaites

(1981), yaptiklar1 ¢alismada demir kompakta katilan Cu-Sn’1n sinterleme sicakligini




112

sadece Cu katkisina nazaran diisiirdiigiinii, hacimsel genlesmenin kontrol altina
alindigin1 belirlemislerdir. Ayrica sinterleme esnasinda Cu-Sn alagiminin ergimesi
sonucu olusan sivi fazin pargacik kaynasmasi esnasinda olusan boyun bolgesine
hareket ederek yapiyr giiglendirdigini bulmuslardir. Hacimsel genlesmenin kontrol
altina alindigi ve mukavemet degerlerinin daha yiikksek olusu yapilan deneysel
caligmalar sonucunda ortaya c¢ikmistir. Tablo 7.8’de ki sonuglara gore hacimsel
degisim her iki sinterleme yonteminde de %1°1 gegmemektedir. Cu katkisinda ise bu
oran %3’e ulagsmaktadir. Boyutsal kararlilik, bronz katkisinin avantajlarindan biri
olarak one ¢ikmaktadir. Gozeneklilik miktarlarinda ise mikrodalga ile sinterlenmis
olanlarin agirhikca %2 ve 3 katki i¢in daha diisiik oldugu buna bagl olarak
yogunlagmanin nispeten daha iyi oldugu sdylenebilir zaten egme dayanimlarindaki
farkta bunu desteklemektedir. En yiiksek dayanim mikrodalga ile sinterlenmis
agirlikca %3 bronz katkisinda 487 MPa olarak bulunmustur. Geleneksel yolla
sinterlenmis kompaktlarda dayanim artis1 agirlikca % katki miktarindaki artisla
artmaya devam etmektedir. Tablo 7.6 ve Tablo 7.8 beraber degerlendirildiginde en
yiikksek dayanim agirlikga %3 Cu ve Bronz katkili mikroldaga ile sinterlenmis
kompaktlarda belirlenmistir ve Cu yerine bronz kullanimi1 sonucunda % 7 oraninda
daha yiiksek bir dayanim elde edilmistir. Bronz katkisini etkisi geleneksel yolla
sinterlenmis olan kompaktlarda kendini daha iyi gdstermektedir. Bu calisma ile
geleneksel yolla sinterlenmis demir kompaktin egilme dayanimimi agirlikga %3
bronz katkili kompaktin mikrodalga ile sinterlenmesi ile yaklasik %60 oraninda
arttirmak miimkiin oldugu belirlenmistir. Kompaktlarin egme dayanimlart ¢okme
miktarlartyla beraber incelendiginde mikrodalga ile sinterlenen kompaktlarin
nispeten daha gevrek davranis sergiledigini fakat iki yontem arasinda bronz
katkisinin ¢ok keskin farklar ortaya ¢ikarmadigi sdylenebilir. Sekil 7.15°te geleneksel
yolla ve mikrodalga ile sinterlenmis Fe-bronz kompaktlarin optik mikroskopta
kesitten gozlemlenmis mikroyapilart bulunmaktadir. Gozeneklilik dagilimlar
incelendiginde mikrodalga ile sinterlenen kompaktlarin nispeten daha kii¢iik gézenek
boyutlarina sahip oldugu goriilmektedir. Geleneksel sinterlenmis %3 bronz katkili
kompaktta bazi ikincil fazlarin olustugu goriilmektedir. Sekil 7.15°de ozellikle
gozenek kenarlarmda yogunlagsan okla gosterilmis bu renk farkinin ne oldugunu

belirlemek i¢in segilen 3 kompakt SEM ile BEC modunda incelenmistir (Sekil 7.16).
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BEC modunda Fe-bronz alasimi pargaciklardan daha diigiikk atom agirligina sahip
sekilde okla gosterilen metalik fazin mevcudiyeti belirlenmis olup bu bdlgede
yapilan EDS analizi sonucunda bu fazlarin bronzca zengin Fe-Cu-Sn alasimi oldugu
tespit edilmistir. Sekil 7.17°de ise mikrodalga ile sinterlenmis agirlikca %4 katkiya
kadar Fe-Cu ve Fe-bronz kompaktlarin egme deneyi sonrasi kirik yiizeyleri
goriilmektedir. Stinek kirilma davranisi okla gosterilen bolgelerde goriilmektedir.
Stinek kirilmanin gostergesi olan bu bosluklarin boyutunun artan katki miktariyla
artmast kirilmanin sadece boyun bolgelerinde degil birkag pargacigin bir arada
kirilmasi sonucu olustugunu ifade edebilir. Bu da pargaciklarin daha iyi birlestiginin

bir gostergesi olarak diisiiniilebilir.

(@)
(b)




114

(©
Sekil 7.15 Sol siitunda geleneksel yolla sinterlenmis sag siitunda mikrodalga ile sinterlenmis agirlik¢a
(a) %2, (b) %3, (c) %4 Bronz katkili Fe-bronz kompaktlarin kesitten optik mikroskop ile ¢ekilmis
x500 bitylitme mikroyapilari




1. BOLGE
Compeorert  Ifole  Come.
Coc.
36897 38452
59962 55202
3141 6144
100000 100 0aa
Lite Beneity FEooor
fcie) A-zig
Ea 22138 360
Ea 2143 21344
La laog 1069
LAt 20n

Tabeoff fpzle 3507
Elapsed Livetime 592

(d)

Wi

Wi

Wi

Wi Tatal
Cotu

55202 wtih
38652 At
6. 146 il

100000 w3

2. BOLGE

Lomporwtt  Mole Catc.
Comc.

Cu 3334 3762

Sn 0341 0713

Fe Q6325 95520

100000 100000

Elt. Line ktencity FEoor

fcfs) A-cig
F:  Ea I5RTS 6335
M Ea 742 08209
tn La 2 057
kW 200

Taboeoff Lxyzle 3500
Elapsed Livetime 359
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Wt

Wt

Wt

Wt Total
Corwe

5520 Wt
3762 Wi
0718 Wt

100000 wt

Sekil 7.16 Geleneksel yolla sinterlenmis (a) Fe-3Bronz, mikrodalga ile sinterlenmis (b) Fe-3Bronz ve

(c) Fe-4Bronz SEM gorintiileri ile (d) mikrodalga ile sinterlenmis Fe-4Bronz ig¢in EDS analizi
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Sekil 7.17 Mikrodalga ile sinterlenmis Fe-Cu ve Fe-bronz kompaktlarin egme sonucu olusan kirik
yiizeyi SEM goriintiileri agirlikca (a) %2Cu, (b) %2Bronz, (c) %3Cu, (d) %3Bronz, (e) %4Cu, (f)
%4Bronz katkili

Sekil 7.18, 7.19 ve 7.20°de ise mikrodalga ile sinterlenmis agirlik¢a %8, 10 ve 12
Cu iceren Fe-Cu kompaktlarin kesitten ve kirik ylizey goriintiileri bir arada
verilmigtir. Kesitten belirlenen ¢oziinebilirlik limiti tizerindeki bakirin Fe-Cu alagimi
parcaciklar arasinda katilastift BEC modunda x5000 biiylitmede c¢ekilen
goriintiilerinde goriilmektedir. Yapilan analiz sonucunda bu fazlarin bakirca zengin
Fe-Cu alasimi oldugu anlasilmaktadir. Fe-Cu alasimi parcaciklarda ise bakirin
agirhikga % 6,8 - 8 araliginda ¢oziindiigii belirlenmistir. Kirtk yilizeyler ise
kompaktlarin siinek davranig sergiledigini gostermektedir.

1, 868 18xm




1. BOLGE
Componerd  NMole  Conc.

Come.
Fe 93529 92702 wt¥
Cu 6471 7208 wt¥

100000 100000 wt¥ Total
Et. Lie Rtensity BEmor Conc

{cis) 2-sig
Fe EKa 42268 6601 92702 wt¥
Cu EKa 1739 1339 7298 wt¥

100000 wt¥ Total

kv 200
Takeof fngle  350°

Elypsed Livetime 388

2. BOLGE
Componere  NMole  Conc.
Cone.
Fe 45134 41959
Cu 54366 58041
100000 100000
Et. Line htensity Emor
{cis) 2-sig
Fe EKa 21151 7049
Cu Ea 14748 5886
kW 200
Takeoff dngle  350°

Elapsed Livetime 170

(©)
Sekil 7.18 Mikrodalga ile sinterlenmis agirlikca %8Cu katkili Fe-8Cu kodlu kompaktin (a) kesitten,
SEI ve BEC modunda, (b) egme sonucu olusan kirik yiizeyi SEM goriintiileri ve (¢) EDS analizi

wt

wte

wt e Total
Cone

41959 wt¥s
58041 wt¥s

100000 wt¥s

Total
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Total

8025 wti
100000 wts

Tota

3.BOLGE

Comporert  IMole  Conc.
Conc.

Fe 92878 91975 wt¥

Cu 7122 8025 wti#
100000 100000 wti

Et. Lie Rtensity BEmor Conc
{cfs) 2-sig

Fe EKa 34853 11814 91975 wtie

fu EKa 1589 2523

kv 200

Takeoff ngle  350°

Elypsed Livetime 100
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1. BOLGE 2. BOLGE 3.BOLGE
Componvere Nole  Conc. Comporert Mole  Conc. Componert  Mole  Conc.

Conc. Conc. Conc.
Fe 30987 282904 wt¥ Fe 93981 93208 wt¥ Fe 94145 93301 wt¥
Cu 69013 71706 wt¥ Cu 6019 6792 wti¥ Cu 5855 6609 wt¥e

100000 100000 wt¥ Total 100000 100000 wt¥ Total 100000 100000 wt¥e Total
Et. Line ktensity Emor Conc Elt. Line ktensity Emor Conc Elt. Line Rtensity FEoor Conc

(cfs) 2-sig (cis) 2-sig (cfs) 2-sig
Fe EKa 11194 4173 28204 wt¥% F: Ea 34326 6454 93208 wt¥ Fe Ea 35789 12688 93391 wti
Cu Ea 13737 4630 71706 wt¥e Cu Ea 1307 1260 6792 wt¥ fu EKa 1323 2440 6609 wt¥
100000 wt¥ Total 100000 wt¥% Total 100000 wt¥ Tota

bats 200 kv 200 kv 200
Takeoff dngle 3507 Taheof dngle  350° Takeoff dngle 3507
Elapsed Livetime 257 Elapsed Livetime 330 Elapsed Livetime 89

(©
Sekil 7.19 Mikrodalga ile sinterlenmis agirlik¢a %10Cu katkili Fe-10Cu kodlu kompaktin (a) kesitten,
SEI ve BEC modunda, (b) egme sonucu olusan kirik yiizeyi SEM goriintiileri ve (¢) EDS analizi

@)
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Componerd  Nole  Conc. Componerd  Nole  Conc.
Cone. Cone.
Fe 17119 15363 wt¥ Fe 92994 92104 wt¥
Cu 82881 84637 wt¥ Cu 7006 7RG Wt
100000 100000 wtie Total 100000 100000 wtie Total
Elt. Lie Rtersity Emor Conc Elr. Lie Rtersity Emor Conc
{cfs) 2-sig {cfs) 2-sig
N Fe EKa 6899 4331 15363 wt¥ F: Ka 31290 2414 92104 wt¥
- Cu Ea 17191 6837 84637 wt¥ Cu Ka 1420 1781 7896 wti
100000 wti Total 100000 wti Total
kv 200 kv 200
Takeoff dngle  350° Takeoff dngle  350°
Elapsed Livetime 147 Elapsed Livetime 180
(©)

Sekil 7.20 Mikrodalga ile sinterlenmis agirlikga %12Cu katkili Fe-12Cu kodlu kompaktin (a) kesitten
SEI ve BEC modunda, (b) egme sonucu olusan kirik yiizeyi SEM goriintiileri ve (c) EDS analizi

7.8.4 316L Paslanmaz Celik Kompaktlar I¢in Bulgular

7.8.4.1 Kompaktlagma Basincinin 316L Kompaktlara Etkisi

Kompaktlasma basincinin geleneksel ve mikrodalga yontemler ile sinterlenmis
316L kompaktlara etkisini irdelemek i¢cin 600MPa, 750MPa ve 900MPa’da
preslenmis ii¢ nokta egme numuneleri kullanilmistir. Geleneksel ve mikrodalga
sinterleme islemleri 1250°C’de 30 dakika siire ile %90N»-%10H, atmosferi altinda
gerceklestirilmistir. Kompaktlarin olusturulma ve sinterleme sartlar1 Tablo 7.9’da ve
sinterleme sonucu fiziksel degisimler ve egme dayanimi degisimi Tablo 7.10°da
verilmistir. Bu tabloda optik mikroskopta kesitten x200 biiyiitmede yapilan goriintii

analizi ile elde edilmis ortalama tane boyutu da verilmistir.
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Tablo 7.9 316L kompaktlarin olusturulma ve sinterleme sartlari

Numune Bileseni Sll;(:lsstlﬁga Sinterleme Sinterleme | Sinterleme
kodu 3 (Mpa) | Steakhin ( °C) | siiresi (dK) | yontemi (¥)
P600 316L bilesimi 600 1250 30 MDS ve GS
P750 316L bilesimi 750 1250 30 MDS ve GS
P900 316L bilesimi 900 1250 30 MDS ve GS

(*) MDS : Mikrodalga sinterelme, GS : Geleneksel sinterleme

Tablo 7.10 Sinterlenmis 316L kompaktlarda kompaktlasma basincina bagli olarak meydana gelen

degisimler

GS yontemi MDS yiéntemi

(%) | (%) Ort. Egme | (%) (%) Ort. Egme
Kompak. | Hacim | Goz | tane ¢okme |dayam | Hacim | Goze | tane ¢okme | dayam
basmci | degisi | enek | boyutu | miktar1 | m degisi | neklil | boyutu | miktari m

(MPa) mi lilik | (um) (mm) | (MPa) mi ik (um) (mm) (MPa)
600 -2 12 20 4 545 -3,5 17 18 7,2 643
750 -1,7 18 17 4,9 695 -3,7 18 20 9,2 830
900 -1,6 14 13 5,5 756 -4,3 14 20 13,1 985

Tablo 7.10°da goriildiigii lizere artan kompaktlasma basincina bagli olarak
geleneksel ve mikrodalga sinterleme sonucunda egme dayanimlar1 da artmaktadir.
Geleneksel yolla 600 MPa’da preslenen 316L kompaktin dayanimi presleme
basincint 900 MPa’a c¢ikararak mikrodalga sinterleme sonucunda %80 oraninda
artmaktadir. Geleneksel sinterlemede boyutsal degisim biiziilme seklinde
gerceklesmekte ve artan sikistirma basinciyla ¢ok azda olsa azalmakta, ortalama tane
boyutu kiiclilmekte ve egme dayanimi artmaktadir. Mikrodalga sinterlemede ise
hacimsel biiziilme sikistirma basincinin artmasiyla artmaya devam etmekte, tane
boyutunda bir degisim gozlenmemekte ve egme dayanimi artmaktadir. Sekil 7.21°de
316L kompaktlarin kesitinden BEC modunda SEM’de incelenen mikroyap1
durumlart goriilmektedir. Geleneksel sinterlenen orneklerde okla gosterilen bazi

ignemsi yapilar goze ¢arpmaktadir.
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(c)

Sekil 7.21 Sol siitunda geleneksel sinterlenmis, sag siitunda mikrodalga ile sinterlenmis (a) 600
MPa’da sikistirilmis P600, (b) 750 MPa’da sikistirilmis P750, (c¢) 900 MPa’da sikistirilmig P900
kodlu numunelerin kesitten BEC modunda SEM goriintiileri.

Sekil 7.22°de geleneksel yolla sinterlenmis 3161 kompaktlarda gozlenen perlitik
yapinin SEI ve BEC modunda elde edilen gériintiileri mevcuttur. ignemsi bolgede ve
normal tanede yapilan EDS analizi sonucunda ignemsi yapimin lamelli bir yapiya
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sahip oldugu belirlenmistir. Ince lamellerde karbon miktarmin yaklasik agirlikca
%2,5 olmast ve Cr miktarimin diger analizi yapilan bolgelerden nispeten yiiksek
olmas1 yapinin krom karbiir olabilecegi, kalin lamellerin ise 316L bilesiminden
olustugunu fakat C icermedigini ve kimyasal bilesiminin normal tanelerle aymi
oldugu belirlenmistir. Bu durum yaglayicidaki karbonun tamamen giderilememesi
sonucu yapida karbiir olusturdugunun bir gostergesidir. Klar ve Samal (2007),
kitaplarinda ortamdaki karbon miktarinin %0,08’1 ge¢cmesi durumunda vakum
altindaki sinterlemede dahi Cr-karbiiriin olusabilecegini belirtmislerdir. Ozellikle
yavas soguma esnasinda firin iginde diisiik miktarlarda karbon bulunmasi bile
kromun yliksek karbon afinitesi dolayisiyla karbiir olusturabilmektedir.

-

28k

2. BOLGE

1. BOLGE 3. BOLGE
Componere  Nole  Conc. Componere  Nole  Conc. Componere  Nole  Conc.

Come. Come. Come.
[ 0000 0000 wt¥e [ 9553 2266 wt¥e [ 0780 0172 wt¥
Si 2553 1309 wt¥e Si 2320 1287 wt¥ Si 2306 1188 wt¥e
Cr 18785 17832 wt¥ Cr 13491 18985 wt¥ Cr 18334 17485 wt¥
Fe 65882 67166 wti Fe 57634 63553 wt¥ Fe 65811 67409 wti
Hi 12780 13694 wt¥ Hi 12003 13910 wt¥ Hi 12769 13747 wt¥

100000 100000 wt¥ Total 100000 100000 wt¥ Total 100000 100000 wt¥ Total
Et. Line htensity Exor Conc Et. Line htensity Exor Conc Et. Line htensity Exor Conc

(cfs) 2-sig (cfs) 2-sig (cfs) 2-sig

C  Ea 000 0000 0000 wt¥ C  Ea 136 0338 2266 wt¥ C  Ea 011 0098 0172 wt¥
Si Ea 501 0667 1309 wt¥ Si Ea 493 0643 1287 wt¥ Si Ea 468 0654 1188 wt¥
r EKa 6736 2446 17832 wt¥ r EKa 6992 2422 18985 wt¥ r EKa 6818 2496 17485 wt¥
Fe EKa 15459 3705 67.166 wtie Fe EKa 14427 3479 63553 wt¥ Fe EKa 15983 3822 67409 wti
Hi Ea 2104 1367 13694 wt¥ Hi Ea 2118 1333 13910 wt¥ Hi Ea 2174 1410 13747 wt¥

Sekil 7.22 Geleneksel sinterlenmis 316L kompaktlarda gézlenen ignemsi yapinin SEM ve EDS
incelemesi.

Sekil 7.23’te ise mikrodalga ile sinterlenmis 316L komapktlarin kirilma

yiizeyinden alinan x250 ve x1000 biiylitmedeki mikroyap1 goriintiileri gériilmektedir.
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Stinek kirilma bolgeleri okla sekil iizerinde gosterilmistir. Gézlemlenen siingerimsi
bosluklar parcaciklar aras1 boyun bolgesindeki siinek kopmanin bir gostergesi olarak
aciga ¢ikmaktadir. Kirilma ylizeyleri arasinda ¢ok belirgin olmamasina karsin Tablo
10°daki ¢okme miktarlar1 artan kompaktlasma basincina bagli olarak yapinin daha
stinek bir davranig sergiledigini, mikrodalga ile sinterleme sonucunda siinekligin
daha da arttig1 tespit edilmistir. Panda ve diger. (2006), mikrodalga ve geleneksel
yolla 316L kompaktlar1 hidrojen atmosferinde 1400°C’de 60 dakika siire ile
yaptiklar sinterleme ¢aligmalar1 sonucunda kirik yiizeylerde yaptiklari incelemede
geleneksel yolla sinterlenmis numunelerin daha stinek kirildigint buna karsin
mikrodalga ile sinterlenen Orneklerin tanelerarasi ayrilma seklinde daha gevrek
koptugunu belirlemislerdir. Bunun nedeni olarak, mikrodalga ile sinterlenmis
kompaktlarin daha uzun gozeneklerden olugmasiyla iliskilendirmislerdir. Bahsedilen
bulgu, bu tez c¢aligmasinda elde edilen sonuglardan farklilik gostermektedir. Bu
farkliligin nedeni Panda ve digerlerinin siipersolidus sicakliginda yaptiklari
calismadaki sinterleme mekanizmasinin farkli olmasindan kaynaklanabilir. 316L
kompaktlarin 1250°C’de sinterlenmesine déniik yaptiklar1 calismada mikrodalga
enerjisi ile sinterleme sonucu geleneksel sinterlemeye kiyasla daha yiiksek dayanim

ve siineklik elde edilmistir.

Saitou (2006) ise baz1 metal kompaktlarin mikrodalga ile etkilesimi tizerine yaptigi
caligmada ise ilging sonuglara ulasmistir. Mikrodalga enerjisinin aktivasyon
enerjisini  degistirmedigini dolayisiyla geleneksel sinterleme mekanizmasinin
degismedigini paslanmaz c¢elik ve diger kompaktlarda mikrodalga sinterlemenin
bliziilmeyi arttirdigini tespit etmistir. Bunun Arrhenius fonksiyonunda malzemeye ait
sabit olan K veya K’ On-exponensiyel faktoriiniin artmasina dayandirmistir. Bu
faktor bosluk konsantrasyonu, yiizey enerjisi, atomlarin titresim frekansi ve
korelasyon faktoriine baghdir. Ayrica sinterleme mekanizmasinin 316L kompaktta
viskoz veya plastik akis; Fe ve Cu’da ise tane simir1 diflizyonu seklinde
gerceklestigini  belirlemistir. Tablo 7.10°da gorildiigii gibi mikrodalga ile
sinterlenmis numunelerde ki biiziilme miktariin daha yiiksek olusu Saitou’nun
calismasint desteklemektedir. Bu durumda mikrodalga ile sinterleme esnasinda

geleneksel sinterleme mekanizmasinin ¢ok degismedigi buna karsin Arrhenius



124

fonksiyonundaki On-exponensiyel katsayisinin artmasma bagli olarak sinterleme

sonuclarinda farkliliklar olustugu sdylenebilir.

*1, 8688 181m

Sekil 7.23 (a) 600 MPa’da, (b) 750 MPa’da, (c) 900 MPa’da sikistirilmis mikrodalga ile sinterlenmis
316L kompaktlarin egilme deneyi sonrasi kirik yilizeyi SEM goriintiileri.



125

7.8.4.2 Cu Ve Bronz Katkisinin 316L Kompaktlara Etkisi

Diisiik oranlarda Cu ve bronz katkisinin Fe kompaktlarda egme dayanimina
etkisinin yiiksek oldugu bulunmustu. Cu, paslanmaz gelikte 6zellikle korozyon ve
asinma dayanimini artiran bir etki olusturmaktadir. Cu katkisinin 316L paslanmaz
¢eligin mekanik Ozelliklerinden egme dayanimina etkisi inceleme konusu olarak
secilmis olup Fe kompaktlarda olumlu etkisi belirlenen agirlikga %85Cu ve %15Sn
iceren bronz katkisinin 316L paslanmaz celik kompaktlara etkisi ise diger inceleme
konusu olarak belirlenmistir. Bu kapsamda agirlikga %1, 2, 3 ve 4 Cu veya bronz
katilarak 750 MPa’da sikistirilan 316L kompaktlar hem geleneksel yolla hem de
mikrodalga yoluyla 1250°C°de 30 dakika siire ile %90N,-%10H, atmosferi altinda

sinterlenmistir. Elde edilen sonuglar Tablo 7.11°de verilmistir.

Tablo 7.11 Cu ve Bronz katkili 316L kompaktlardaki degigimler

Geleneksel Sinterleme Mikrodalga Sinterleme
Numune (%) (%) [Ort. Tane | Cokme| Egme (%) (%) |[Ort. Tane | Cokme| FEZme
kodu Hacim | Gozene [ boyutu |miktari|dayammu| Hacim | Gozene | boyutu [miktari|dayanim

degisimi| klilik (num) (mm) [ (MPa) |degisimi| klilik (1m) (mm) | (MPa)
P750 -1,73 18 17 4,9 695 -3,73 18 20 9,2 830
P-1Cu -0,71 19 18 4,8 671 -0,6 16 14 6,2 695
P-2Cu -0,01 20 14 4,6 643 -1,54 10 19 10,4 805
P-3Cu 0,44 15 20 4,8 647 0,86 12 18 7,1 693
P-4Cu 1,63 16 20 4,6 615 0,84 15 20 6,5 661
P-1Bronz | -0,64 19 20 4,8 663 -1,51 16 18 7,7 741
P-2Bronz | 0,24 16 18 4,6 642 -0,85 14 18 10 800
P-3Bronz | 0,97 20 22 4,9 629 -0,01 17 20 81 722
P-4Bronz | 1,47 13 19 4,7 633 -0,23 17 21 7,6 719

Tablo 7.11°de goriildiigii lizere artan katki miktarina bagl olarak katkisiz 316L
kompakttaki biizilme artan bakir ve bronz miktarina bagli olarak azalmakta
dolayisiyla hacimsel genlesme artmaktadir. Tane boyutlarinda ¢ok biiyiik bir degisim
belirlenmemistir. Cu ve bronz katkisindaki artis geleneksel ve mikrodalga ile
sinterlenmis kompaktlarin dayanimlarini nispeten diisiirmektedir. Mikrodalga ile
sinterlenmis numunelerde agirlikca %2 bakir veya bronz katkist egilme dayaniminda
cok fazla degisimi yol agmamaktadir ama egilme dayanimlar1 agisindan bu katkilarin
316L kompaktlar iizerinde olumsuz etkisi oldugu aciktir. Yalniz bronz katkih

kompaktlarin egme dayaniminin Cu katkili kompaktlara nazaran daha ytiksek oldugu
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bulunmustur. Cokme miktarlart incelendiginde geleneksel sinterleme yonteminde Cu
veya bronz katkisinin 316L kompaktin kirilma sekline ¢ok etkimedigi buna karsin
mikrodalga ile sinterlenmis kompaktlarda katki oranina bagli olarak kirilma
mekanizmasinda farkliliklar olustugu soylenebilir. flgi ceken bulgulardan biri olarak
agirlikga %2 bakir veya bronz katkisi sonucunda diger oranlara kiyasla hem daha
siinek hem de daha yiiksek dayanima sahip pargacik birlesmesi oldugu sdylenebilir.
Ayrica gozenek miktarlarindaki diislis ise yogunlagsmanin daha iyi oldugunu
gostermektedir. Sekil 7.24’te mikrodalga ile sinterlenmis bazi1 kompaktlarin BEC
modunda SEM goriintlileri mevcuttur. Gorilintillerde mikrodalga ile sinterlenmis
kompaktlarda gozeneklerin daha kiigiik ve ovallasmis sekilde yapi i¢inde dagildigi
goriilmektedir. BEC modunda yapilan incelemede yapida Cu veya bronza ait tane

siirlarinda katilasmis herhangi bir faz goriilmemektedir.

3 % .
AR .. &

¥1, 8688 185m 84 S8 BEC Zakuy *1, 8868 18 58 BEC

S0
¥

¥1, 8688 185m 84 S8 BEC Zakuy *1, 8868 18rm 18 58 BEC

(d)
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(e) (f)
Sekil 7.24 Geleneksel yolla sinterlenen agirlikga (a) %1Cu, (¢) %1Bronz katkili ve mikrodalga ile
sinterlenen agirlik¢a (b) %1Cu, (d) %1Bronz (e) %2Bronz, (f) %3Bronz katkili 316L kompaktlarin
kesitten BEC modunda SEM goriintiileri.

Sekil 7.25°de ise se¢ilmis kompaktlardan mikrodalga ile sinterlenmis olan 316L-
Cu ve 316L-bronz kompaktlarin kirik yiizeyleri SEM goriintiileri mevcuttur. Bronz
katkili kompaktlarda okla gdsterilen siinek kopma bolgelerinin daha genis bir alana
dagildig1 gozlenmektedir.

Sekil 7.25 750MPa’da sikistirtlmis mikrodalga ile sinterlenmis agirlikga (a) %1Cu, (b) %1Bronz, (c)
%4Cu, (d) %4Bronz katkili 316L kompaktlarin egilme deneyi sonrasi kirik yiizeyi SEM goriintiileri.
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Coovattanachai ve diger (2007), farkli oranlarda sivi faz olusturucu kalay veya
beyaz metal (babbitt) toz katkisiyla 316L kompaktlarin 6zelliklerini iyilestirmeye
doniik yaptiklar1 geleneksel sinterleme calismalarinda kalay veya beyaz metalin
olusturdugu siv1 faz sonucunda kati-sivi arayiizeyindeki enerjinin azalmasi sonucu
tane biiylimesine bagli mikroyapisal irilesmenin buna bagli yogunlagsmanin
gergeklestigini belirlemiglerdir. Mekanik 6zelliklerin ve siinekligin agirlikca %4 veya
6 oraninda kalay veya beyaz metal katkisiyla gelistirilebilecegini bulmuslardir.
Upadhyaya (1999), yayinladigi kitabinda bakirin paslanmaz c¢eliklerin korozyon
dayanimini gelistirdigini yazmistir. Bakir miktari arttikga malzemenin dayaniminin
ve % uzamanin distiiglini belirtmistir. Mikroyapisal incelemelerde bakirin 316L
pargaciklara homojen bir sekilde difiize oldugu ve demir igindeki ¢oziinebilirlik
limitinin {izerindeki oranlarda parcaciklar arasinda serbest bakirin kalabilecegini
belirtmistir. Bakirin ayrica yapi igerisine azot diflizyonunun 6niine gecebilecegini
belirtmistir. Benzer sekilde kalay katkisi ile nitriir olusumunun azalacagini ve
korozyon dayanimimin artacagini belirtmistir. Bu tez kapsaminda yapilan
caligmalarda, 316L kompaktlardaki agirlik¢a %4 oranina kadar olan Cu ve bronz
katksinin egme dayanimimi ve c¢okme miktarlarini diistirdiigi belirlenmistir. Bu
diisiise ragmen mikrodalga ile sinterlenmis bronz katkili kompaktlar bakir katkili
kompaktlardan yaklasik %10 oraninda daha yiiksek dayanima ve ¢okme miktarina
sahiptir. Mevcut sonuglara gore korozyon dayanimini arttirmaya doniik yapilacak
calismalarda Cu veya bronz katkisi durumunda egme dayanimini ve siinekligi

olumsuz anlamda en az etkileyecek katki oraninin %2 olabilecegi bulunmustur.



BOLUM SEKiZ

SONUCLAR, IRDELEMELER VE TAVSIYELER

Yapilan deneysel calismalarda ticari saflikta Fe, farkli oranlarda bakir veya bronz
katkili Fe-Cu ve Fe-bronz kompaktlar 1150°C’de; 316L kalite paslanmaz ¢elik, Cu
veya Bronz katkil1 316L-Cu ve 316L-bronz kompaktlar 1250°C’de 30 dakika siire ile
%90 azot-%10 hidrojen atmosferi altinda 20-30°C/dk 1sitma hiz1 ile mikrodalga
firmda ve 10 °C/dk 1sitma hiz1 ile geleneksel yontemle tiip firinda sinterlenmistir.

Yapilan karakterizasyon ¢aligmalari ile elde edilen veriler sonucunda :

1- Tim ferro kompaktlarda yapilan 3-nokta egme deneyi sonucglarmma gore
mikrodalga enerjisi ile geleneksel sinterlmeye nazaran daha iistiin egme dayanimina

sahip nihai {iriin elde edilmistir.

2- Ticari saflikta Fe kompaktlarin hem geleneksel hem de mikrodalga enerjisi
kullanilarak sinterleme sicakligina doniik yapilan optimizasyon c¢alismalari
sonucunda 1100-1250 °C sicaklik araliginda artan sicakliga bagh farkli egme
dayanimi ve yogunlagsma gerceklesmistir. Acrawax C ve Zn-stearat adli iki farkh
yaglayicilarin nihai Ozelliklere etkisinin de incelendigi deneysel calismalar
sonucunda Acrawax C ticari isimli yaglayicinin kullanilabilecegi belirlenmistir. En
yiiksek 3-nokta egme dayanimi mikrodalga enerjisi ile sinterlenmis Acrawax C isimli
yaglayic1 katkili kompaktlar icin 1150 °C sicakliktaki sinterleme islemi sonucunda

elde edilmistir.

3- Fe-Cu kompaktlarin olusturulmasinda katki Cu parcacik seklinin nihai 6zelliklere
etkisini arastirmaya doniik olarak gaz atomize kiiresel Cu ile su atomize sekilsiz Cu
tozlar1 kullanilmistir. 1150 °C’de 30 dakika siire ile %90N,-%10H, atmosferinde
yapilan geleneksel ve mikrodalga ile sinterleme sonucunda agirlik¢a %2 gaz atomize
kiiresel Cu tozu katkili Fe-Cu kompaktlarin nispeten daha yiiksek egme dayanimina
ve daha yogun bir yapiya sahip oldugu belirlenmistir. Hem gaz atomize hem de su

atomize Cu katkili kompaktlarda ise mikrodalga ile sinterlenmis kompaktlarin

129
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nispeten daha yiiksek egme dayanimina ve daha diisiik gézenek miktarina bagh

olarak daha iyi yogunlagsmaya sahip oldugu belirlenmistir.

4- Fe-Cu ikili faz diyagramina gore 1150 °C sicaklikta Cu’in Yiizey Merkezli Kiibik
yapisina sahip Ostenit demir fazi i¢indeki ¢oziinebilirlik limiti yaklasik %9,2’dir.
Demir kristal yapisi icerisinde c¢oziinebilen Cu miktarindaki artisa bagli nihai
Ozelliklerin tespiti hem mikrodalga sinterleme hem de geleneksel sinterleme
yontemleri i¢in gergeklestirilmistir. Bu kapsamda ticari saflikta demir tozlari
agirlikca % 2, 3, 4, 8, 10 ve 12 oraninda gaz atomize kiiresel Cu tozlart ile
kompaktlastirilmistir. 1150 °C’de 30 dakika siire ile %90N»-%10H, atmosferinde

yapilan geleneksel ve mikrodalga ile sinterleme ¢aligsmalari sonucunda :

i- Hem mikrodalga hem de geleneksel yolla sinterlenmis Fe-Cu kompaktlarda
artan Cu miktarina bagli olarak hacimsel genlesme de artmaktadir. Bu durum bakirin
demir icindeki ¢Oziinebilirlik limitine kadarki katki i¢in bakirin yer alan atomlar
seklinde demir atomlar1 arasina yerlesmesinin sonucudur. Co6ziinebilirlik limitinin
tizerindeki bakir ise demir-bakir pargaciklari arasinda katilagarak hacimsel artisa

neden olmustur.

ii- Geleneksel yolla sinterlenmis Fe-Cu kompaktlarda en yiiksek egme
dayanimi agirlikga %2 Cu katkisi ile 380 MPa’dir. Bu oranin iizerindeki Cu katkis1
egme dayanimini diisiirmektedir. Egme deneyi esnasinda olgiilen ¢6kme miktarlari
katkisiz demir kompakta nazaran artan Cu miktar1 ile azalmaktadir dolayisiyla Cu
katkis1 ile Fe-Cu kompaktin siinekligi azalmaktadir. Bunun nedeni bakir katkisina
bagli genlesmenin yan1 sira boyun bolgesinde yogunlagmasi gereken bakir atomlari
ile olusan Fe-Cu alasiminin mukavemeti artirirken daha diisiik siineklige yol

agmasidir.

iii- Geleneksel yolla sinterlenmis Fe-Cu kompaktlarin kesitinden yapilan
SEM incelemeleri sonucunda agirlikga %8 ve tizeri Cu katkili kompaktlarda olusan
Fe-Cu parcaciklar1 arasinda ¢oziinemeyen yiiksek oranda bakirca zengin Cu-Fe
fazinin katilagtigr gézlemlenmistir. Fe-Cu faz diyagraminin aksine agirlikca %8 Cu

katkisinda dahi ¢oziinemeyen Cu’in varlig ya sinterleme siiresinin Cu difiizyonu igin
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yeterli olmadigint yada TM kompaktlarda bakirin demir igindeki ¢o6ziinebilirlik

limitinin daha diisiik olabilecegi sonucuna varilmstir.

iv- Mikrodalga enerjisi ile sinterlenmis Fe-Cu kompaktlarda en yiiksek egme
dayanimi agirlikca %3 Cu katkist ile 438 MPa’dir. Bu oranin iizerindeki Cu katkis1
egme dayanimini diisiirmektedir. Egme deneyi esnasinda dlgiilen ¢okme miktarlar
katkisiz demir kompakta nazaran artan Cu miktar1 ile azalmaktadir dolayisiyla Cu

katkisi ile Fe-Cu kompaktin siinekligi azalmaktadir.

V- Mikrodalga ile sinterlenmis Fe-Cu kompaktlar geleneksel yolla
sinterlenmis kompaktlardan daha yiiksek egme dayanimina sahip iken c¢okme

miktarlari ise nispeten daha diistiktiir.

5- Fe tozlan agirlikca %85 Cu ve % 15 Sn’dan olusan agirlikca %2, 3 ve 4
oranlarinda gaz atomize kiiresel bronz tozlariyla karistirilip, kompaktlasma sonrasi
geleneksel ve mikrodalga sinterleme teknikleriyle basartyla sinterlenmistir. 1150
°C’de 30 dakika siire ile %90N,-%10H, atmosferinde yapilan geleneksel ve

mikrodalga ile sinterleme ¢alismalar1 sonucunda :

i- Geleneksel yolla sinterlenmis Fe-bronz kompaktlarda artan bronz miktarina
bagl olarak hacimsel genlesme artmakta, gézeneklilik ve egme dayanimi artmakta,

¢okme miktari ise azalmaktadir.

ii- Geleneksel yolla sinterlenmis Fe-bronz kompaktlar igin en yiiksek egme
dayanimi agirlik¢a %4 bronz katkili numunelerde 475 MPa olarak belirlenmistir.
Ticari saflikta demir kompakta nazaran artan bronz miktartyla ¢6kme miktar

diismekte, dolayisiyla kompaktin siinekligi azalmaktadir.

iii- Mikrodalga ile sinterlenmis Fe-bronz kompaktlarin dayanimi geleneksel
yolla sinterlenmis kompaktlardan daha yiiksektir fakat ¢okme miktarlar1 nispeten
daha diistiktiir.

iv- Mikrodalga ile sinterlenmis Fe-bronz kompaktlarda en yiiksek egme
dayanimi agirlik¢a %3 bronz katkisi ile 487 MPa’dir. Agirlikca %4 bronz katkist ile
dayanim 474 MPa’a diismiistiir.



132

V- Geleneksel yolla sinterlenmis ticari saflikta demir kompaktin egme
dayanimi mikrodalga sinterleme teknigi ile agirlikca %3 bronz katkisi ile yaklagik

9065 oraninda arttirmak mimkindiir.

vi- Mikroyapisal incelemeler sonucunda bronzun tamamen demir iginde
¢coziinmedigi 6zellikle gdzenek kenarlarinda yiiksek oranlarda bakir iceren demirce

zengin Fe-Cu-Sn alasimi katilagmalarin oldugu goriilmiistiir.

6- 1150 °C’de 30 dakika siire ile %90N»-%10H, atmosferinde yapilan geleneksel ve
mikrodalga ile sinterleme ¢alismalar1 sonucunda hem geleneksel sinterleme hem de
mikrodalga ile sinterleme sonucunda Fe-bronz kompaktlarin egme dayanimi Fe-Cu
kompaktlardan daha yiiksek bulunmustur. Bu farkliligin ortaya g¢ikmasindaki
etmenlerden biri agirlikga %85Cu-%15Sn alagimi bronzun ergime sicakliginin ticari
saflikta bakira nazaran yaklasik 120 °C daha diisiik olmasi sonucu sivi faz
olusumunun bakira nazaran daha erken olmasina bagli Cu ve Sn difiizyonu i¢in daha
fazla siirenin olmasi1 digeri ise kalayin demirin mukavimlesme mekanizmasina olan
katkisidir. Ayrica bronzun demir i¢indeki difiizyon katsayisit bakirin yaklagik dort
katidir. Dolayisiyla bronzun demir i¢ine difiizyonu daha hizli ger¢eklesmekte buna

bagli mukavemet artisida olumlu yonde gelismektedir.

7- 316L paslanmaz celik kompaktlar igin 1250 °C’de 30 dakika siire ile %90N,-
%10H,; atmosferinde yapilan hem geleneksel sinterleme hem de mikrodalga
sinterlemede kompaktlagma basinct 600 MPa’dan 900 MPa’a ¢iktikga, egme
dayanimlar1 ve ¢cokme miktarlart artmaktadir. Geleneksel sinterleme sonucunda elde
edilen en yliksek egme dayanimi 756 MPa ve ¢O6kme miktar1 5,5 mm iken,
mikrodalga sinterleme sonucunda egme dayanimi 985 MPa ve ¢okme miktar1 13,1
mm’dir. Bu sonuglar mikrodalga ile sinterlenmis 316L kompaktlarda parcaciklar
aras1 boyun olusumu ile birlesmenin daha i1yi oldugunu gostermektedir. Geleneksel
sinterlemede ortalama tane boyutu artan kompaktlagsma basinciyla azalmaktadir. Bu
durum, sikistirma basincinin artigiyla daha fazla pargacigin kirilarak daha kiigiik
parcaciklar seklinde kompakt icinde dagildigini gostermektedir. Mikrodalga ile
sinterlenmis kompaktlarda ise sikistirma basincina bagli olarak ortalama tane boyutu

cok degismemektedir. Sinterlenmis 316L kompaktlarda tane boyutunun aym
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kalmasi; mikrodalga ile sinterleme esnasinda tane biiylimesi ile ger¢eklesen

yogunlasmanin sonucudur.

8- Korozyon ve asinma direncini gelistirmek amaciyla 316L paslanmaz gelige alasim
eleman1 olarak ilave edilen bakirin ve alternatif olarak arastirilan bronzun 316L
kompaktlarin egme dayanimina etkileri incelendiginde hem geleneksel sinterleme
hem de mikrodalga sinterleme sonucunda katkilarin egme dayanimima olumsuz
etkileri oldugu belirlenmistir. En yiiksek egme dayanimlari %2 Cu katkis1 i¢in 805
MPa ve %2 Bronz katkis1 igin 800 MPa olarak ol¢iilmiistiir. 750 MPa’da sikistirilmis
katkisiz 316L kompaktin egme dayanimi ise 830 MPa’dir. Egme dayanimi ve ¢okme
miktarlar karsilagtirildiginda mikrodalga ile sinterlenmis kompaktlarda yogunlagma

ve siineklik daha iyidir.

9- Demir i¢indeki alagim elementi ¢esidi arttikca geleneksel sinterlemeye nazaran
mikrodalga sinterlemede egme dayanimlarindaki olumlu gelismenin irdelenmesi
mevcut Ol¢glim teknikleriyle olduk¢a zordur. Tez kapsaminda yapilan ¢alismalarda
demir igindeki alagim elementi tirii ve cesitliligine bagli olarak pargacik
birlesmesinin bir gostergesi olan egme dayanimlarinda kendini daha ¢ok hissettirdigi
ve Ozellikle paslanmaz celikte ¢okme miktarlarindaki artis sonucu daha siinek bir
yapiya ulagmasi sinterleme mekanizmasini daha hizli gergeklestigini gostermektedir.
Unutulmamalidir ki mikrodalga elektromagnetik alant kompaktin her hacminde
kontakt halindeki parcaciklarin bilesen ve morfolojik farkliligina gore farkli

etkilesime girmektedir.

10- Tiim kompaktlarin mikrodalga enerjisi ile islenmesinde 1000 Watt’lik bir gii¢ ile
ortalama 15-20°C/dk 1sitma rejimi ile sinterleme sicakligina ¢ikmak miimkiindiir.
Daha yiiksek mikrodalga enerji giicii ile daha hizli 1sitma rejimi ve daha yiiksek
sinterleme sicakliklar1 ve daha kisa sinterleme siireleri saglanabilir. Bu parametreler
tiretim teknigine baglh olarak mekanik Ozelliklerin degisimini incelemede

kullanilabilir.

11- Gelecek ¢alismalarda mikrodalga ile sinterleme mekanizmasinin daha iyi
anlasilmasi i¢in kiiresel tozlarla sinterleme calismalar1 yapilarak boyun biiyiime

kinetigi ve diflizyon kinetigi incelenebilir. Bu kapsamda metal enjeksiyon kaliplama
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ile Uiretilmis parcalarin mikrodalga enerjisi ile sinterlenmesi ve geleneksel sinterleme

sonuglartyla kiyaslanmas1 hedeflenmektedir.

12- Tez kapsaminda yapilan mikrodalga sinterleme calismalarinda kontrolli
uygulanan mikrodalga giic ile numunenin 20-30°C/dk ile hedeflenen sinterleme
sicakliga ¢ikarilmasi saglanmistir. Uygulanacak daha yiiksek giic sonucu daha hizli
1sitma rejimi ile daha kisa siirede hedeflenen sicakliga cikilmasi saglanarak mekanik

ve mikroyapisal 6zelliklerdeki degisim incelenmelidir.

13- Mikrodalga enerjisinin etki alanindaki malzemelerin dielektrik 6zelliklerine bagl
olarak etkilesimi farklilik gosterdiginden dolayr toz metalurjisi ile tretilmis metal
matrisli kompozitlerin sinterleme ¢aligmalarindaki etkisi de diger bir inceleme alani

olarak 6n plana ¢ikmaktadir.
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