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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

TOZ METALURJISI CELIKLERINDE BAKIR ILAVESININ ASINMA
OZELLIKLERINE ETKiSININ ARASTIRILMASI

Kerem Alper ACAR

Karabiik Universitesi
Lisansiistii Egitim Enstitiisii

Makine Miihendisligi Anabilim Dah

Tez Danismani:
Do¢. Dr. Mehmet Akif ERDEN
Ars. Gor. Dr. Yasin AKGUL
Ocak 2021, 58 sayfa

Toz metaliirjisi (TM) yontemiyle dokiim gibi geleneksel gelik iiretim yontemlerine
kiyasla, karmasik geometriye sahip pargalar daha disik maliyet ile
tiretilebilmektedirler. Ayrica, TM yontemi, farkli alasim kompozisyonlarinin hassas

olarak hazirlanmasina imkan vermektedir.

Celiklerin mekanik 6zelliklerini etkileyen 6nemli faktorlerden biri, igerdikleri alasim
elementlerinin tiiri ve miktaridir. Dolayisiyla, dayanim/agirlik oran1 daha ytiksek
olan celiklerin gelistirilmesi i¢in alagimlama iizerine caligmalar yapilmaktadir.
Bakir, ¢eligin sinterleme sicaklifinin altinda, 1083 °C’de ergimektedir. Boylelikle,
sinterleme sirasinda ergiyik duruma gegmekte ve daha yiiksek yogunluga sahip
numunelerin tiretimine olanak saglamaktadir. Ayrica, ¢eligin korozyon direncini ve

mekanik dayanimi arttirmaktadir.



Bu tez ¢aligmasinda, TM yontemiyle farkli oranlarda (% 4, % 8, % 16) bakir igeren
diisik  karbonlu  ¢elikler iiretilmistir.  Uretim  asamasinda,  belirlenen
kompozisyonlarda, ii¢ eksenli karistirici ile karistirilan tozlar, 750 MPa presleme
basincinda sikistirilmis ve ardindan 1350°°de argon atmosferinde sinterleme
gerceklestirilmistir. Uretilen numunelerin - mikroyapilar1 elektron mikroskobu
kullanilarak incelenmistir. Yogunluk 6l¢iimii gerceklestirilmis ve porozite miktarlar
hesaplanmistir. Mekanik 6zellikleri ¢ekme testi ile belirlenmistir. Asinma testleri,
kuru ve korozif olmak {izere iki farkli ortamda ve farkli yiikler altinda
gerceklestirilmistir. Ayrica, asinma ozellikleri ile iliski kurmak adina numunelerin

sertlik degerleri belirlenmistir.

Anahtar Sozciikler : Toz metaliirjisi, ¢elik, bakir, asinma 6zellikleri, mikroyap.

Bilim Kodu 191528
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Compared to traditional steel production methods such as casting by powder
metallurgy (P/M) method, parts with complex geometry can be produced at a lower
cost. In addition, the TM method allows precise preparation of different alloy

compositions.

One of the important factors affecting the mechanical properties of steels is the type
and quantity of alloying elements they contain. Therefore, alloying studies have
carried out to develop steels with a higher strength-to-weight ratio. Copper melts
below the sintering temperature of steel, at 1083°C. In this way, it switches to a

melting state during sintering and allows the production of samples with a higher

Vi



density. It also increases the corrosion resistance and mechanical strength of the

steel.

In this thesis, in different proportions (% 4, % 8, % 12) low carbon steels containing
copper are manufactured via P/M method. During the first step of production,
powders that have specified compositions were mixed with a three-axis mixer. Then
mixed powders were compressed at a pressing pressure of 750 MPa, followed by
sintering in an argon atmosphere at 1350°. The microstructures of the samples were
studied using electron microscopy. Density measurement was performed and
porosity amounts were calculated. Mechanical properties were determined by the
tensile test. Wear tests were carried out in two different environments (dry and
corrosive), and under different loads. In addition, hardness values of the samples

were determined in order to establish a relationship with wear properties.

Key Word  : Powder metallurgy, steel, copper, wear properties, microstructure.
Science Code : 91528
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BOLUM 1

GIRIS

Toz metalurjisi (TM) genel olarak, tozlardan kat1 metal esasli tiriinler tiretmek igin
tim teknikleri icerir. TM, toz iiretimini, istenilen kompozisyonlarda tozlarin
karistirilmasini, bir veya daha fazla basing ve sicakligin (birlikte veya sonraki
asamalarda) uygulanmasini iceren ilave adimlar1 ve toz metaliirjisine 6zgii islemleri
iceren ¢ok sayida ikincil iglemi kapsar [1,2]. Tozlardan metalik parcalar elde etmek
icin ¢ok sayida segenek mevcuttur ve giiniimiizde ¢ok cesitli malzemelerden TM
araciligiyla cok cesitli tirlinler tiretilmektedir. Baslica iiretim hatlari, tek eksenli kalip
sikistirma ve sinterlemenin yani sira metal enjeksiyon kaliplama (MIM) olmakla

birlikte, en yiiksek biiytime oranlar1 6zellikle katmanli imalatta gézlenmektedir [3].

Dokiim metaliirjisine kiyasla, TM iiriinlerinin toplam tonaj1 diisiiktiir; ancak TM'deki
katma deger 6nemli Ol¢lide daha yiiksektir. TM {iretimi iki {iriin grubu i¢in segilir,
TM malzemeler ve sekillendirilmis TM bilesenleri. TM malzemeleri i¢in, TM yolu,
belirli 6zelliklere sahip lirtinleri elde etmenin en iyi yoludur. Tipik 6rnekler, WC-Co
sert metalleridir. Klasik dokiim metaliirjisiyle erisilemeyen goézenekli kendinden
yaglamali yataklar TM malzemelere ornek verilebilir. Ikincisi igin yani
sekillendirilmis TM bilesenleri i¢in, malzeme ve Ozellikleri, TM’yi se¢gmenin ana
nedenidir ve {Uriiniin sekli ikincil 6neme sahiptir. TM malzemeleri genellikle
tabakalar veya cubuklar gibi basit sekillere sahiptir. Sekilli TM bilesenleri igin,
karmagik geometrik sekil ve kesinlik birincil gereksinimlerdir [4], oysa bazi
ozellikler, 6zellikle mekanik 6zellikler, islenmis pargalara gore daha diisiik olabilir.
TM'nin temel faydasi ekonomiktir: biiyiik iiretim hassasiyeti i¢in TM, klasik metal
isleme tekniklerinden genellikle daha ucuzdur. Daha diisiik malzeme ve enerji
kullanim1 TM'yi "¢evreye dostu" bir teknoloji yapar. TM ile {iretilen parcalarin tipik
ornekleri, 6zellikle pres ve sinter yolu ile iiretilen motor ve sanzimanlardan gelen

otomotiv bilesenleridir. Ayrica, MIM veya eklemeli iiretim tarafindan iiretilen



sekillendirilmis numuneler i¢in, TM, diger metal isleme yollar1 i¢in gegerli olan sekil

siirlamalarinin iistesinden gelme sansi sunar [3].

1.1. TARIHSEL ARKA PLAN

Toz metalurjisi genellikle modern bir metal isleme teknigi olarak kabul edilir ve asil
gelisimi 20. yiizyilin baslarinda baslamistir [4,5]. Ancak yiizyillar boyunca, en
azindan orta ¢agin sonlarina kadar demir eritilememistir ve bu nedenle tiim demir
esasl Uriinler modern toz dovmeye benzer bir sekilde kati hal metalurjisi [6,7] ile
elde edilmistir. Miizelerde sergilenen silahlar ve zirhlar bir tiir “toz dovme” teknigi
ile dretilmistir. Bu erken dénem toz metaliirjisi teknolojisinin etkileyici diger bir
ornegi, yaklasik yedi metre uzunlugunda ve alt1 ton agirhigindaki MS 5. yiizyilda
tiretilmis olan iinli Delhi siitunudur [8]. 18. yiizyilda kok yakitli firmin ortaya
¢ikmasiyla, ¢ok daha yiiksek sicakliklara c¢ikilabilmistir. Bu olay ile dokiim
metaliirjisi iiretime hakim olmustur ve 19. ylizyilin baslarinda Rusya'da {iretilen
platin ruble gibi bazi istisnalar disinda toz teknikleri geri planda kalmistir. Modern
toz metalurjisi, elektrik lambasinda kullanilan tungsten (W) filament tellerin
tiretilmesi ile C. Auer Von Welsbach tarafindan [9] denenmistir. O zamanlar, W'n
eritilmesi neredeyse imkansizdi ve toz metalurjisi, doviilebilen ve daha sonra
filamentlere ¢ekilebilen W ¢ubuklarini elde etmenin tek yoluydu [10]. W filament
tasarimi, TM ile oldukea ilgili baska bir bulusla sonuglanmistir. Cekme kaliplarina
duyulan ihtiyag, karbiirler gibi sert, asinmaya dayaniklt malzemelerle ilgili
caligmalar1 baslatmistir. Bununla birlikte, elde edilen iriinler, 1923'te Schréter ve
Skaupy’nin, Berlin'de tungsten karbiirii demir grubu metalleriyle, dzellikle kobaltla
birlestirene ve metalik baglayicinin eridigi bir sicaklikta sinterleyerek ilk sert metali
tiretene kadar ¢ok gevrekti [11]. Ikinci yenilik, kat1 hal kimyas1 yoluyla tungsten
karbliriin senteziydi. Devrim yaratan bagka bir atilim ise, F. Krupp, Essen tarafindan
Widia markasi altinda piyasaya siiriilen sert metal kesme takimlariydi. Hem klasik
sert metal hem de kiibik karbiirler iizerine arastirmalar ve sert metal sektoriindeki
diger yenilikler; sermet olarak bilinen TiCN bazli iiriinler ve 6zellikle metal kesmede
gelismis performans sunan ultra ince triinlerdir. Ayni zamanda <100 um [12]

capinda elektronikler i¢in mikro matkaplarin tiretimini miimkiin kilinmistir.



TM pres ve sinter isleminin sekillendirme yetenekleri, 6zellikle hassas parcalarin
biiylik 6l¢ekli tiretimi i¢in, 1930'larda Amerika Birlesik Devletleri'nde TM tarafindan
arabalar icin yag pompasi dislileri yapildiginda taninmistir. Atesli silahlar i¢in ¢ok
diizeyli TM pargalarinin iretimi, seramik bilesenler ic¢in bilinen sikistirma
tekniklerini metalik tozlara uyarlayarak II. Diinya Savasi sirasinda Almanya'da
baglamistir [3]. Savastan sonra, otomotiv uygulamalarmna olan talep ve tretilen
parcalarin karmasikligi artmistir. Mekanik performansa yonelik daha yiiksek
gereksinimler, 6rnegin Ni — Cu — Mo difiizyonla baglanmis tozlardan [13] veya daha
sonra Cr ve Cr-Mo alasimli tiirlerle hazirlanan celikler gibi 6zel alagimli kalitelerin
birlestirilmesiyle karsilanmistir. "Sinter-sertlestirme" isleminde sinterleme ve 1sil
islemin, gézenekli mikroyapiy1 yogunlastirarak 6zellikle disliler i¢in oldukca basarili
oldugu kanitlanmistir [14]. Dinamik ve/veya dongiisel olarak yiiklenmis bilesenler
igin Ornegin otomotiv biyeller i¢in, darbeli sicak toz dovme [15] isleminin uygun
oldugu kanitlanmistir [3]. Tek eksenli kalip sikistirma sinirlamalari, 1980'lerde metal
enjeksiyon kaliplama (MIM) teknolojisinin getirilmesiyle asilmistir. Bu islem,
polimer enjeksiyon kaliplamanin sekil esnekligi ile TM'nin [16,17] malzeme
esnekligiyle birlestirmistir. MIM teknolojisi, ayn1 zamanda bir tiretim hatti kurmak
icin gereken diisiik yatirim nedeniyle 1990'lardan beri 6nemli biiylime oranlarinm
gormistiir. En yeni TM iiretim rotasi, 1990'lardan beri bilinen eklemeli imalattir
[18]. Giiniimiizde toz metalurjisi, bir partikiil teknolojisi olarak, o6zellikle piller,
kondansatorler gibi elektrik ve elektronik uygulamalar i¢in fonksiyonel malzemelerin

uretiminde de kullanilmaktadir.

1.2. EKONOMIiK YONLER

Toz metaliirjisinde ana tonaj, tek eksenli kalip sikistirma ve sinterleme (Sekil 1.1) ile
iiretilen ve yaklasik 1,6x10° ton sivi-metal yoluyla iiretilen celige kiyasla diinya
capinda yilda 1x10° tondan biraz daha az demir ve gelik tozu tilketen demirli

parcalardan olusur [3].
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Sekil 1.1. 2016 yilinda tonaj bazinda Avrupa TM iiretimi (ETMA) (toplam: 248x103
ton) [3].

TM demirli pargalar, diinya capinda tahmini 15x10° $ tutarinda bir yillik ciro iiretir.
Otomotiv endiistrisine gliglii bir bagimlilik vardir ¢linkii yanmali motorlar ve
sanzimanlar gibi otomobillerde {iiretilen parcalarin yaklasik %75'1, 6zellikle i¢
kisimdaki bilesenlerdir [19]. Araba siiriis sistemlerinde hibrit ve elektrikli yonlere
dogru beklenen degisikliklerle ilgili olarak otomobillerde, TM parga lireticileri, TM
tirtinleri i¢in uygulamalar bulma konusunda biiyiik baski altindadir. Ciro ile ilgili
olarak, baskin TM iirlinleri sert metaldir (Sekil 3) ve yillik 75000 ton ve tonajinda
yaklasik 18x10° $ ciro katkis1 vardir. Sert metaller olarak metal ve ahsap kesme,

kaya delme ve ingaat ana uygulama alanlaridir [3].

W ve Co gibi unsurlar zaman zaman asir1 madencilige yonelik ¢evresel endiseleri
artirmaktadir; bu nedenle, kullanilmis aletlerin sistematik geri doniistimii
onerilmektedir. Kismen, otomotivden medikal iiriinlere kadar, MIM parcalarin
ekonomik dongiilere preslenmis ve sinterlenmis parcalara gore daha az hassas kilan
genis uygulama yelpazesi sayesinde 1990'lardan beri MIM istikrarli biiylime
oranlariyla karsilasmustir [20]. Pazarin yaklasik 1,15-1,4 x 10° § / y1l oldugu tahmin
edilmektedir [21]. Katmanli imalat, daha diisiik bir seviyede olmasina ragmen, daha
yuksek biiylime oranlariyla karsilasmistir. Katmanli imalat, esas olarak katmanl
imalatin benzersiz sekillendirme yeteneklerinin kullanilmasiyla miimkiin olan agirlik
azaltmanin bir sonucu olarak tibbi uygulamalarda ve havacilik endiistrisinde ytliksek

miktarda pargalarin {iretimini arttirmistir (Sekil 1.2 ve Sekil 1.3) [3].
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Sekil 1.2. 2016 yilinda ciroya gore Avrupa TM iiretimi (ETMA) [3].
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Sekil 1.3. Avrupa'da MIM pazarinin (ETMA) biiyiimesi [3].



BOLUM 2

TOZ URETIMIi VE TOZ KARAKTERIZASYONU

2.1. MEKANIK YONTEMLER

TM firiinleri igin toz iretimi, mekanik ve kimyasal yontemlere ayrilabilir. Nihai
ozellikler ve fiyat; hammadde maliyetine, liretim yontemine, parcacik sekline,
boyutuna ve dagilimina, safsizliklara ve oksijen duyarliligina biiyiik 6l¢iide baglidir
[22,23]. Metal tozu tiretmek igin katilarin (faz degisimi olmadan) ve sivilarin (faz

degisimli) par¢alanmasi uygulanabilir [3].

2.1.1. Faz Degisimi Olmadan Toz Uretimi

Frezeleme veya tornalama gibi isleme teknikleriyle ince tozlarin iiretilmesi, toz
tiretmenin en kolay yollarindan biridir, ancak ayni zamanda en pahali olanlarindan
biridir ¢iinkii bu islemlerin iiretkenligi nispeten diisiiktiir ve kirlenme tehlikesi
yuksektir. Bu nedenle, sadece asir1 pahali malzemeler liretmek i¢in ve 6zel amaclar

icin uygulanir [3].

Kirilgan malzemeler i¢in bilyali degirmenlerde 6giitme islemi gergeklesir. Malzeme,
sert bilyelerin ¢arpmasi, sikistirilmasi ve kesilmesi ile gerilir ve son olarak daha
kiiciik pargaciklara pargalanir. Kirilgan malzemeler parcalanmaya daha duyarlidir.
Ogiitme ile iiretilen ¢ogu metal igin ortalama pargactk boyutu > 100 um'dir ve
ortalama pargacik boyutu, tozun siinekliligine ve isleme kosullarina (6zellikle
sicaklik) bagl olarak sabit bir degere yaklasir. Kirilgan seramikler veya metaller <1
um partikiill boyutlarina indirilebilir. Tipik degirmenler; tamburlu bilyal
degirmenler, titresimli degirmenler ve asindiricilardir. Jet degirmenler, partikiil yiiklii

bir gaz akiginin yiliksek hizda donme hareketine dayanmaktadir. En biiyiik avantaji,



yiiksek enerjili 6glitme islemleri gibi 6glitme yardimcilarinin (bilyeler vb.) olmamasi

nedeniyle Kirliliklerin siirli olmasidir.

Frezeleme genellikle sicaklik ydnetiminin iyilestirilmesi gerektiginden sivilarda
(6rnegin 2-propanol) islemeyi gerektirir. Ogiitme, tozlarin sik sik kirilmasi ve
yeniden kaynaklanmasiyla mikroyapinin incelmesini saglar ve son olarak, farkli
element tozlarinin karisimlarinin 6giitiilmesi veya ince sert parcaciklarin (Y203,
ZrOz, Al203) homojen dagilimlarinin elde edilmesi i¢in mekanik alasimlama
kullanilabilir. Ogiitme, enerji yogun bir siire¢ oldugundan, maliyetler yiiksektir ve
kirlilik riski vardir. Degirmen ve bilyelerin asinmastyla kirlenme olusur. Bu nedenle,
siireg yalnizca baska bir biiyiik 6lgekli iiretim teknigi yoksa kullanilir. Ogiitme islemi
sonunda dislokasyon yogunlugunda 10*® m?ye kadar bir artisa yol acar ve bu nedenle
sikistirtlabilirligi azaltir. Cogu durumda, kullanimdan once tozlara gerilim giderme

1s1l islemi uygulanmasi gerekebilir [3].

2.1.2. Atomizasyon Yontemiyle Toz Uretimi

Gazlar, su, yag veya mekanik dispersiyon kullanilarak pargalanabilir. Atomizasyon,
TM parga iiretimi i¢in metal tozlar1 elde etmenin en modern ve iiretken yoludur (parti
basina 50 tona kadar). Diinya ¢apindaki demir ve c¢elik tozlarmin cogu, su
atomizasyon teknigi ile iiretilmektedir. Su atomizasyonunun prensibi, bir tandisteki
bir noziilden saglanan serbest diisen eriyik akisini su jetleri ile parcalamaktir (Sekil
2.1). Parcalanan eriyik hemen katilasir ve yiizey oksitlenir. Toz-su bulamaci toplanir,
kurutulur ve ardindan hidrojen ile indirgenir. Yontem, demir ve gelik tozlar1 (Mo, Ni
veya Cr ile alagimli), paslanmaz c¢elik tozlari, bakir ve bakir alagimlari tiretmek icin

kullanilabilir [3].



Sekil 2.1. Bir su atomizoriiniin temel diizenlemesi a) Eriyik, b) Jet, c) Su spreyi, d)
Toz, e) Basing kaynagi, f) Oda [3].

100 pm

Sekil 2.2. Tipik su atomize toz (ASC 100.29, Hogands AB) [3].

Nihai tozlar, pargaciklarin birbirine kenetlenmesiyle iyi ham mukavemet saglayan
diizensiz bir sekle sahiptir (Sekil 2.2). Siire¢ bircok degiskeni icerir: erimis
malzemenin sicakligi ve kizginlik miktar1 (bilesimle ilgili), metale su piiskiirtme
miktart (1 kg tretilen toz basmma 10-15 L), erimis metal akisinin capi, noziiliin
geometrisi (su jeti miktar1 ve su jeti ile erimis metal akis1 arasindaki gelis agisi) ve su

basinci. Su jetlerinin olagan basinct (<15 MPa) 30-100 um parcacik boyutlarina



neden olur. 3 ile 30 um arasinda partikiil boyutlar1 liretmek i¢in yiiksek basing (60
MPa'ya kadar) veya 6zel yontemler kullanilir. Bu yontemlerin 6nemi, biiyiiyen MIM
ve katki tekniklerinin kabul edilebilir maliyette ince tozlar gerektirmesi nedeniyle
artmustir. Inert gazlarla atomizasyon, oksijene duyarli elementlerden toz iiretmek i¢in

kullanilir, ¢iinkii su atomizasyonu uygulanamaz [24—26].

Sekil 2.3. Tipik gaz atomize toz (Bohler S390) [3].

Gaz atomize tozlarin tipik sekli kiireseldir (Sekil 2.3), bu da yiiksek yogunluklarin ve
akis hizlarinin gerekli oldugu uygulamalar i¢in (sicak izostatik sikistirma, MIM,
katki maddesi imalat1) gereklidir. Gazin enerji girisi suya kiyasla ¢ok daha diisiik
oldugundan, ince partikiillerin liretimi 6rnegin asir1 yiiksek gaz hizlarina izin veren
6zel nozullar kullanimi gibi 6zel teknikler gerektirir [27]. Giiniimiizde atomizasyon
icin en sik kullanilan gaz nitrojendir, ancak bu gaz argonun aksine tamamen inert
degildir. Bununla birlikte, argonun metallerde ¢ozlinmezligi, bir dezavantaj olan
gbzenekli veya ici bos kiirelere yol agabilir, ¢linkii Ar ile doldurulmus gozenekler
daha sonraki bir asamada kapatilamaz. Bazi durumlarda, 6rnegin aliiminyum ve
alagimlari i¢in (1980'lere kadar demir ve ¢elik i¢in) bir atomize edici ajan olarak hava
da kullanilabilir. Yag atomizasyonu &zel gilivenlik oOnlemleri gerektirir. Su
atomizasyonunun dogasinda olan toz ylizeylerinin oksidasyonunun, bir miktar
karbon toplanmasinin meydana gelebilmesine ragmen Onlenebilmesi avantajina

sahiptir [3].



Ozel atomizasyon teknikleri, titanyum ve Ti alasimlar1 gibi baz1 malzemeler igin,
potalarla erimig metalin etkilesmemesi gereken teknikler gerektirir. Donen bir
elektrottan santrifiij kuvvetleriyle parcalanma, malzemeyi bir elektrotla temas
etmeden parcalamak icin kullanilir. Malzemenin eritilmesi, dénen elektrotun 6n
ylizeyindeki bir elektrik arki veya plazma torcuyla gerceklestirilir. Merkezkag
kuvvetleri ve yavas eriyik beslemesi, proses argonda gerceklestirildiginden en
yuksek saflikta ince tozlara yol acar. Dezavantaji, bu yoOntemlerin diisiik
iretkenligidir. En yiliksek kalitede titanyum ve Ti alasimlarina olan artan talep,
atomizasyon odasina bir metal tel veya kiilge sokuldugu ve 6n yiiziinde bir plazma
tarafindan eritildigi plazma atomizasyonuna yol agmistir (Sekil 2.4). Endiiktif olarak
birlestirilmis plazma yontemleri ayrica ezilmis, atomize edilmis ve siingerli tozlar

gozeneksiz kiiresel tozlara dontistiirmek igin kullanilir [3].

b

—C—l o

Sekil 2.4. Plazma atomizasyon prensibi; a) Plazma torglari, b) Vakum pompasi, c)
titanyum makara, d) Toz toplama [3].
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2.2. KIMYASAL YONTEMLER

2.2.1. Katilarla Indirgeme

Metal tozu iiretiminin klasik yontemi cevherin indirgenmesidir. Baslangi¢ iiriinii
saflastirllmis demir cevheridir (manyetit, FesOs). Bu malzemenin ince tozlara
ogiitiilmesi, kirilganligi sayesinde kolaydir [3]. Cevher, SiC tiiplerinde kok ve
kirectas1 karisimiyla (koktan siilfiirii baglamak i¢in) ve uzun (yaklasik 260 m) bir
firinda 1200 ° C'ye 1sitildi. Son indirgeme ajani, cevheri demir bir siingere indirgeyen
karbon monoksittir. Siinger daha sonra ezilir ve elenir. Kalan oksijeni gidermek i¢in
hidrojende son bir 1s1l islem, istenen 40-150 pum partikiil boyutuna sahip siinger
demir tozuna yol acar. Bu tozun en belirgin 0Ozelligi ise parcaciklarin ig

gozenekliligidir, bu nedenle "siinger demir tozu" olarak adlandirilir (Sekil 2.5) [3].

Sekil 2.5. Tipik siinger demir tozu (NC 100.24, Hoganéds AB) [3].

2.2.2. Gazlarla indirgeme

Nihai karbon igeriginin son derece diisiik olmasit gerektigi i¢in karbonun
kullanilamadig1 cevherlerin indirgenmesi i¢in, genellikle hidrojen indirgeyici ajan
olarak kullanilir. Demir i¢in, bu islem genellikle ekonomik olarak rekabetci degildir;
ancak, laboratuvar kullanimi i¢in kolay bir yoldur. Hidrojen indirgeme ile WO3 ve
MoOg'ten (tungsten, tungsten alagimlari) tungsten ve molibden {iretimi igin standart

siiregtir. Ozellikle W tozlar i¢in, toz boyutu teknedeki WO3 yatagmin yiiksekligi ile
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tanimlanabilir. Diisiikk doldurma yiiksekligi, son derece ince toza yol acar. MoOs
genellikle iki asamada azaltilir. Ni ve Co tozlari, basingli Hy ile sulu ¢ozeltilerden

indirgenebilir [3,27].

2.2.3. Elektrokimyasal indirgeme

Sulu ¢6zeltilerden elektroliz yoluyla iiretim; bakir, demir, nikel ve kobalt, krom ve
mangan igin de gegerlidir. Islem, anottan ¢dziinmeyi ve katotta ¢dkelmeyi icerir.
Parcacik boyutu, boyut dagilimi ve sekli; elektrik akimi yogunlugu, sicaklik,
konsantrasyon, asitlik ve banyo hareketiyle belirlenir. Genellikle dendritik tozlar elde
edilir (Sekil 2.6). Islem aym zamanda saflastirici bir elektroliz olarak da kabul
edilebildiginden, elde edilen tozlar ¢ok temizdir. Son adim, gerinim sertlesmesini

yeterince gidermek i¢in tozun hafif 6giitiilmesi ve tavlanmasidir [3].

Sekil 2.6. Tipik elektrolitik bakir tozu [3].

2.2.4. Karbonil Yontemi

Esas olarak ince demir ve nikel tozlari iiretmek icin kullanilir. Karboniller, hurdanin
(0rnegin Ni iceren Fe alasimi) CO ile reaksiyona sokulmasiyla {iretilir. Yiiksek
basingta (30 MPa) ve sicaklikta (200-250 °C), sivi karboniller damitilir ve
cogunlukla ince kiiresel toz olusturmak i¢in aynmi basing araliginda ayristirilir. Ni
tozlari, Fe tozlarina kiyasla genellikle diizensiz yiizeye sahiptir (Sekil 2.7). Demir

tozlar1 bir miktar karbon igerir; C igermeyen kaliteler elde etmek icin
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dekarbiirizasyon tavlamasi1 gereklidir. Uretilen tozlar genellikle ¢ok diisiik metalik
safsizlik iceriklerine sahiptir. Siire¢ enerji tliketmesine ve tehlikeli kimyasallar
icermesine ragmen, ince tozlar (MIM) i¢in yiiksek fiyatlari tolere ederse Ni tozu ve

demir i¢in ana {iretim yoludur [3].

Sekil 2.7. Tipik karbonil-metal tozu a) Nikel, b) Demir [3].

2.2.5. Katilarla (Karbiirler) Reaksiyon

Karbiirler, ¢imentolu karbiirler i¢cin ana hammadde olarak, genellikle karbonla
reaksiyonla tretilir. WC, tungsten tozunun istenen partikiil boyutu (0.5-5 pm) ve
karbonun yogun sekilde karigtirilmasi ve ardindan 1400-2000 ° C'de grafit tiiplii
firinlarda hidrojende reaktif tavlama ile iiretilir [34]. TiC, NbC ve TaC, 1700-2300 °
C'de vakumda oksitlerinden (TiO2, Ta20s, Nb.O3z) dogrudan indirgeme ve
karbonlama yoluyla tretilir. Reaksiyon iriinleri bilyali degirmenlerde toz haline
getirilir [3].

2.3. TOZ KARAKTERIZASYONU

2.3.1. Fiziksel ozellikler

Partikiil boyutunun belirlenmesi, biiyiik Ol¢iide Ol¢iim teknigine, Olgiilen spesifik

parametreye ve partikiil sekline baglidir. Farkli tanimlar kullanilmaktadir. En
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onemlileri; parcaciin elek analizinde, gececegi minimum kare agikligin genisligi
olan elek capi, 6ngoriilen alan gap1 ve rastgele yondeki pargacik gibi parametrelerdir

3].

Boyut belirleme i¢in en yaygin teknik ise yansitilan alan capini saglayan lazer
kirmimidir. Kesin boyut yalnizca 151k ve taramali elektron mikroskobu ile
belirlenebilir. Veriler logaritmik normal olasilik koordinatlarina yerlestirilmisse,
parcacik boyutu ile kiimiilatif kiitle kesri arasinda dogrusal bir iliski olan Gauss
dagilimlarini saglar [24]. Boyut dagilimini belirlemenin en basit yolu, yukaridan
asagiya dogru azalan bir aga sahip bir elek kolonunda elemektir. Yontem, > 30 pm
tozlarla sinirlhidir. Standart bir yontem, lazer kirinimi ile 151k sacilimi kullanmaktir;
burada, 6ngoriilen alan ¢ap1 olgiilecektir. Ayrica, Fisher alt boyut siever (FSSS) hala
yaygin bir tekniktir, ancak yontem herhangi bir boyutu degil bir yilizey alanini
6lgmektedir [3]. Yontem, hafif sikistirilmis bir toz yatagindan gegen bir gazin basing
diisiistine dayanmaktadir. Genel olarak, elde edilen sonuglar yontemden ydnteme
farklilik gosterir. Cogu teknikte, kiiresel veya en azindan es eksenli bir pargacik sekli
varsayilir. Sekil, tozun davranisi lizerinde biiyiik etkiye sahiptir. EN ISO 3252 [28]
dokuz farkli sekli (sivri, koseli, dendritik, lifli, pul pul, taneli, diizensiz, yumrulu,
sferoid) tanimlar. Ayrica, “partikiil”, “tane” ve “aglomera” olarak ayirt edilir (Sekil

2.8).
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Sekil 2.8. Olgiilen varliklarm tanimi a) Partikiil, b) TANE, C) AGLomera [3].
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2.3.2. Kimyasal ozellikler

Kimyasal bilesim agisindan iki grup toz ele alinmaktadir. Genellikle nispeten yiiksek
saflikta malzemeler olan temel tozlar i¢in kimyasal analiz, safsizlik igerigine
odaklanir. Onceden alasimli kombinasyon igin, alasim bilesimine daha fazla dikkat

edilir [3]. Her iki tiir toz i¢in analiz {i¢ kategoriye ayrilabilir.

Toplu analiz, tozun genel kimyasal bilesimini verir. Ana bilesenleri ve safsizliklar ve
faz dagilim1 hakkinda bilgi gerekiyorsa, X-1s1n1 toz kirinimi (XRD) kullanilir; yapisal
analiz mikro Ol¢ekte yapilirsa, elektron geri sagilmis kirinim (EBSD) gergeklestirilir.
Karbon, hidrojen, nitrojen ve oksijen gibi ara elemanlar i¢in, 6zel inert gaz fiizyonu

ve yakma teknikleri mevcuttur.

Tozun davranisin1 6nemli Olciide etkileyen ylizey bilesimini belirlemek icin 6zel
teknikler gerektirir. X-151mm1 fotoelektron spektroskopisi (XPS) yiizey bilesimi
hakkinda bilgi verir. Auger elektron spektroskopisi (AES), ilk birka¢ katmandaki
elemental dagilim hakkinda bilgi saglar.

Yiizeylerin ve toz bdliimlerinin mikro analizi i¢in, enerji dagitict X-1sin1
spektrometresi (SEM-EDX) ile birlikte taramali elektron mikroskobu (SEM)
genellikle kullanilir.

2.3.3. Teknolojik Ozellikler

Tozlarin en 6nemli teknolojik 6zellikleri; akis davranisi, goriiniir (y1gin) yogunluk,
ve sikistirilabilirliktir. Bu  6zellikler genellikle ISO veya ASTM standartlar

tarafindan tanimlanan yontemler kullanilarak test edilir.

Akicilik

Yontem, ISO 4490'de agiklanmigtir. Yontem, Hall akis 6lgeri (2,5 mm delikli ve 60 °©
acilma acil1 bir huni olan) kullanir ve 50 g tozun delikten akmasi i¢in gereken siireyi

Olcer. Goriiniir yogunluk: Yontem, ISO 3923'de agiklanmistir. Fazla tozu ¢ikardiktan
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sonra bir kabin hacmine (25 cm?®) béliinmiis bir kaba Hall hunisinden serbestce akan
toz kiitlesini dlger. Hem goriinen yogunluk hem de akis hiz1 yaglayicilardan etkilenir
ve doldurma hizi ve dolayisiyla iiretkenlik icin doldurma isleminin bir gosterge

olarak kullanilabilir [3].

Sikistirilabilirlik

Yontem ISO 3927'de agiklanmistir. Tozun bir gelik veya sert metal kalipta (silindirik
veya dikdortgen) farkli basinglarda (200-800 MPa) tek eksenli sikistirilmasiyla
karakterize edilir. Sonugta elde edilen kompaktin yogunlugunun miiteakip Slgiimii
yapilir. Bu yontem, sert metallerin tozlarina uygulanmaz. Sikistirilabilirligi etkileyen
ana faktorler sunlardir; sikistirma basinci, parcacik sekli/boyutu, pargacik

gozenekliligi, yaglayicilar/organik igerik, tip ve toz bilesimi seklinde siralanabilir

[3].

Tutarhhk

Biiylik partilerin seri iiretimi icin, teslim edilen tozlarin tiim oOzelliklere gore
"tutarlilig1" son derece Onemlidir. Bu, yalnizca tiim {iiretim siiresi boyunca (bazen
yillar) yukarida belirtilen tiim Ozellikler agisindan ayni kaliteyi saglayan tozun
uygulanabilir oldugu takimlarin ve tiim ardisik siireclerin biiyiik 6l¢iide uyarlanmasi
anlamina gelir. Sonug, bliyiik toz iireticilerinin proseslerini yalnizca "sentetik" toz
satilacak sekilde uyarlamis olmalaridir. Bu, iiretilen toz partilerinin boyut, kimyasal
bilesim vb. acilardan ayrilmas: ve daha sonra fraksiyonlardan yillar boyunca ayni
kalitede teslim edilmesini saglayan bir toz karigimi iiretilmesi anlamina gelir. Genel

olarak tutarlilik, endiistriyel olarak kullanilan tiim tozlarin en onemli tek 6zelligidir

[3].
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BOLUM 3

TOZ METAL PARCA URETIMI

Toz metalurjisi, tozlar1 belirli bir yogunluk seviyesi ile istenen sekle getirmek icin
pek cok islemi icerir. TM parcalarini sekillendirmenin en yaygin yontemi tek eksenli
sert kaliplarda sikistirma (kalip sikistirma), biiyiik serilerin iiretimi i¢in ¢ok uygun,
uygun maliyetli bir tekniktir. Sikistirma islemlerinde, yogunlastirma ve sekillendirme
ayn1 anda gerceklesir ve genellikle yerel olarak degisen yogunlukta ham kompaktlar
saglar. Yogunlastirma gradyanlari, ortam sicakligi ile bir dereceye kadar asilabilir.
Metalik tozlar1 bir polimer ile karistirarak ve bu tiir karistm adi verilen besleme
stogunu bir kaliba (MIM) enjekte ederek tozlar diisiik basinglarda sekillendirme
imkani1 da vardir. Daha spesifik islemler, toz dovme, ekstriizyon ve haddelemedir.
Hizla ortaya ¢ikan bir alan, katman katman malzeme ekleyerek 3B bilesenleri
olusturmak i¢in metalik tozlar kullanan katmanli tiretimdir. Genel olarak, tek eksenli
kalip sikistirma ve MIM teknolojileri, biiyiik serilerdeki kii¢lik parcalar i¢in kullanilir
ve HIP ve eklemeli iiretim, kiigiik veya orta seriler i¢in daha uygundur (Sekil 3.1).
Katmanli iiretim, biiyiik tasarim 6zglirliigli saglar ve birka¢ gramdan birkag kilogram
kadar parcgalar1 iiretmek i¢in ¢ok uygundur. HIP, ag sekline yakin devasa parcgalarin
liretimine izin verir. Ayrica, belirli bir performans diizeyine ulagsmak igin farkl
teknikler birlestirilebilir. Ornegin, HIP, yogunluk seviyelerini artirmak icin genellikle

basingsiz sinterleme gibi diger tekniklerin tamamlayicisi olarak kullanilir [3].

Weight of the part —»

Number of parts —

Sekil 3.1. Farkli TM sekillendirme teknolojilerinin konumlandirilmasi [29].
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3.1. KALIP SIKISTIRMA

Yilda iiretilen parca sayisi agisindan, tek eksenli kalip sikistirma, metalik tozlari
sekillendirmek i¢in baskin teknolojidir. Toz partikiilleri, ist ve alt zimbalar yoluyla
basing uygulanarak sert bir kalipta sikistirilir. Toz, sert bir kalip bosluguna dokiiliir
ve sikistirma dikey bir hareketle saglanir. Sikistirma basinglart normalde yaklasik
150-900 MPa'dir (demir igeren pargalar i¢in genellikle 400-600 MPa) [30,31]. Bazi
durumlarda, daha yiiksek yogunluklara ve daha yiiksek performans seviyelerine
ulagsmak i¢cin 1000 MPa civarindaki basinglar kullanilabilir. Bununla birlikte, soguk
presleme tam yogunluga saglamaz ve her zaman bir miktar gozeneklilik kalir [32].
Tek eksenli kalip sikistirmada, zimbalar sadece dikey yonde hareket ettirilir. Toz ve
kalip duvarlar arasindaki siirtlinmenin bir sonucu olarak, eksenel gerilim (sikistirma
yonilindeki gerilim), temas alanlarinda daha biiyiiktiir. Bu nedenle, kompaktta
kacinilmaz olarak bir yogunluk gradyani meydana gelir. En yliksek yogunluk
hareketli zzimba yiiziiniin yaninda ve en diisiik ise sabit zzmba yakininda meydana
gelir. Cift etkili presleme veya yiizen bir kalibin kullanilmasi, siirtiinme etkisini telafi
etmek i¢in kalib1 hareket ettirerek yogunluk gradyanii azaltir [33]. Bu durumlarda,

kompaktin orta kisminda bir nétr bolge (daha diisiik yogunluklu bolge) olusturulur.

Kalibin sikistirilmasi sirasindaki siirtiinme etkileri, yaglayicilarin toz halinde (metal
tozu ile karigtirtlmis) kullanilmasi veya kalip duvarlara ince bir kaplama olarak
uygulanmasit ("kalip duvar yaglamasi”) seklindedir. Yaglanmis toz karisimlarinda
kullanilan yaglayict miktar1 genellikle kiitle olarak % 1'in altinda olmasina ragmen,
bu hacimce yaklagik % 5'tir, yani maksimum sikistirmadan sonra elde edilebilen
yogunluk % 95'ten yliksek olmayacaktir ¢iinkii yaglayicilar neredeyse sikistirilamaz.
Kalip duvart yaglamasi, karistirllmis yaglayict miktarint azaltmanin bir yolu olarak
kullanilabilir. Bununla birlikte, yaglayiciyr her bir kalip dolumunda yeniden

uygulamanin pratik zorluklari, biiyiik 6lgekli tiretimler i¢in bir sinirlamadir [3].

Tek eksenli presleme i¢in tatmin edici yogunluklar ve ekonomik siirecler elde etmek
icin kritik bir faktor, presleme aletlerinin tasarimidir. Kalip preslemenin ana
avantajlari, iy1 belirlenmis sert kalip bosluklarina ve kalipta preslenerek elde edilen

hassas boyutsal kontroldiir [3].
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Kalip sikistirma isleminin bir cesidi de sicak sikistirmadir. Izotermal cesidinde,
metalin akma dayanimini diisiirmek i¢in hem toz hem de presleme aletleri dnceden
isitilmastir, bu da daha yiiksek yogunluk seviyelerini saglar [3,34]. Genellikle,
parcaciklar1 birbirine yapistirmak ig¢in bir polimer kullanilir. Polimer, siirtlinme
kuvvetlerini 6nemli dl¢lide azaltan 1limli sicakliklarin uygulanmasiyla yumusar veya
erir. Kalip sikistirma icin tipik toz siniflariyla karsilastirildiginda, polimer kapl bir
toz genellikle sicak sikistirma i¢in kullanilir ve bu 6nemli 6l¢iide maliyeti (kullanilan
polimer tiiriine bagh olarak) arttirabilir. Ejeksiyon kuvvetleri, secilen polimer tiiriine
gore onemli Olgiide degisir. Toz ve aletler genellikle 135 ila 150 °C civarinda bir
sicakliga kadar onceden sitilir ve kullanilan sikistirma basinglari ¢elikler i¢in 700
MPa araligindadir. Bu teknigin uygulanmasi igin toz besleme mekanizmasindaki bir

1s1ticinin yani sira kalip ve zimbalarin modifikasyonlar gereklidir.

Birka¢ pres tedarikgisi, mevcut preslere uygulanabilen toz ve alet isitmast igin
yenilenmis sistemler gelistirmistir. Sicak sikistirma, artan ham yogunluklara izin
verir. % 92'nin lizerinde bagil yogunluk, ham kompaktlarin islenmesini kolaylagtirir.
Preslenmis ve sinterlenmis pargalarin uygulamalari, el aletleri i¢in helis disli ¢arklar,
zincir dislileri, senkronizor halkalar1 ve otomotiv uygulamalari i¢in ¢esitli gdbekler

gibi bilesenler bu teknoloji ile iiretilmektedir [3,35].

Sicak presleme islemlerinde, toz tek eksenli olarak yiiksek sicaklikta, en azindan
yeniden kristallesme sicakliginin iizerinde preslenir. Sikistirma ve sinterleme aym
anda gercgeklestiginden, siire¢ ayni zamanda basingli sinterleme olarak da bilinir.
Yiiksek sicakliklarda sicaklikla indiiklenen difiizyon ve basincin bir kombinasyonu,
metalin akma dayaniminin altinda zamana bagl bir plastik deformasyona neden olur.
Kalip, indiiksiyonla 1sitmay1 da kolaylastirmak i¢in genellikle grafitten yapilir ve
islem, parcanin kirlenmesini Onlemek icin genellikle vakumda gergeklestirilir.
Maksimum sicakliklar ve basinglar sirasiyla 2200 °C ve 50 MPa civarindadir. Ug
farkli 1sitma teknolojisi tiirli kullanilmaktadir. Bunlar, indiiksiyonlu 1sitma, dolayh
direngli 1s1tma ve alan destekli sinterleme (FAST)/dogrudan sicak presleme seklinde
siralanabilir [15,36].
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3.1.1. izostatik Presleme

Kalip presleme, toz parcaciklari arasindaki ve toz ile kalip duvarlar1 arasindaki
stirtiinme nedeniyle heterojen yogunluga sahip kompaktlar ile sonuglanir. Bu durum,
kompaktlama durumunda Onlenebilir. Basing, tozun kapali esnek bir kaliba
yerlestirilmesi ve kalibin bir siviya (sivi veya sivi) sokulmasiyla elde edilen her
yonden (izostatik basing) esit olarak uygulanir. S1vi, esnek kalip araciligiyla basinci
her yone esit olarak iletir. Kalip presleme ile karsilastirildiginda, izostatik presleme,
belirli bir yogunluga ulagsmak i¢in daha diisiik basinglar gerektirir ve elde edilen
yogunluk dagilimi daha homojendir. Homojen yogunlastirma adimimin ortadan
kaldirilmas1 nedeniyle kiitle ve boyutlardaki smirlamalarin  ¢ogu ortadan
kaldirilmistir. Ayrica yaglayiciya ihtiyag duyulmadigindan kirlilik azalir ve yiiksek
ve diizgiin yogunluklar elde etmek miimkiindiir. Ote yandan, geometrik kesinlik

genellikle tek eksenli kalip sikistirmasindan daha diisiiktiir [3].

3.1.2. Enjeksiyon Kaliplama

Enjeksiyon kaliplama, metalik tozlarin organik bir baglayiciyla karistirilarak, orta
sicakliklarda bir kaliba enjekte edilen bir "hammadde" olusturdugu bir toz
sekillendirme teknolojisidir. Gerekli sekle sahip bosluk, daha sonra baglayici, bir
ayrilma islemiyle cikarilir ve kalan toz yapisi sinterlenir. ideal olarak, besleme
stogunda yiiksek ve muntazam toz yiiklemeleri elde etmek ve yiiksek sinterleme
aktivitesi elde etmek i¢in ¢ok ince tozlar kullanilir. Baglayict miktar tipik olarak
hacimce % 40-50 mertebesindedir. Ince toz parcaciklarinin genis 6zgiil yiizey alani
sinterleme mekanizmalarin1 harekete gecirir, boylece yliksek yogunluk seviyelerine
(genellikle % 95'in tizerinde) ulasir. Besleme stogundaki toz yiikii tekdiize ise gok iyi
boyutsal toleranslar elde edilebilir. Bu teknolojinin kritik yonleri [3,31] ise; metalik
toz partikiillerini 1slatan ve karigtirildiginda muntazam bir kiitle olusturan uygun bir
baglayict formiilasyonu sahip olmasinin yani sira ayrica toz yapisina zarar vermeden

¢ikarilabilir olmasi gerekmektedir [3].

MIM teknolojisinin temel avantajlari, ¢ok sayida yiiksek performansh

malzemelerden karmasik pargalar1 ekonomik olarak liretme imkani, elde edilebilen
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yiiksek yogunluk seviyeleri ve dar toleranslar ve ¢ogu malzemeyi (nikel
stiperalagimlar, intermetalikler gibi 6zel malzemeler (degerli metaller, refrakter
metaller ve seramik elyaf takviyeli seramik kompozitler dahil) islemek icin
uygundur. Bu baglamda MIM, polimer enjeksiyon kaliplamanin geometrik

esnekligini TM'nin malzeme esnekligiyle birlestirir [3].
3.1.3. Katmanh Uretim

Katmanli imalat, 3 boyutlu bir sekil elde etmek i¢in malzeme katmaninin katman
lizerine eklenmesiyle yap1 parcalarina izin veren bir teknolojidir. Bu nedenle, isleme
gibi eksiltici teknolojilerin aksine ek bir teknoloji olarak kabul edilir. Dijital bir 3B
model, farkli teknikler kullanarak 3B bileseni olusturan bir makineye iletilir. Mevcut
teknolojilerin sayisi son yillarda hizla artmistir ve farkli siirecler, 6rnegin kullanilan

enerji kaynagi, baslangic malzemesi (toz, tel, tabakalar veya sivilar) ortaya ¢ikmistir

3]

Metal additive manufacturing

L=t

a . / c
d —_— c
b
e Direct metal deposition (DMD)
Print or cure a binder :
locally on a powder bed Sfpon e
producing a “green part” P

Direct energy deposition (DED)
3D printing |

Laser metal deposition (LMD)
Inkjet printing
Electron-beam melting  Laser-beam melting ~_ .0\ oo vy
)

Laser cladding
(EBM) (LBM) Selective laser sintering (SLS)
Direct metal laser sintering (DMLS;

Sekil 3.2. Katmanli tiretim teknolojileri [3].

Sekil 3.2, bir toz bazli metal katki maddesi imalatinin sematigini ve ayni tiir siireci
tanimlamak i¢in kullanilan farkli terimler iceren teknolojileri gdstermektedir. Toz
yatagi ve toz beslemeli teknolojiler arasinda bir ayrim yapilabilir [18,37]. Toz yatagi
islemleri, daha sonra pargaciklar eriterek (dogrudan yontemler) veya onlar1 birbirine

baglayarak (dolayli yontem) bir 2D dilim olarak yerel olarak birlestirilen bir toz
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tabakasinin uygulanmasina dayanir. Daha sonra ikinci bir toz tabakasi uygulanir ve

birincisinin {izerine saglamlastirilir. Islem, parca tamamlanincaya kadar tekrarlanir

3].

Dogrudan teknolojilerde, toz katmanini segici olarak eritmek igin bir enerji 1sin1
(lazer veya elektron 1s1n1) kullanilir. Lazer 1 teknolojilerinde (dogrudan lazer
eritme, DLM) lazer enerjisi malzeme tarafindan emilir ve hizla katilagsan bir eriyik
havuzu olusturur. Elektron 1smi islemi bir vakum odasinda (105 hPa veya daha

diisiik) gerceklesir. Pargalar daha sonra neredeyse artik gerilmelerden arinmig olur

3]

Dolayli teknolojiler, 3D baski olarak bilinir ancak 3D baski arttk DLM ve EBM igin
de kullanilan bir terimdir. Teknoloji, lazer 1sm1 eritmeden daha verimlidir; oda
sicakliginda gergeklesir ve parga yapim islemi sirasinda toz yatagi ile desteklendigi
icin destek yapilar1 gerektirmez. Tiim agamalarda neredeyse izotermal oldugundan,

distorsiyon ve artik gerilmeler, dogrudan varyantlara gore daha az sorunludur [3].

Toz beslemeli sistemlerde, toz halindeki malzeme bir noziil i¢inden akar ve tam
olarak katilastig1 islenmis parcanin belirtilen ylizeyinde bir 1sinla eritilir. Toz yatag:
islemlerinden daha yiiksek verimlilik (yliksek biriktirme oranlar1 sayesinde), daha iyi
malzeme kullanimi ve daha biiyiik parcalar iiretme yetenegi sunar. Hali hazirda
mevcut bir parcaya malzeme eklemeye izin verdigi icin metalik bilesenleri onarmak
ve ayni veya farkli bir malzeme ile mevcut bir parcaya yeni islevler eklemek icin
kullanilabilir. Bunun aksine, toz yatagi teknikleri, yiiksek hassasiyetli parcalar ve toz
besleme teknikleriyle iiretilemeyen i¢i bos sogutma gegitleri gibi daha karmagsik

ozellikler olusturmak i¢in uygundur [3].

Katmanli imalatta yaygin olarak kullanilan malzemeler titanyum alagimlari, kobalt-
krom alagimlari, aliiminyum ve nikeldir. Segici eritmeye uygun yeni malzeme
bilesimleri arastirilmaktadir. Dogrudan lazer eritme icin, 10 ile 50 um arasinda boyut
dagilimina sahip pargaciklar tercih edilmektedir. EBM i¢in 150 um'ye kadar daha iri
parcalar kullanilir. Kiiresel sekiller, toz akigkanligi i¢in faydalidir ve toz yatakli

sistemlerde tekdiize tabakalar olusturmaya izin verir. Katmanl iiretim teknolojileri,
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cok cesitli malzemelerle calisma olasiligiyla birlikte rakipsiz bir tasarim 6zgiirligi
sunar. Katmanl iiretim, karmagik pargalarin hem prototiplenmesini hem de dogrudan
iretimini saglar. Uygulamalar havacilik, enerji, otomotiv, medikal, alet ve tiiketici

gibi bir¢ok farkli sektérde bulunur [3].

3.2. SINTERLEME

Sinterleme, toz metalurjisinde en yaygin termal konsolidasyon teknigidir. Terimin
ISO tanimi su sekildedir: "Bir tozun veya kompaktin, partikiillerin birbirine
baglanarak giiclinii artirmak amaciyla ana bilesenin erime noktasinin altindaki bir
sicaklikta 1s1l islemidir. Sinterleme, binlerce yildir kullanilan seramiklerin
"pigirilmesi" ile iliskilendirilebilir. Bununla birlikte temel fark, metallerin ortam
atmosferinde tipik olarak kimyasal dengede olmamasindan kaynaklanmaktadir; yani
havada sinterleme, genis 0zgiil ylizeyle ilgili oksidasyona ve dolayisiyla toz bazli
sistemlerin yliksek kimyasal reaktivitesine neden olacaktir. Bu nedenle, metalik

sistemlerin sinterlenmesi koruyucu atmosferler gerektirir [3].

TM fdirtinlerinin endiistriyel iiretimi i¢in kullanilan firinlar, ne iretilecegine bagli
olarak farklilik gosterir. Siirekli veya parti tipi firinlar kullanilabilir [38] ve ¢alisma

sicaklig1 atmosferin tiirli ve safliginin yani sira degisebilir.

Dewaxing Sintering Cooling
zone zone zone
A - 2 4 A hl
Protective
4 gas

Sekil 3.3. Demirli hassas parcalarin sinterlenmesi i¢in kullanilan 6rgii bantli firmin
semasi a) Sinterleme tepsisi, b) Konveyor bandi, ¢) Firin muflii [3].

Sicaklik ile ilgili olarak, Al i¢in yaklasitk 600 °C arasinda degisebilir [3]. Cu
alagimlari i¢in 800-900 °C, demirli pargalar i¢in 1120-1280 °C ve sert metaller igin
yaklasik 1400 °C ve tungstenin sinterlenmesi i¢in 2800 ° C'ye kadar ¢ikilabilir. Her
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durumda, enerji verimlilik giderek daha onemli hale gelir [39]. Demirli hassas
pargalarin seri iretimi igin, sinterlenecek numunelerin farklt boliimlere ayrilmis
1s1tilmusg bir tiinelden tasindig stirekli firinlar kullanilir [38]. 600-800 °C araligindaki
sicakliklarda c¢alisan birinci bdliimde presleme yagi cikarilir; ikinci bdliimde
sinterleme islemi gergeklestirilir. Daha sonra, bir karbon restorasyon bolgesi ve/veya
bilesenlerin bir soguk nitrojen akisi ile sondiiriildiigi hizli bir sogutma bdlgesi takip
edebilir. Tim firmlarda, koruyucu atmosfer altinda bir sogutma tiinelinde tam
sogutma saglanir. Kullanilan firin tipleri cogunlukla elektrikle veya gazla 1sitilabilen
ve maksimum 1150 °C sicaklikta ¢alisan 6rgii bantli firinlardir (Sekil 3.3). Ciinkii

daha yiiksek sicakliklarda kayis dmrii 6nemli 6lgiide azalma egilimindedir.

Refrakter metallerin sinterlenmesi i¢in, vakum veya hidrojende calisgan metalik
1sitma elemanlarina sahip parti tipi firnlar kullanilir. Aynisi, sicakliklarin tipik
olarak daha diisiik oldugu MIM bilesenleri i¢in de gecerlidir; paslanmaz celikler i¢in
1350 °C ortak bir sicakliktir. Zaman zaman, iiretim hacimleri daha yiiksek yatirim
maliyetini ve kaginilmaz esneklik kaybini hakli ¢ikarmak icin yeterince yiiksekse,

MIM firetimi igin siirekli firmlar kullanilir [3].

3.2.1. Kat1 Hal Sinterleme

Sinterleme, mevcut fazlara ve ilgili sistemlerin olusturdugu bilesenlere bagl olarak
farkli varyantlarda gerceklestirilebilir: kat1 hal, aktive, siv1 faz (kalic1 veya gecici),
reaktif olarak siralanabilir [40,41]. Sinterlemenin en basit ¢esidi, tek bilesenli

sistemlerin kat1 hal sinterlemesidir.

Baglangicta, yigin halinde veya preslenmis (ham) durumda, parcaciklar presleme
temas noktalarinda bulusur. Sinterlemenin ilk asamalarinda, metalik parcaciklar arasi
temaslar olusur ve biiylir; parcaciklar arast gdzeneklilik hala birbirine bagli ve
aciktir. Daha sonraki asamada hizli kii¢iilme meydana gelir; gézenekler kapanir ve
birbirlerine karsi1 izole edilir. Son agsamada, kalan gézeneklilik yavas yavas azalir ve
az miktarda bulunsa bile [42] tane biiylimesini engelleyen gézeneklerin kaybolma

egilimi gostermesi nedeniyle tane kabalagmas1 meydana gelir (Sekil 3.4).
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Ince ve oldukga aktif baslangic tozlari ile biiziilme belirgindir ve % 100'e yakin
yogunluk elde edilebilir. Bu, 6rnegin MIM [17] i¢in uygulanan klasik sinterleme
islemidir. % 60 nispi yogunluktan baslar ve sinterlemeden sonra yaklasik % 95-100

yogunluk elde edilebilir [43].

Hassas pargalar i¢in boyutsal olarak kararli sinterleme amaclansa da, tek eksenli
sikistirmadan kaynaklanan anizotropik yogunluk dagilimi burada dikkate alinmalidir
[44]. Sinterleme siirecini incelemek igin, ikiz kiire modeli ve plaka iizerinde kiire
modeli gibi model sistemler kullanilmistir; arastirilan parametre boyun yarigapinin
biliytimesidir ve kilcal kuvvetler siireci yonlendirir. Viskoz akis veya buharlagma-
yogunlasma gibi farkli tasima mekanizmalar1 Onerilmistir, ancak ana mekanizma
diflizyondur; sicakliga bagl yiizey difiizyon, tane sinir1 difiizyonu ve y1gin diflizyon,

materyali tagtyan baskin mekanizmalardir [3].

Sekil 3.4. MIM (Fraunhofer IFAM) tarafindan iiretilen Ti numunelerinde sinterleme
asamalar1 a) Inert gazla atomize edilmis MIM tozu, b) Kahverengi
kompakt, ¢) 1180 °C'de 5 dakika sinterlenmis, d) 1340 °C'de 5 dakika
sinterlenmis, ¢) 1300 °C'de 60 dakika sinterlenmis, f) 1350 °C'de 60
dakika sinterlenmis kompaktlar [3].

"Kirkendall etkisi”, 6rnegin Ti-Al karisimlar1 sinterlendiginde [45] g6zlemlenir ve
bunlar ekzotermik reaksiyonlarla ("reaktif sinterleme") gelistirilirse 6zel durumlarda

sinterleme, ana bilesen i¢cinde hemen hemen ¢dziinmeyen, ancak bu bilesen icin
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yiiksek ¢ozilintirliige sahip olan ikinci bir elemanin kii¢iik bir miktarinin eklenmesiyle
etkinlestirilebilir. Bu durumda, ana bilesenin pargacik ylizeylerinde, i¢inden ana
bilesenin hizla yayilabildigi ve bdylece sinterlemeyi gelistiren ince bir katki maddesi
tabakas1 olusur [46]. Tipik bir 6rnek W — Ni sistemidir: diiz W'nin makul yogunluk
seviyelerine sinterlenmesi i¢in 2700 °C gereklidir, % 0,3 Ni ilavesi hali hazirda

1400 °C'de neredeyse yogun bir malzeme ile sonuglanir [3].

3.2.2. S1v1 Faz Sinterleme

Ssivi fazdan sinterleme [47] adi verilen ve minimum iki bilesen gerektiren bir sivi
yoluyla tasima saglanirsa daha da hizli sinterleme elde edilebilir. Sivi faz
sinterlemesinin iki varyanti ayirt edilebilir: eger sinterleme sicakliginda siv1 faz, kati
faz (sistemin biiyiik boliimiinii olusturan) ile kimyasal dengede ise, buna kalici s1vi
faz ile sinterleme denir. Sivi faz, malzeme taginmasim1i ve tipik olarak
yogunlastirmay1 gelistirir; bu nedenle kalici sivi faz sinterleme, sert metaller ve
tungsten agir alagimlart gibi tam yogunlugun gerekli olmasi halinde uygulanan

islemdir.

Katinin s1v1 faz tarafindan islatilmasi temel bir kriterdir. Sivi fazdaki ana bilesenin
¢cozlnlirliigli genellikle yogunlastirmay1 destekler. Yogunlastirma mekanizmalari,
stv1 fazin yaglama etkisiyle desteklenen partikiil yeniden diizenlemesi ve kat1 fazin
seklini daha yiiksek paketleme yogunluguna dogru degistiren c¢ozelti yeniden
cokeltme prosesleridir [48].

Tane biiylimesi, kati-stvinin arayiizey enerjisine baghdir; W-Ni sisteminde ¢ok
belirgindir, ancak diisiik enerjili WC ylizeylerinin olustugu sert metallerde ¢ok daha
azdir. Bununla birlikte, ultra ince sert metal siniflarinda, mikron alti mikro yapiy1
korumak icin tane biiyiime stabilizatorlerinin eklenmesi gerekir [49]. Oldukca
homojen bir sekilde dagilan bu eriyik, Ornegin dar bir sicaklik araligi ic¢inde
gelistirilmis malzeme taginmasi ve yogunlagmasi ile sonuglanir. Yiiksek hizh
celiklerin sinterlenmesi ic¢in, baz1 Al alasimlar1 i¢in hetero supersolidus sivi faz

sinterleme gelistirilmistir. Bu durumda, 6nceden alasimli bir toz saf Al ile karistirilir
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ve sinterleme, alagim tozlarinda siiper kati eriyik olusacak sekilde gergeklestirilir;

ancak bu, tiim toz kompaktta belirgin bir yogunlasma ile sonuglanir [50].

Sivi faz sinterleme yaygin bir islemdir, 6rnegin sinterlenmis ¢eliklerde, hassas
pargalar icin en yaygin kullanilan ¢elik kalitesi Fe — Cu — C, bu sekilde sinterlenir.
Bu tiir sinterleme, yogunlasmaya neden olmama avantajina sahiptir, ancak aksine
hafif bir sisme gozlemlenir - sik sik "bakir sismesi" [51,52] olarak adlandirilan ve
endiistriyel uygulamada preslenmis iiriiniin dogal biiziilmesini telafi etmek icin
kullanilir. Gegici sivi fazin ikinci yarari, sadece Fe-Cu-C i¢in degil, ayn1 zamanda
Mo, Cr ve W ile alasimhi gelikler icin de gosterildigi gibi mekanik o6zellikleri

iyilestiren alagim elemanlarinin gelistirilmis dagilimi1 ve homojenlestirilmesidir [53].

3.3. IKINCIL ISLEMLER

TM bilesenleri, sadece sinterleme ile elde edilemeyen 6zellikler gerektirir. Ornegin,
karmagik sekilleri yeniden olusturmak, daha yakin toleranslar elde etmek, mekanik
ozellikleri iyilestirmek veya korozyona karst koruma saglamak i¢in tamamlayici
islemler kullanilabilir. Ikincil islemlerin neden oldugu maliyet artisina ragmen, ¢ogu
zaman nihai iiriinler, rakip teknolojilerden gelenlere kiyasla hala ekonomiktir. Ikincil
islemlerden bazilari, TM parcalara o6zgiidiir (buharla isleme ve metaller veya
polimerlerle s1izma gibi), ancak islemlerin ¢ogu genellikle TM olmayan parcalarda da
kullanilir. Bununla birlikte, TM malzemelerin kendine 6zgii 6zelliklerinin getirdigi
sinirlamalar, 6zellikle gozeneklilik nedeniyle, TM pargalar icin bazi 6zel gereklilikler

dikkate alinmalidir [3].
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BOLUM 4

DEMIR BAZLI SINTERLENMIS MALZEMELER

Demir bazli sinterlenmis malzemelerle istenen mukavemet 6zelliklerini elde etmenin

birkag¢ yolu vardir. En 6nemli etki parametreleri sunlardir:

* Yogunluk
* Sinterleme kosullar1
* Alasim elementleri

* Is1l islem kosullar

Bu parametreler miimkiin olan en yakin sinirlar i¢cinde kontrol edilmelidir, ¢linkii
kiigiik degisiklikler bile sinterleme sirasinda kabul edilemeyecek kadar genis
boyutsal degisikliklere neden olabilir ve bdylece sinterlenmis parcalarin boyutsal
kararliligimi bozabilir. Yogunluk, sinterlenmis yapisal pargalarin mekanik 6zellikleri
acisindan birinci derecede Onemlidir, ¢iinkii sinterlenmis yogunluk ile yaklasik
dogrusal oranti, uzama ve ¢arpma mukavemetinde ¢ekme mukavemeti ve yorulma

mukavemeti katlanarak artar [54].

Sinterlenmis yogunluk temel olarak kompakt yogunluga baglidir ve bu da sikistirma
basincina ve yaglama sistemine baghdir. Yaklasik 650 N/mm?den daha yiiksek
sikistirma basinglari, sikistirma aletinin asir1 gerilme riski nedeniyle normalde
uygulanmaz. Seri iiretim kosullarinda (600-650 N/mm?) tolere edilebilen maksimum
pres yiikleri ile 7,1-7,2 g/lcm®e kadar yogunluklar elde edilebilir. Bu yogunluk
aralig1, Hogands tarafindan gelistirilen bir sicak presleme teknigi kullanildiginda 7,3-
7,4 glcm®e kadar genisletilebilir. 7,5-7,6 g/cm®e kadar yogunluklar, ancak nihai
sinterlemeden 6nce kompaktlarin 6n sinterlenmesi ve yeniden preslenmesi ile elde
edilebilir. 7,7-7,8 g/lcm®e kadar daha yiiksek yogunluklar, sicak dévme &nceden
preslenmis (ve Onceden sinterlenmis) kompaktlar araciligiyla elde edilebilir.

Sinterleme kosullari, (1) gozeneklerin ne kadar hizli ve verimli bir sekilde
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kapanacagina, (2) alasim elementlerinin ne kadar hizli homojenlesecegine ve (3)

hassas alagim elementlerinin oksitlenip oksitlenmedigine baglidir [54].

Demir tozu metalurjisinde, sinterleme en yaygin olarak 1120 ila maksimum 1150 °C'
de calisan siirekli oOrgiili bant firinlarinda gergeklestirilir. 1250-1350 °C' lik
sinterleme sicakliklari, alasim elementlerinin homojenlesmesini hizlandirir ve krom
ve mangan gibi oksijene duyarl alasim elementleri kullanildiginda faydalidir. Hasir
bantli firmlar 1150 °C' nin iizerindeki sicakliklara dayanamaz. Ana metalde ¢6ziinen
alasim elementleri, ¢esitli mikro yapilarin olusumuna neden olur ve malzemelerin
deformasyona karsi direncini artirir. Alasim elementleri ayrica sinterleme sirasinda
yapisal parcalarin boyutsal degisimini etkiler. Alasim elementleri, geleneksel ve

sinterlenmis ¢eliklerin sertlestirilebilirligi agisindan vazgegilmezdir [54].

Prensip olarak, alasim elementleri sinterlenmis gelikler tizerinde gelencksel geliklerle
ayni etkiye sahiptir. Bununla birlikte, geleneksel ¢eliklerde yaygin olan tiim alagim
elementleri, sinterlenmis ¢eliklerde kullanilamaz, ¢ilinkii bunlardan bazilari, 6rn. Mn
ve V, ticari sinterleme atmosferlerinde ¢ok kolay oksitlenir. Diger yandan geleneksel
celiklerde istenmeyen elementler, or. fosfor ("mavi kirilganlik"), sinterlenmis celikler

tizerinde faydali etkilere sahip olabilir.

Yapisal pargalar igin sinterlenmis celiklerin alasim bilesimleri, sadece istenen
mukavemet acisindan degil, aym1 zamanda sinterleme sirasinda boyutsal kararlilik
acisindan da dikkatlice seg¢ilmelidir. 150-180 HV' nin iizerinde sertlik seviyeleri
veren alasim bilesimleriyle, sinterleme sirasinda yapisal pargalarin  boyutsal
degisikliklerinin olabildigince kiig¢iikk olmasi ve daha da Onemlisi, bu boyutsal
degisikliklerin dagiliminin en yakin mesafe i¢inde tutulmasi énemlidir. 150 HV'ye
kadar sertlige sahip parcalar olduk¢a kolay bir sekilde boyutlandirilabilir veya
basilabilirken, boyutlandirma veya kaplama sertlikleri bu seviyeyi ne kadar asarsa,
giderek zorlasir ve sonunda imkansiz hale gelir. Bu nedenle, yiiksek mukavemetli
yuksek hassasiyetli pargalarin seri iiretiminde, sinterleme (ve ardindan 1sil islem)
sirasindaki boyut degisikliklerinin kaginilmaz olan kii¢iik pargalara karsi duyarsiz

olmasi1 6nemlidir [54].
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4.1. ALASIM SISTEMLERI, MIKROYAPILAR VE OZELLIKLER

Cogu durumda, sinterlenmis demir ve gelik bilesenler giiniimiizde asagidaki alagim

sistemlerinden birine veya digerine dayali malzemelerden yapilmaktadir:

* Demir

* Demir - Karbon

* Demir - Bakir

* Demir - Bakir - Karbon

* Demir - Fosfor - Karbon

 Demir - Bakir - Nikel - Karbon

* Demir - Bakir - Nikel - Molibden - Karbon
* Demir - Nikel - Molibden - Karbon

* Demir - Krom - Molibden - Karbon

* Demir - Krom — Karbon

Yukarida belirtilen alagim sistemlerinden ilk dort sistem acgiklanacaktir. Bu
malzemeler genellikle saf demir tozunun ilgili elementlerle mekanik karigimlar1 ve
toz halinde bir miktar yaglayicidir. Bu tiir karigimlar, tamamen 6n alasimli tozlardan
daha kolay sikistirilabilir. Toz karisimlarindan iiretilen sinterlenmis alagimhi
celiklerin mikroyapilari, tipik olarak geleneksel olarak alasimli ¢eliklerden ¢ok daha
heterojendir. Karbon, bazik demir tozunda ¢ok hizli yayilir ve sinterleme sirasinda
kisa stirede dengeye ulasirken, bakir, nikel ve molibden gibi diger alasim elementleri
¢ok daha yavas dagilir ve ancak ¢ok uzun sinterleme siirelerinden sonra dengeye
ulasir. Ticari olarak kabul edilebilir sinterleme kosullarinda, bu malzemeler her
zaman belirli bir derecede heterojenlik sergileyecektir. Sonraki 1s1l islem i¢in bazen

tamamen On alagimli malzemeler tercih edilir [54].

4.1.1. Saf Demir

Toz metalurjisi yontemlerinin Avrupa ve ABD'de daha biiytik bir endiistriyel dl¢ekte
ilk kez kullanildig1 1930'larin sonlarindan bu yana, diisilk mukavemetli ve yumusak

manyetik uygulamalar i¢in kendinden yaglamali rulmanlar ve sinterlenmis yapisal
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pargalar saf demir tozlarindan iiretilmektedir. Sekil 4.1, 7.10 g/cm® yogunluga
sikigtirtlmig saf bir siinger demir tozunun (NC100.24) mikro yapisini gostermektedir
[54].

Sekil 4.1. 1120 °C'de 30 dakika sinterlenmis NC100.24'tin mikroyapis1 [54].

4.1.2. Demir — Karbon

Sinterlenmis demirin ¢ekme mukavemetini ve sertligini artirmanin ¢ok etkili bir
yolu, onu karbon ile alasgimlamaktir. En uygun sekilde, bu, sikistirmadan ve
sinterlemeden Once demir tozuna grafit tozu eklenerek elde edilir. Ara alagim
elementi olan karbon, sinterleme sirasinda demir tozu yapisinda ¢ok hizli ¢oziiniir.
Bununla birlikte, karbon iceren malzemelerin basarili bir sekilde sinterlenmesi, ¢cok
dikkatli bir sekilde kontrol edilen, dekarbiirize olmayan sinterleme atmosferi

gerektirir.

4.1.3. Demir — Bakar ve Demir - Bakir — Karbon

Demir ve bakir tozu karigimlarimin iki yonlii faydasi vardir: Bunlardan birincisi,
Bakir 1083 °C' de, yani sinterleme sicakligmmin altinda erir ve demir tozu
partikiillerine nispeten kolay bir sekilde yayildigi yerden kompaktin gbézenek
sistemine hizla sizar. Ikincisi ise Bakir, y-demir (ostenit) icinde yaklasik agirlik
olarak % 9 ancak oda sicakliginda a-demir (ferrit) i¢inde agirlikca sadece % 0,4'e
kadar bulunur; sonug¢ olarak, demir-bakir alasimlar1 ¢okeltilerek sertlestirilebilir.

Sinterlemeden sonra diisiik sicaklikta tavlanir ve aslinda bu belirli bir 6lgiide
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sinterlemenin sogutma bolgesinden gegerken gerceklesir. Bakir, bazik demir tozuna
genellikle agirlikgea % 1,5 ila% 4 miktarlarinda eklenir. Sekil 4.2, sirasiyla agirlikca
% 2 ve % 4 oraninda karistirilmis bakir iceren iki demir-bakir malzemenin mikro
yapilarin1 gosterir. Her ikisi de 1120 ° C'de 30 dakika sinterlenmistir. Goriildigii
tizere bakir, sinterleme sonrasinda demir matris i¢inde tamamen homojen
dagilmamaktadir. Daha yliksek bakir konsantrasyonu bolgeleri, mikrograflarda tane

sinirlart boyunca kahverengimsi dikisler olarak goriiniir [54].

Sekil 4.2. a) ASC100.29 +% 2 Cu ve b) ASC100.29 +% 4 Cu mikro yapilari, her iki
malzeme de 1120 ° C'de 30 dakika sinterlendi. Sinterlenmis yogunluk: Her
ikisi igin 7.10 g / cm3 [54].

Bakir igerigi agirlikca yaklasik % 2.5' ten daha yiiksek olan kompaktlar, sinterleme
sirasinda  boyut toleranslarinin  kontrol edilmesi zor olacak kadar biiylime
egilimindedir. Sinterleme sirasinda bakir igeren yapisal parcalarin boyutsal
kararliligini korumak i¢in demir-bakir tozu karigimina uygun miktarlarda grafit
eklenir. Sinterleme sirasinda grafitin karbonlama etkisi, bakirin biiylime iireten
etkisine karg1 koyar. Bu grafit ilavelerinin bir bagka yararl etkisi, mukavemette ilave

bir artistir [54].

Sekil 4.3, agirlikca % 2 bakir ve % 0.2 bakir igeren iki demir-bakir malzemenin
mikroyapilarint gostermektedir. Agirlikca % 0.6 karbon icermektedirler ve 1120
°C'de 30 dakika sinterlenmislerdir. Agirlikca % 0.2 bakir iceren materyalin alinan
mikroyapt resminde, karbon bakimindan zengin alanlarinda ¢oziinmiis bakir
konsantrelerinin bulundugu goriilmektedir. Bakir, sinterleme sicakligina kadar 1sitma
sirasinda tercihen ferrit ve sementit lameller arasindaki simirlara niifuz ederken,

perlitik alanlarin Gstenitlesmesi gecikmistir [54].
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Sekil 4.3. a) ASC100.29 +% 2 Cu ve b) ASC100.29 +% 4 Cu mikro yapilari [54].
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BOLUM 5

DENEYSEL METOD

Bu calismada, istenen oranlardaki alagimlar toz metalurjisi yontemiyle numune
haline getirilmistir. Gergeklestirilen islem basamaklari, ¢ekme, sertlik ve asinma

testinin uygulanmasi, SEM goriintiileri analizi, yogunluk 6l¢timleri agiklanmugtir.

5.1. DENEY iSLEM BASAMAKLARI

Bu deneysel ¢alismada gergeklestirilen islem basamaklar1 Sekil 5.1°de oldugu gibi
gerceklestirilmistir.  Degisik  firmalardan temin edilen tozlar, belirlenen
kompozisyonlarda tartilip karistirma islemine tabi tutulmustur. Ardindan tek yonli
presleme ve sinterleme islemi gergeklestirilmistir. Sinterlerme sonrasi numunelerin

karakterizasyon asamasina ge¢ilmistir.

Fe+( Fe+C+Cu
Bilesimi Bilesimi

Tarbula cihazinda 2 saat aras: kanstirma

|
Sinterleme (1350 °C)

Mekanik ve metalografik ézelliklerin incelenmesi
1) Yogunluk &l¢imi

2) SEM incelemeleri

3) Cekme, Asinma ve Sertlik testi

Sekil 5.1. Deneysel calismada proses adimlari.
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5.2. PARCA URETIMI
Tozlar, Cizelge 5.1°de verilen oranlarda, RADWAG AS-60-220 C/2 marka terazi ile
tartilmistir. Tartilan tozlar li¢ eksenli karistirici olan Turbula marka karistirici ile 120

dakika stireyle bilyesiz olarak karistirma islemine tabi tutulmustur.

Cizelge 5.1. Deney icin hazirlanmis numunelerin kimyasal kompozisyonlari.

Bilesim C Cu Fe
(Y0ag.) | (%0ag.) | (“0ag.)
Fe-C 0,55 - 99,55

Fe-C-4Cu | 0,55 4 95,55
Fe-C-8Cu | 0,55 8 91,55

Fe-C-16Cu | 0,55 16 83,55

Elde edilen karisim toz partikiillerinin preslenmesi 96 ton basma kapasiteli
Hidroliksan marka tek yonlii preste, 700 MPa basigta gerceklestirilmistir. Sinterleme
islemleri koruyucu gaz olarak argon gazi kullanilan Protherm PTF 16/75/610 modelli

atmosfer kontrollii boru firinda 1350 °C’ de 2 saat siire ile gergeklestirilmistir.

Sekil 5.2. Sinterlemede kullanilan atmosfer kontrollii firin goriintiisii.

5.3. SERTLIK VE CEKME TESTI

Uretilen numunelerin sertlik dl¢iimii Shimadzu marka sertlik dl¢iim cihaziyla HV1 (1
kg) yiik altinda gercgeklestirilmistir. Hazirlanan her bir numuneden 5 adet sertlik

Olciimii yapilarak, bu degerlerin ortalamasi alinip sertlik degeri belirlenmistir.
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Ornekler, Shimadzu marka gekme test cihazi kullanilarak oda sicakliginda 1 mm/dak

¢cekme hizinda ¢ekme testlerine tabi tutulmustur.

5.4. ASINMA TESTI

Asinma testleri UTS marka asinma test cihazinda ASTM G33 standardina gore lineer
ileri-geri hareket tipi ile kuru ortamda ve korozif siv1 igerisinde gerceklestirilmistir.
Asmmma testinde 6 mm capinda 100Cr6Al bilesiminde bilyalar kullanilmistir.
Numunelere, farkli yiikler (40 N, 50 N, 60 N) altinda her bir ¢evrimde 20 mm,
numune tizerindeki iz boyu (stroke distance) 10 mm olacak sekilde toplam 100 m yol
aldinlmigtir. Asinma izi alani, Mitutoyo marka SJ-410 model ylizey piriizliliigi
cithazinda ISO 4287-1997 standardina gore Ol¢lilmiistiir. Numunelerin asinma hiz
(W) Esitlik 5.1°de verilen formiile gére aginma izi alani ile aginma izi boyu ¢arpimi
ile elde edilen toplam asinma hacminin (Wy) alinan toplam yola (d) boliinmesiyle

hesaplanmustir.

Asinma izi hacmi __ Asinma izi alant x Asinma izi boyu

Asinma hizi = (5.1)

Alinan Yol - Alinan Yol

5.5. SEM INCELEMELERI

SEM incelemeleri ise Karabiik Universitesi, Demir-Celik Enstitiisii, MARGEM
Laboratuvarlarinda gergeklestirilmistir. Sinterlenmis toz metalurjisi alasimli ¢elik
numuneler, mikroyap: incelemesi ig¢in bakalite alinmistir. Ardindan sirasiyla
kiiglikten biiylige dogru 320 meshten baslayarak 2000 meshlik SiC zimpara kagitlar
kullanilarak zimparalama islemi gerceklestirilmistir. Parlatma islemi 1 ve 0,3 um’luk
Al;03 kullanilarak kege iizerinde gergeklestirilmistir. Parlatma islemi sonrasi

numuneler %31k nital ¢ozeltisi ile daglanmustir.

5.6. YOGUNLUK OLCUMU

Numunelerin yogunluk lgiimleri, Karabiik Universitesi, Teknoloji Fakiiltesi, Imalat

Miihendisligi Bolimii Mekanik Laboratuvarinda bulunan hassas tarazide RADWAG
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AS yogunluk dl¢iim kiti ile gergeklestirilmistir. Uretilen malzemelerin gdzenek
oraninin belirlenmesinde Esitlik 5.2’de verilen formiil kullanilmigtir. Numunelerin
teorik yogunluklari ise, karisim kurali esasina gore hesaplanmustir.

Burada; qteorik teorik yogunlugu, qdeneysel ise deneysel yogunlugu gostermektedir.

% Gozeneklilik = (qteorik—qdeneysel) x (100) /(qteorik) (5.2)
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BOLUM 6

BULGULAR VE TARTISMA

6.1. NUMUNELERIN MIKROYAPI ANALIiZi

Numunelerin SEM mikroyap1 goriintiileri Sekil 6.1’ de sunulmustur. Mikroyap1
goriintiileri incelediginde, bakir icermeyen numunede ($ekil 6.1a) porozite olustugu
goriilmektedir. Toz metaliirjisi tekniginde, sinterleme sirasindaki hatalardan dolay1
bu poroziteler olugsmaktadir [55]. Ancak, bakir iceren numunelerde (Sekil 6.1b-d) bu
gozeneklerin bakir icermeyen numuneye gore daha az olustugu goriilmektedir.
Bunun sebebi bakirin 1083 °C'de erimesi ve sinterleme islemi sirasinda sivi faza
gecisinin bir sonucu olarak kilcal kuvvetler sayesinde ana alagimda iyi dagilmasidir.
Sonu¢ olarak, Cu gozenekleri doldurarak elde edilen alasimlarin yogunlugunu
arttirmaya yardimci olur [56]. Nitekim Cizelge 6.1’de yogunluk dl¢iim sonuglart da

gozeneklilik miktariin bakir ilavesiyle azaldigin1 dogrulamaktadir.
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Porozite

A

Bakir Cokeltisi

N

Sekil 6.1. Sirasiyla, a) %0, b) %4, c) %8, d) %16 bakir iceren numunelerin SEM
mikroyap1 goriintiileri.

Bakirin ¢elik matrisler igerisinde dagilimini anlamak i¢in SEM-Mapping (Hata! B
asvuru kaynag bulunamadi.) analizi gergeklestirilmistir. SEM-Mapping analizine
gore bakirin matris igerisinde homojen olarak dagildigi sdylenebilmektedir. Bu
durum, Sekil 6.3’te sunulan SEM-EDX analizi ile desteklemistir. Numune tizerinde

secilen 2 farkli bolge i¢in sirasiyla bakir oranlar1 15,05 ve 15,56°dur.
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Sekil 6.2. Sirasiyla a) %4, b) %8, c) %16 bakir igeren numunelerin SEM-Mapping
analizleri.

Bakir oran1 %4’ten %8’e ¢iktiginda, matris igerisinde bakirin dagilimi yine soz
konusudur. Ancak, bakir ¢okeltilerinin daha belirgin olustugu sdylenebilmektedir
(Sekil 6.2b). Bakir orani %16 olan numunede ise bakir ¢okeltileri daha biiyiik olarak

matris igerisinde kismi yerlerde goriilmektedir (Sekil 6.2c).



C (%) Fe(%) Cu (%)
1 8.04 76.91 15.05
2 6.47 77.96 15.56

Cps/eV

Spectrum of Area 1

Fe Cu

Spectrum of Area 2

Fe

— O

kev

Sekil 6.3. %4 Bakir igeren numune igin SEM-EDX analiz sonucu.

Cokelti ve matris fazlari igin bakir miktarindaki degisim SEM-Line EDX analizi

incelenmistir (Sekil 6.4). Analiz sonucuna gore matris igerisinde bakirin ¢6ziindiigi,

¢oziinmeyen bakirin ise ¢Okelti olusturdugu ve ¢oOkeltilerin sadece bakir

elementinden olustugu tespit edilmistir.

Cizelge 6.1’de numunelerin teorik, gercek yogunluklar1 ve goézeneklilik degerleri

verilmistir. Yukarida bahsedildigi tlizere bakir miktarinin artmasiyla gozeneklilik

degerleri azalmigtir. Bulgular, 6nceki ¢alismalarla uyumludur [57].
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Sekil 6.4. a) %8, b) %16 bakir iceren numune i¢cin SEM-line EDX analiz sonucu.

Cizelge 6.1. Numunelerin teorik, ger¢ek yogunluklar1 ve goézeneklilik degerleri

verilmistir.
Teorik Gercek Bagil
Numune | Yogunluk | Yogunluk  Yogunluk
(gr/cm3) | (gr/cm?®) (%)
Fe-C 7,8292 6,9641 88,95
Fe-C-4Cu 7,8732 7,2433 92
Fe-C-8Cu 7,9172 7,1904 90,82
Fe-C-16Cu 8,0052 7,1830 89,73

6.2. NUMUNELERIN MEKANIK OZELLIiKLERIi

Cizelge 6.2°de numunelerin sertlik degerleri goriilmektedir. Alasimsiz ¢elik ile

bakirlt ¢elikler karsilastirildiginda; bakir ilavesi arttikca malzemelerin sertliklerinde

artis gozlenmistir. Alasim elementleri eklemek veya 1s1l islem uygulanmasi, basta

celikler olmak iizere demir karbon alagimlarinin ¢ekme dayanimi, sertligini ve

asinma direncini artiracaktir [58]. Malzemenin sertlik degeri, icerisindeki karbon,
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bakir ve mangan oranina paralel olarak artmaktadir, benzer sonuglar daha 6nceki

caligmalarda da elde edilmistir [59,60].

Cizelge 6.2. Numunelerin sertlik degerleri

Numune 1. Olgiim = 2. Ol¢iim = 3.Ol¢iim = Ortalama

(Hv) (Hv) (Hv) (Hv)
Fe-C 85,2 86,6 85,5 85,8+0,74
Fe-C-4Cu 120 124 134 126+7,21
Fe-C-8Cu 139 158 152 149,7+9,71
Fe-C-16Cu 214 210 192 205,3+11,72

Sekil 6.5, TM yontemiyle tiretilen alagimsiz ve bakir ilave edilen ¢elik numunelerin
gerilme-% uzama degerlerini gosterilmistir. Sertlik degerinde oldugu gibi dayanim
degerlerinde de bakir ilavesi ile artis goriilmiistiir. Bunun sebebi bakirin tane ig¢inde
ve sinirlarinda ¢okelmesi sonucu olusan ¢okelti sertlesmesi ve tane boyutu kiigiiltme

mekanizmasina mekanizmasi sonucudur.

Ayrica s1v1 faz sinterleme mekanizmasiyla da taneler arasinda yayilarak tanelerin
birbiri arasindaki metalurjik bagi kuvvetlendirmis bu sayede de dayanima katki
saglamistir [61]. Bu artisin bir diger sebebi de malzeme igerisine bakir ilave
edilmesiyle beraber perlitik tanelerin inceldigi ve agirlik olarak % Cu miktarinin
artmasi ile perlit miktarinda bir artis gozlemlemesinin olabilecegi disiiniilmektedir
[62]. Abdou vd. yaptiklar1 ¢calismada dokme demir malzemeye bakir (agirlik¢a % 0—
3,15) ilavesinin asinma ve sertlik degerlerine etkisi arastirmistir. Ilave edilen bakir
igerigi ile Fe-Cu alagiminin sertliginin arttigin1 gézlemlemislerdir. Alasimdaki bakir
miktarindaki artig, alasimin mukavemetini artiran perlit olusumunu arttirmis ve

agirlikca % 3,15 Cu ilavesi ile alasim tamamen perlitik yap1 gozlenmistir [60].

Fakat bakir miktarinin agirlikca %8 den daha fazla alasim icerisine ilave edilmesiyle
bakir etkinligini yitirmistir. Tane sinirlarinda asir1 sekilde ¢okelti olusumu dayanim
azalmasina sebep olmaktadir [63,64]. Stepanova vd. % 9 bakir i¢eren orta karbonlu

celiklerde, ferrit taneleri ve perlitler arayiizeyinde iigiinciil sementitlerin olustugunu
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gbzlemlemislerdir. Bu da bakir oraninin %5’ ten %9’ a ¢ikmasiyla birlikte mekanik

ozelliklerin diisiisiine yol agmustir [65].

ECekme Dayanimi -+-Uzama

450 - 16

400 - 14

350 | 12
300
- 10

250

Uzama (%)

200

150
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Fe-C Fe-C-4Cu Fe-C-8Cu Fe-C-16Cu

Sekil 6.5. Numunelerin ¢ekme dayanimi ve % uzama degerleri.

6.3. NUMUNELERIN ASINMA DAVRANISLARI

Numunelerin kuru ortamda yapilan asinma testi sonuglar1 Sekil 6.6° da verilmistir.
TM ¢elik numunelere uygulanan asinma testleri sonucu elde edilen verilere gore yiik
arttikca asinma hizlar arttigr goriilmiistiir. Celik numunelere agirlikga %8’e kadar
bakir ilavesinin sertlik ile beraber aginma direncini de arttirdigi goriilmektedir. Elde
edilen sonug, literatiirle uyumludur. Stepanova vd. [65] % 6’ ya kadar bakir
ilavesinin orta karbonlu ¢eliklerin aginma direncini iyilestirdigini tespit etmislerdir.
Bir baska calismada ise Abdou vd. [60] gri dokme demirin asinma direncinin % 3,15
bakir takviyesi ile % 30 iyilestirilebilecegini raporlamislardir. Ancak, bakir oran1 %
8’den % 16’ ya ¢iktiginda sertlik degerinde artis goriilmesine ragmen, asinma direnci
alasimsiz numuneye gore daha diisiiktiir ve en yiiksek asinma hizi Fe-C-16Cu
numunesine aittir. Celigin asinma direnci lizerine yapilan ¢alismalarda genel olarak
sertlik degerinin artmasiyla beraber asinma direncinin arttig1 goriilse de sertlik ve
asinma direncinin uyumsuz oldugu calismalarda mevcuttur. Celigin asinma hizi
aginan yiizeyin sertligine ve morfolojisine baglidir [66]. Fe-C-16Cu numunesine

bakirin yiiksek oranlarda topaklanmasindan Gtiirii debris (asinan partikiil) olusumu
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Sekil 6.7°de goriildiigii tizere diger numunelere gore daha fazladir. Bunun sonucunda
da diger numunelere kiyasla hacimsel kaybinin yiiksek olmasina, dolayisiyla da
asinma direncinin diisiik olmasina yol agmustir. Literatiirde topaklanmayla beraber

asinma direncinin olumsuz etkilendigi calismalar mevcuttur.

0.04 -
0.035 -+

0.03 “
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0.025 1
=+ =Fe-C-4Cu

====Fe-C-8Cu
....... Fe-C-16Cu
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0.005 +
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Sekil 6.6. Kuru ortamda numunelerin farkli yiikler altindaki asinma hizlari.

Kuru ortamda yapilan test sonrasi incelenen aginma yiizeylerinde asinma yOniine
paralel olarak asinma ¢izgilerinin olustugu goriilmektedir. Bu da abrasif aginma
mekanizmasinin etkin oldugunu ortaya koymaktadir. Asinmanin en az goriildiigii Fe-
C-4Cu numunesine gore Fe-C-8Cu ve Fe-C-16Cu numunesinde ¢izikler ve oluklar
daha belirgindir. Bu da asmmmanin bu numuneler i¢in daha fazla oldugunu

dogrulamaktadir.

Kuru ortamda 60N altinda gergeklestirilen asinma testi sonrast %8 bakir iceren
numunenin SEM asinma yiizeyi goriintiisi ve SEM-EDX sonucu Sekil 6.8’de
gosterilmigtir. Kopan pargaciklarin bakir oraninin matrise kiyasla daha ytiksek

oldugu goriilmektedir.
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Aﬁlnma’ Yﬁhu

i

Sekil 6.7. Kuru ortamda 40N altinda gergeklestirilen asinma testi sonras1 a) %0, b)
%4, ¢) %8, d) %16 bakir igeren numunelerin SEM asinma yiizeyi

goriintiileri.

cps/eV

' Deformasyon

%

Debris

e
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Alan 1 Spektrumu
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s ‘ A Cu
¥ # T T T
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keV

Alan C (%) 0 (%) Fe(%) Cu (%)

1 1.02 12.52 63.82 22.63

2 1.79 15.57 67.26 15.38

Sekil 6.8. Kuru ortamda 60N altinda gerceklestirilen asinma testi sonrasi %8 bakir

Alan 2 Spektrumu

iceren numunenin SEM asinma ylizeyi goriintiisii ve SEM-EDX sonucu.

Kuru ortam aginma testleri sonrasi bilyelerin yiizeyleri
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Sekil 6.9°da sunulmustur. Asinmanin en fazla gorildigii Fe-C-16Cu ig¢in bilye

tizerindeki izin de daha genis olustugu goriilmektedir.

Sekil 6.9. Kuru ortam asmma testleri sonrasi a) %0, b) %4, c) %8, d) %16 bakir
iceren numuneler i¢in bilye goriintiileri.

Sekil 6.10’da Kkorozif ortamda numunelerin farkli yiikler altindaki aginma hizlari
sunulmustur. Korozif ortamdaki asinma hizlar1 kuru ortama gore farklilik
gostermistir. Bunun sebebi test sonucuna numunelerin aginma direncinin yani sira
korozyon direnglerinin de tesir etmesidir. Nitekim literatiirde yapilan ¢aligmalarda
bakirin geligin korozyon direncini arttirdigi calismalar goriilmektedir. Dolayisiyla
bakir ilave edilen numunelerin korozif aginma direnci alasimsiz numuneye kiyasla

daha yiiksek ¢cikmistir.
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Sekil 6.10. Korozif ortamda numunelerin farkli yiikler altindaki asinma hizlari.
Korozif aginma sonrasi incelenen asinma yiizeyleri Sekil 6.11°de sunulmustur.

Alasimsiz numunede oluklarin olustugu goriilmektedir. Korozyona bagli olarak

numunelerde catlaklar da gézlemlenmistir. Ayrica, oksit partikiilleri olusmustur.

Asinma Yonu

Catlaklar

L

Sekil 6.11. Korozif ortamda 60N altinda gergeklestirilen asinma testi sonrasi a) %0,
b) %4, c) %8, d) %16 bakir igeren numunelerin SEM asinma yiizeyi
goriintileri.
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Sekil 6.12°’de korozif ortamda 60N altinda gerceklestirilen asinma testi sonrasi
numunelerin SEM aginma yiizey goriintiileri ve SEM-EDX sonuglar1 sunulmustur.
SEM-EDX sonuglarina gore oksijen miktar1 en fazla alagimsiz numunede ¢ikmuistir.

Bu oksitlenmenin bakirli numunelerde daha az olustuguna isaret etmektedir.
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Sekil 6.12. Korozif ortamda 60N altinda gergeklestirilen asinma testi sonrasi a) %0,
b) %4, c) %8, d) %16 bakir igeren numunelerin SEM asinma yiizey
goriintiileri ve SEM-EDX sonuglari.
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Sekil 6.13’de Korozif ortam asinma testleri sonrasi bilyelerin asinan yiizey
goriintiileri  gosterilmektedir. Bilye yiizeylerinde de oksitlenmenin olustugu

goriilmektedir.

a)

Sekil 6.13. Korozif ortam aginma testleri sonrasi a) %0, b) %4, c) %8, d) %16 bakir
iceren numuneler i¢in bilye goriintiileri.



BOLUM 7

SONUCLAR

Bu tez caligmasinda farkli oranlarda bakir igeren gelik numuneler toz metaliirjisi

yontemiyle tretilmistir. Elde edilen sonuglar asagidaki gibi 6zetlenmistir:

Gozeneklerin bakir igeren numunelerde alasimsiz numuneye gore daha az
olustugu goriilmektedir. Bunun sebebi bakirin 1083 °C'de erimesi ve
sinterleme islemi sirasinda sivi faza gecisinin bir sonucu olarak kilcal

kuvvetler sayesinde ana alagimda iyi dagilmasidir.

%4’e kadar bakirin matris igerisinde diger numunelere kiyasla homojen
olarak dagildig1 soylenebilmektedir. Bakir oran1 %4’ten %8’e ¢iktiginda,
matris icerisinde bakirin dagilimi yine s6z konusudur. Ancak, bakir
¢okeltilerinin daha belirgin olustugu tespit edilmistir. Bakir oran1 %16 olan
numunede ise bakir c¢okeltileri daha biiyiik olarak matris igerisinde kismi

yerlerde goriilmektedir.

Alagimsiz gelik ile bakirh ¢elikler karsilastirildiginda; bakir ilavesi arttikga
malzemelerin sertliklerinde artis gézlenmistir. Bunun sebebi bakirin tane
icinde ve simirlarinda ¢okelmesi sonucu olusan c¢okelti sertlesmesi ve tane
boyutu kiiciiltme mekanizmasina mekanizmasi1 sonucudur. Ayrica sivi faz
sinterleme mekanizmasiyla da taneler arasinda yayilarak tanelerin birbiri
arasindaki metaliirjik bagir kuvvetlendirmis bu sayede de dayanima katki

saglamigtir.

Celik numunelere agirlikca %8’e kadar bakir ilavesinin sertlik ile beraber
asinma direncini de arttirdigi goriilmektedir. Ancak, bakir oran1 % 8’den %

16’ ya c¢iktiginda sertlik degerinde artis goriilmesine ragmen, asinma direnci
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alasimsiz numuneye goére daha distiktir. Bunun sebebi, Fe-C-16Cu
numunesinde bakirin yiiksek oranlarda topaklanmasindan Otiirii  diger
numunelere kiyasla hacimsel kaybinin yiiksek olmasina, dolayisiyla da

asinma direncinin diisiik olmasidir.

Korozif ortamdaki asinma hizlar1 kuru ortama gore farklilik gostermistir.
Bunun sebebi test sonucuna numunelerin asimnma direncinin yani sira
korozyon direnglerinin de tesir etmesidir. Dolayisiyla bakir ilave edilen
numunelerin korozif asinma direnci alasimsiz numuneye kiyasla daha yiiksek

cikmustir.
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