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OZET

Bu calismada, ticari safliktaki ortalama pargacik boyutu 78 um olan paslanmaz gelik
tozlar1 ile ortalama boyutu 18 pm olan Cu tozlar1 12 mm ¢apindaki kalipta 707, 796 ve 884
MPa basinglarda tek yonlii olarak preslendiler. Preslenen numunelerin ham yogunluklar
olglilerek hem geleneksel firinda hem de laboratuvar tipi mikrodalga firinda sinterlenerek
sinterlenme 6zellikleri incelendi. Sinterleme islemi sonrasinda, sinterlenmis yogunluklari
belirlenen numunelerin mikroyapilari incelenerek arayiizeyin her iki tarafinda da
mikrosertlik degerleri 6l¢iildii. SEM goriintiileri alindi ve EDS analizi yapilarak uygulanan
yontemlerin araylizeyden itibaren diflizyona etkisi incelendi. Mikrodalga ve geleneksel
firinda sinterlenmis numunelerin elektriksel iletkenlikleri Ol¢iilerek yogunlagma oranina
bagli iletkenlik Ozellikleri belirlendi. Sinter-baglanma yontemiyle birlestirilen Cu ve
paslanmaz ¢elik numunelere, arayiizey baglanma dayanimini belirlemek amaciyla ¢apraz
kesme testi yapilarak ara yilizey dayanimlar olgiildi. Sinterleme yontemlerinin mikroyapi,
mekanik ve elektriksel iletkenlik 6zelliklerine etkisi incelenerek iki yontem birbiriyle
kiyaslandi. Geleneksel sinterlenen numunelerde mikrodalga sinterlenen numunelere gore
presleme basinci ve sinterleme siiresinin artigi ile birlikte yogunluk artisi ve gdézenek
miktar1 ve boyutunda kiigiilme daha fazla goriildii. Bu durum, geleneksel sinterleme de
sinterleme siiresinin daha yiiksek olmasi ile iliskilendirildi. Elektriksel iletkenlikler
incelendiginde, sinterleme yontemlerinin mikroyapiyr farkli etkilemesi sonucu geleneksel
sinterlenmis numuneler ile mikrodalga sinterlenen numunelerin diren¢ degerlerinde dnemli
bir fark goriildii. Arayiizey bag mukavemetlerini incelendiginde ise uygulanan en diisiik
basing icin geleneksel sinterlenmis numunelerin araylizey bag mukavemetleri mikrodalga
sinterlenen numunelerden daha yiiksek ¢ikmaistir.
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Anahtar Kelimeler : Sinter-baglanma, toz metalurjisi, mikrodalga sinterleme, geleneksel
sinterleme

Sayfa Adedi 0 99

Danigsman . Prof. Dr. Adem KURT



JOINABILITY OF POWDER COPPER AND STAINLESS STEEL WITH MICROWAVE
SINTERING
(M. Sc. Thesis)

Hatice AVCI

GAZI UNIVERSITY
GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCES
June 2018

ABSTRACT

In this study, stainless steel powders with an average particle size of 78 um and Cu
powders with an average size of 18 um in commercial purity were pressed unidirectionally
at pressures of 707, 796 and 884 MPa at a die diameter of 12 mm. The green densities of
the pressed samples were measured and their sintering properties were examined that were
sintered both in the conventional furnace and in the laboratory microwave furnace. After
sintering, the microstructures of the specimens whose sintered densities were examined
and micro hardness values were measured on both sides of the interface. SEM images were
taken and EDS analysis was performed to investigate the effects of the applied methods on
the diffusion from the interface. Electrical conductivity properties were determined by
measuring the electrical conductivity of the sintered samples in microwave and
conventional surface. Cu and stainless steel specimens were subjected to a cross-shear test
to determine the interface bonding strength, and the interface strengths were measured. The
effects of the sintering methods on the microstructure, mechanical and electrical
conductivity properties were examined and the two methods were compared with each
other. Compared to conventional sintered samples and microwave sintered samples, the
increase in density and the decrease in porosity and size were more apparent with the
increase of the pressing pressure and sintering time in the conventional sintered samples.
This is related to the fact that the sintering time is higher in conventional sintering. When
the electrical conductivities were examined, a significant difference was observed in the
resistance values of the conventional sintered samples and the microwave sintered samples
resulting from the different influences of the sintering methods on the microstructure.
When the interface bond strengths are examined, the interface bond strengths of
conventional sintered samples are higher than the microwave sintered samples for the
lowest applied pressure.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu calismada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, aciklamalar1 ile birlikte asagida

sunulmustur.
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1. GIRIS

Toz Metalurjisi (TM), tozlarin iiretimi ve bu tozlarin farkli islemlerden gegirilerek faydali
miihendislik malzemelerine donistiiriillmesi ile ilgilenir [1]. Dokiim ve diger geleneksel
imalat yontemleri ile iiretimi miimkiin olmayan parcalarin (kiiciik, fonksiyonel, birbiri ile
uyumsuz, kompozit yapilar, vb.) ekonomik, yliksek mukavemet ve minimum toleransla

(duisiik fireli) iiretimine imkan veren bir {iretim yontemidir [2].

Toz Metalurjisi yonteminin teknik iiriinler tiretmek i¢in kullanilmast ancak 20. yiizyilindan
itibaren gerceklesse de, bu yontemin tarihi eskiye dayanmaktadir. Miicevher iiretiminde
metal tozlarini kullanan Inkalar, M.O. 3000°li yillarda demir tozlarimi kullanan Misirlilar,
Toz Metalurjisi ile tiretilen malzemelerin ilk 6rneklerini vermislerdir. Bu yontemle iiretilen
diger bir eski tarihi 6rnek ise, Hindistan’da, milattan sonra 375 ile 414 yillar1 arasinda

indirgenmis demir tozlarindan tiretilen 6,5 tonluk Delhi siitunudur [1].

Modern Toz Metalurjisi teknolojisi, 1920’li yillarda sementit karbiirlerin tiretimi ve rulman
icin gozenekli bronz burclarin seri iiretimiyle baslamistir. ikinci Diinya Savasi sirasinda,
bir¢cok kompozit de dahil olmak iizere ¢esitli demir ve demir dis1 malzemelerin tiretiminde
ilerleme kaydedildi. 1960’11 yillarin basina kadar bu alanda istikrarl1 bir gelisme yasandi. O
zamandan beri TM nin gelisimi siirecin ekonomik olmasi, homojen yapi elde edilebilmesi,

kalite, essiz ozellikler gibi nedenlerden dolayr hizlanmustir [3].

Glinlimiizde, toz metal pargalarin en biiyiik tiiketicisi otomotiv sektorii olsa da, ev esyalari,
bahce ekipmanlari, bilgisayarlar, dokuma endiistrisi, ortodontik cihazlarda dahil olmak

tizere diger pek cok sektérde kullanimi hizla artmaktadir [4].

Toz Metalurjisi dokiim, sicak/soguk presleme veya talasli imalat gibi geleneksel imalat
yontemlerine kiyasla daha iistiin olabilmektedir. Bu yontemlerle iiretilmesi gii¢ hatta
imkansiz olan parcalar TM ile kolaylikla ve ekonomik olarak iiretilebilir. Mukavemet,
asinma direnci ve yiiksek calisma sicakligl gereken durumlarda tercih edilir. Dokiim igin
gereken bitirme islemlerini ortadan kaldirarak daha hassas Ol¢iilerde parga iiretimine imkan

saglar. Dokiim yonteminde ortaya ¢ikan bosluklar, inkliizyonlar, biiziilme gibi problemler
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bu yontemde goriilmez. Istenilen mikroyapida, fiziksel ve mekanik 6zelliklerde parca

uretmek mimkiindiir.

Toz Metalurjisi yonteminin diger yontemlerle karsilastirildiginda birgok iistlinliigii olsa da
kendine 0zgli bazi eksiklikleri de mevcuttur. Bunlardan bazilari; verimsiz sinterleme,
presleme sonrasinda kaliptan ¢ikarilirken parcada olusan catlaklar, sekillendirme
yonteminden kaynaklanan yogunluk farkliliklaridir. Toz Metalurjisi ile tiretilen parga
ozelliklerini toz tipi, toz pargaciklarinin biiyiikliigii, presleme basinci, sinterleme sicakligi
ve siiresi gibi parametreler etkilemektedir. Bu parametreler, toz metal pargalarin mekanik

ozelliklerine de dogrudan etki eder [5].

Geleneksel olarak TM yonteminde oncelikle metal vd. tozlar, rijid bir kalipta presleme
islemi ile istenilen parga bi¢ciminde sekillendirilir. Oda sicakliginda kalip bosluguna akan
tozlar arasinda, basing altinda olusan zayif siirtinme baglariyla yogunlagma baslar.
Baslangicta akigkan olan tozlar, kompaktlasma sonrasinda kat1 ozelligi gdsterirler.
Presleme sonrasinda, zayif mekanik ozellikler sergileyen parcalara sinterleme islemi
uygulanir. Kalipta kompaktlagsma sonrasinda uygulanan sinterleme islemiyle par¢anin

seklini korumasi ve mukavemette artis gibi olumlu sonuglar elde edilir [6].

Sinterleme islemi, Toz Metalurjisinin en karmasik konusudur. Sinterleme asamasinda, ham
kompakt yiiksek performansl nihai par¢aya doniistiiriildiigiinden Toz Metalurjisinin en
onemli asamasidir. Sinterleme sirasinda parganin boyut, yogunluk, mukavemet, sertlik,

elektrik ve 1s1l iletkenlik, elastik modiilii gibi 6zelliklerinde degisim gerceklesir [1].

Sinterleme sirasinda, birbirleriyle temas halindeki pargaciklar yiiksek sicakliklarda
birbirlerine baglanirlar. Bu baglanma, ergime sicakliginin altinda kati halde atom

hareketleriyle olusabilecegi gibi, pek cok durumda sivi faz olusumu ile birlikte gergeklesir

[1].

Sinterleme de kullanilan firinlar, sinterleme dongiisiinde sicakligt ve zamani kontrol
ederler. Ayrica atmosferi tutar, yaglayict ve baglayicilarin giderilmesini saglayarak

sinterleme sonrasi 1s1l islem imkani saglarlar [1].



Sinterleme isleminde, geleneksel sinterleme yonteminin yani sira hizli sinterleme
teknikleri de gelistirilmistir. Bu yontemlerle, hizli 1sitma ve homojen 1s1 transferi sayesinde
daha iyi mekanik Ozelliklere sahip parca iiretebilmek miimkiin hale gelmistir. Hizh
sinterleme yontemleri; indiiksiyon sinterleme, mikrodalga sinterleme, spark plazma
sinterleme, lazer sinterlemedir. Sinterleme islemi ve hizli sinterleme yontemleri ayr1 bir

bolim halinde izah edilecektir.

Bu calismada, ticari safliktaki ortalama pargacik boyutu 78 um olan paslanmaz celik
tozlar1 ile ortalama boyutu 18 pm olan Cu tozlar1 12 mm ¢apindaki kalipta 707, 796 ve 884
MPa basinglarda tek yonlii olarak preslendiler. Preslenen numunelerin ham yogunluklari
Olciilerek hem geleneksel firinda hem de laboratuvar tipi mikrodalga firinda sinterlenerek
sinterlenme Ozellikleri incelendi. Sinterleme iglemi sonrasinda, sinterlenmis yogunluklari
belirlenen numunelerin mikroyapilart incelenerek arayiizeyin her iki tarafinda da
mikrosertlik degerleri 6l¢iildii. SEM goriintiileri alindi ve EDS analizi yapilarak uygulanan
yontemlerin ara yilizeyden itibaren difiizyona etkisi incelendi. Mikrodalga ve geleneksel
firinda sinterlenmis numunelerin elektriksel iletkenlikleri 6l¢iilerek yogunlagma oranina
bagl iletkenlik O6zellikleri belirlendi. Sinter-baglanma yontemiyle birlestirilen Cu ve
paslanmaz ¢elik numunelere, arayiizey baglanma dayanimini belirlemek amaciyla capraz

kesme testi yapilarak ara yiizey dayanimlari 6l¢iildii.






2. TOZ METALURJISI

Toz Metalurjisi genel olarak metal, seramik ya da bunlarin karisimi tozlarin rijid bir kalip
icerisinde preslenmesi suretiyle sekillendirilen diisiik yogunluk ve mukavemete sahip ham
kompaktlarin, 1s1l islemler uygulanarak teorik yogunluga yakin ya da uygulama alanina

yonelik olarak belli miktarda gézenege sahip parga tiretilmesi ilkesine dayanir [6].

Toz Metalurjisi yonteminin tarihi eski olmasina ragmen endiistriyel olarak kullanilmaya
baslanmasi yeni sayilabilir. Avrupa’da 18. ve 19. yiizyillarda platin ile yapilan calismalar,
modern Toz Metalurjisi i¢in en 6nemli asamalardan biri olarak goriilmektedir. 1826°da
kullanilmaya baslanan platin paralar, Toz Metalurjisinin ilk endiistriyel uygulamasi

olmustur [4].

Toz Metalurjisi, geleneksel yontemlerle iiretilmesi zor olan malzemelerin (kiigiik, karmasik
sekilli, fonksiyonel, kompozit) ekonomik, yiiksek mukavemetli, minimum toleransla
(diistik fireli) iiretimine imkan saglar. Son yillarda birgok sektérde kullanimi artan toz
metal parcalar;, en ¢ok otomotiv sektoriinde kullanilmaktadir. Disliler, kendinden
yaglamali burglar, elektrik kontaklari, sert kesici takim uglar1 vb. bircok parca TM

yontemiyle iiretilmektedir.

Toz Metalurjisinde tiim asamalar Sekil 2.1°de goriilmektedir. Tiim bu asamalar, literatiir

1s181nda ayrintili olarak anlatilmustir.
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Sekil 2.1. TM genel akis semasi [6]

2.1. Toz Metal Uretimi

Toz Metalurjisi isleminde, toz 6zelliklerini ve diger islem siireclerini etkiledigi i¢in toz
dretimi i¢in uygulanan islemler biiylik 6nem tagimaktadir. Secilen ydntem, uygulama

tiirline ve nihai lirinde arzulanan 6zelliklere baghdir [3].

Toz iiretiminde kullanilan tiim yontemlerde hedef, enerji sarf etmek suretiyle yeni serbest
yiizeylerin olusturulmasi, buna bagl olarak da parcacik olarak adlandirilan ¢ok kiigiik
boyutlardaki malzemelerin iiretilmesidir. Ancak, yeni toz olusturmak igin gereken enerji
miktariin, yeni olusan serbest ylizey enerjisinden biiylik olmasi toz iiretim tekniklerinin

birgogunun veriminin diisiik olmasina neden olur.

Bir tozun hangi yontemle iiretildiginin bilinmesi, o tozun boyutu ve sekli gibi 6zelliklerinin
baslangigta tahmin edilmesini saglamasi bakimindan onemlidir. Neredeyse her malzeme
toz haline getirilebilmektedir. Ancak belirli bir malzemeyi toz haline getirmek icin tercih
edilen yontem; maliyet, tepkimeler ve istenen 6zellikler gibi etkenlerin karisimina baglhdir
[1]. Metal tozlan fiziksel ya da kimyasal iglemlerle elde edilir. Ticari olarak kullanilan toz
iiretim yontemleri sunlardir;

» Mekanik tiretim yontemleri

» Elektrolizle tiretim yontemleri

» Kimyasal liretim yontemleri

» Atomizasyon yontemleri



2.1.1. Mekanik iiretim yontemleri

Mekanik yontemler, sert ve kirilgan 6zellikteki malzemelerin toz iiretiminde tercih edilir.
Stineklik nedeniyle bir¢ok metalin toz iiretiminde kullanimi smirhidir. Bu ydntemde
tozlarm iiretiminde darbe, sikistirma, asindirma ve kesme mekanizmalari etkindir. Uretilen

tozlarin 6zelliklerine bu dort mekanizmanin birlesimi etki eder.

Bu yontemde, malzemeler mekanik ya da pnomatik olarak kirma, carpma ve 0giitme
seklinde pargalanarak toz haline gelir. Bu amag i¢in kullanilan makineler kiricilar, kaba ve
ince Ogiitiicliler olarak siniflandirilabilir. Kiricilar, genellikle cevher hazirlama isleminde
tercih edilir. Kaba ve ince ogiitiiciiler kullanilarak birka¢ mikrona kadar degisen boyutlarda
toz malzemeler tiretilir. Seramik malzemeler, metaller arasi bilesikler, ferro alasimlar, ferro
silis, ferro krom gibi gevrek 6zellikteki malzemeler bilyeli degirmenlerde 6giitiilerek toz
haline getirilir. Sekil 2.2°de mekanik 6giitme ile toz liretimi sematik olarak goriilmektedir.
Gevrek ozellikte olmayan malzemeleri kirmak zor oldugundan 6giitme islemi genellikle bu

tiir malzemeler igin uygulanmaz [7].

Oksitlenme, yag ve diger metal safsizliklar1 gibi kimyasal kirliliklerde dahil olmak iizere

toz ozelliklerinin kontrol edilememesi bu yontemin dezavantajlarindandir.

Ogitici
Bilyalar -

Malzeme - )\

Yataklar|

Sekil 2.2. Mekanik &giitme ile toz liretiminin sematik gosterimi [7]



2.1.2. Elektrolizle iiretim

Preslenme ve sinterlenme kabiliyetleri yiiksek olan metal tozlarinin {iretiminde kullanilan
bir yontemdir. Bu yontemle {iretilen tozlarin saflik orami yiiksektir (% 99,99). Tozu
iiretilecek olan malzeme, anot olarak elektrolitik banyosunun igerisine yerlestirilir. Bu
banyoya elektrik gerilimi verildiginde anot malzeme ¢oziiniir ve katot {lizerinde toplanir.
Daha sonraki islemler sonucunda clde edilen metal toz parcaciklart yikanir, kurutulur,
indirgenir ve tavlama isleminden sonra degirmende Ogiitiilerek ince tozlar haline getirilir
[8]. Bu yontemle iiretilen metal tozlarimin basinda bakir gelir. Ayn1 zamanda krom ve
magnezyum tozlar1 da bu yontemle iretilebilmektedir [9]. Sekil 2.3’ de elektrolitik

yontemle toz iiretiminin sematik resmi goriilmektedir.

4
Fe —Fe + 2e-

Cu— C$++ 2e-

anot

] le-banyo
+ Yy
- elektrolit
(6rnek SO4)

katot

+4
Fe + 2e-—~Fe

cu’+ 2e-—=Cu
Sekil 2.3. Elektroliz yonteminin sematik goriiniimii [12]

Elektroliz yontemi ile lretilen tozlar, genellikle dendritik veya silingerimsi sekildedir.

Ancak, parcacik boyutu ve sekli biiyiik oranda kontrol edilebilmektedir [1].

2.1.3. Kimyasal iiretim

Hemen hemen tiim metalik elementler, uygun kimyasal reaksiyonlar veya ayrisma ile toz
haline getirilebilir. Proses degiskenleri ve liretim parametrelerinin cesitliligi, pargacik
boyutu ve seklinin siki kontroliine imkéan saglar. Bu kategorideki en ¢ok kullanilan

islemler, oksit indirgeme, ¢ozeltiden ¢okeltme ve 1s1l bozunmadir.



Oksit indirgeme

Ilgili oksitlerden demir, bakir, tungsten ve molibden tozlarmin iiretimi yaygin ticari
islemlerdir. Daha kiiciik bir 6lg¢ekte, oksit indirgeme, ayni zamanda nikel ve kobalt
tozlariin tretiminde kullanilir. Oksit-indirgeme ile iiretilen demir ve bakir tozlari, diger
yontemlerle iiretilenlerden istiindiir. Bu yontemle iiretilen tozlar, karakteristik olarak
siingerimsi olarak tanimlanan gézenekli yapidadir. Oksit indirgenmesinin islem kosullari,
Sekil 2.4’de gosterildigi gibi, indirgeme ortami olarak hidrojen, karbon monoksit ve
karbon kullanilan indirgeyici reaksiyonlar i¢in genel olarak bilinen denge {izerine
kuruludur. Karbon monoksitin karbon dioksite, hidrojene ve suya olan oranlar1 ve kismi
oksijen basinci, belirli bir sicaklikta ve 1 atm’lik toplam gaz basincinda indirgeme

kosullarinin saglanmasi igin gerekli asgari oranlarin belirlenmesini saglar [4].
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Cozeltiden cokeltme

Cesitli tekniklerde, tuzlarin sulu ya da sulu olmayan ¢ozeltileri toz iiretiminde baslangi¢
malzemesi olarak kullanilir. Coziiciinlin giderilmesinden sonra, kat1 artik malzeme 1s1l
islemlerle seramik ya da bazi durumlarda metalik toz haline getirilir. Cozeltiler normalde
atomik O6l¢ekte homojendirler. Ancak ¢oziiclinlin uzaklagtirilmasindan sonra ortaya g¢ikan
artik malzemenin homojenlik seviyesi ¢oOziicii teknigine baglidir. Oldukca ince tozlar,
homojen olarak dagilmis Ornegin sinterlenmeyi iyilestirmek i¢in ilave edilen katki

malzemeleriyle elde edilen karisim tozlari bu yontemlerle tiretilebilir [2,4].

Is1l bozunma

Karbonillerin termal olarak ayrigmasiyla iiretilen tozlar, bu yontemle iiretilen en 6nemli toz
grubunu olusturmaktadir. En ¢ok kullanilanlar demir karbonil (Fe(CO)s) ve nikel karbonil
(Ni(CO)4)‘dir. Oda sicakliginda demir pentakarbonil (Fe(CO)s) 103°C’de (217°F) kaynar.
Nikel tetrakarbonil (Ni(CO),), 43°C’de (109°F) kaynar. Basing 1 atm’ye diisiiriildiigiinde
ve buna bagh olarak sicaklik yiikseltildiginde bu karbonillerin her ikisi de asagidaki
reaksiyonlardaki gibi ayrisir [4,14].

Fe + 5CO < Fe(CO)s
Ni +4CO <Ni(CO),

Elde edilen tozlarin saflig1 ¢ok yiiksektir (% 99,5’in iizerinde). Baslica safsizliklar karbon,
azot ve oksijendir. Par¢acik boyutunun kontrolii miimkiindiir. Demir karbonil tozlari
genellikle kiire seklindedir ve cok incedir (10 um’den az), buna karsin nikel tozu

gozeneksiz, ince ve oldukga diizensizdir [4, 14].

2.1.4. Atomizasyon

Atomizasyon yontemi, ergitilebilen hemen her malzemeye uygulanabilir. Bu yontem, 6zel
atmosfer sartlar1 ya da malzeme gerektiren kimyasal reaktivite haricinde kat1 malzemenin
fiziksel ve mekanik o6zelliklerinden bagimsizdir. Ozellikle, yiiksek safliktaki ve ©n
alasimlanmig metallerin eriyik durumdan dogrudan toz elde edilebilmesi nedeniyle en ¢cok

tercih edilen yontemdir. Atomizasyon islemi, dncelikle eriyik halde bulunan metalin, pota
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altindaki delikten hizli bir sekilde akisi ve bu sirada sivi ya da gaz jetinin etkisiyle
damlaciklara, damlaciklarin toza doniismesi seklinde gergeklesir. Bu yontem ticari olarak
demir, takim c¢elikleri, kursun, c¢inko, piring, alasimli ¢elikler, kadmiyum tozlarinin
iiretilmesinde kullanilmaktadir. Genellikle, atomizasyon ile iiretilen tozlarin boyutu 150

um ‘den daha kiiciik olmasina ragmen daha biiylik boyutlarda toz iiretmekte miimkiindiir
[3, 4, 11].

Hava, azot (N,) ve argon siklikla kullanilan gazlardandir ve su (veya gazyagi-parafin) ise
en ¢ok tercih edilen sividir. Atomizasyon, metal tozu iiretiminde en yaygin kullanilan toz
tiretim yontemidir. Bu iiretim teknigi ii¢ ana bolime ayrilir [2].

1. Ergitme

2. Atomizasyon

3. Katilagma ve soguma

En ¢ok kullanilan atomizasyon yontemleri sivi ve gaz atomizasyon yontemleri olmak iizere

doner disk, doner elektrot (REP) ve vakum atomizasyon yontemleri de kullanilmaktadir.

Doner elektrot (REP) yontemi

Doéner elektrot yonteminde, tozu iiretilmek istenilen metalin elektrotu ile ergimeyen
tungsten elektrotu arasinda ark olusturulur. Olusturulan arkin etkisiyle ergiyen metal,
damlalar halinde savrularak pargalanir ve tankta birikir. Oksitlenmeyi engellemek
amaciyla tozun biriktigi tank genellikle helyum ve argon gibi asal gazlarla doldurulur. Bu

yontemle kiiresel ve oldukga esit tane biiyiikliigiine sahip metal tozu liretmek miimkiindiir
[11].
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Sekil 2.5. Doner elektrot (REP) yontemi [12]

Doner disk yontemi

Atomizasyon yontemleri arasinda onemli bir yer tutan doner disk atomizasyonunda toz
iretimi, merkezka¢ kuvvetinin etkisiyle saglanir. Bu yontemde, iki farkli liretim teknigi
bulunmaktadir. Ik yontemde, ergiyik metale toz olusturacak kadar merkezkag kuvveti
uygulanir. ikincisinde ise, sivi metal siirekli doénen bir disk ya da koni iizerine akitilir.

Bunun sonucunda savrulan metalin toz haline doniismesi saglanir [11].

‘f‘:.-f .l
3V L

Sekil 2.6. Doner disk yontemi [11]
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Vakum atomizasyonu

Vakum atomizasyonu diger adiyla ergiyik metal patlama yonteminde, indiiksiyon akimiyla
ergitilmis metal yiliksek basingtaki (1-3 MPa) gaz ile (genellikle H, gazi) doygun hale
getirilir. Daha sonra vakum uygulandiginda, gaz genlesip ¢ozeltiden ayrildiginda sivi metal
atomize olur. Nikel, bakir, kobalt, demir ve aliminyum esasli alagim tozlar1 vakum
atomizasyon yontemiyle elde edilebilir. Bu yontemle iiretilen tozlar, diger yontemlerle
iiretilen tozlara kiyasla daha kiiresel, temiz ve yiiksek safliktadir. Vakum atomizasyon
yontemiyle iiretilen tozlar, en ¢ok gaz tiirbin diskleri ve karmasik sekilli pargalarin

enjeksiyon kaliplamayla tiretilmesinde kullanilir [15,16].

SERAMIK
BORU

ik

Sekil 2.7. Vakum atomizasyon yontemi [12]

Su atomizasyonu

Su atomizasyonunda, ergiyik metalin toza doniistiiriilmesinde gaz yerine su kullanilir.
Ergime sicakligi 1600°C’den diisiik olan metallerin toz iiretiminde kullanilir. Bu yéntem,
ergitme ocaginda ergitildikten sonra noziil boyunca akisi saglanan ergiyik metale, belirli
acilarda yliksek basinca sahip su jeti yonlendirilerek metalin pulverize olmasi ve hizli bir
sekilde katilagsmasi esasina dayanir. Kimyasal ve fiziksel oOzelliklere etki edebilmek

amaciyla suya cesitli katkilar ilave edilebilir.
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Tipik bir su atomizasyon sistemi, ergitme tesisi, atomizor, su pompalama/geri doniisiim
sistemi ve kurutma ekipmanlarini igerir[4]. Sekil 2.8’de su atomizasyon sisteminin sematik

gorilintiisii bulunmaktadir.
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Sekil 2.8. Su atomizasyon sistemi [12]

Tonaj agisindan su atomizasyonu yontemi, metal tozlar1 (6zellikle demir igerikli) i¢cin 6nde
gelen bir atomizasyon yontemidir. Diinya demir tozu liretiminin yaklasik % 60 ile % 70’1
su atomizasyonuyla iiretilmektedir. Bu yontem ayni zamanda bakir ve alagimlari, nikel ve
alagimlari, paslanmaz celikler ve takim celiklerinin toz {iretiminde de kullanilmaktadir. Su
atomizasyonuyla iiretilen nikel alasimli tozlar, termal sprey kaplama ve lehimleme
islemlerinde yaygin olarak kullanilir. Bu yontemle iiretilen tozlarin diger kullanim alanlari;

dig amalgamlari, sinterlenmis elektrik kontaklari ve lehim pastalaridir [4].

Bu yontemle, suyla reaksiyona girmeyen, sorunsuz sekilde ergiyen ve akabilen herhangi
bir metalin tozu {iretilebilir. Oksit olusumundan dolay1 titanyum ve siiper alagimlar gibi

reaktivitesi yiiksek olan metallerin toz iiretiminde kullanilmasi muhtemel degildir [4,15].

Genel olarak su atomizasyon yontemi diger toz iiretim yontemlerine gore diisiik
maliyetlidir. Bunu nedeni, islemde kullanilan suyun, gaz ya da hava ile karsilastirildiginda

ucuz olmasi ve ulagilabilen yiiksek iiretim hizidir (30 ton/sa ya da 500 kg/dk) [4].
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Bu yontemin baglica sinirlamalari ise, su hizla sogumaya neden oldugu icin bu yontemle
iretilen tozlar diizensiz sekillidir. Ayrica, Ozellikle reaktif metaller ve alasimlarda

karsilagilan toz igerigindeki yiiksek oksijen miktaridir.

Gaz atomizasyonu

Gaz atomizasyonunda, sivi metalin parcalanmasinda hava, azot, argon ve helyum
kullanilir. Metalin oksitlenmesini Onlemek icin, atomizasyonda kullanilan gazin tiiri
metalin Ozelliklerine gore segilir. Sivi metal, noziil ¢ikisindan yiiksek basingli gazin
genlesmesinin etkisiyle damlaciklara ayrilir. Gazin etkisiyle damlaciklara ayrilan sivi
metal kiiresellesir, sogur ve katilasarak tane boyutu dagilimlart 1 mikrondan 1 mm’ye
kadar degisen metal tozlar1 Tretilir. Gaz atomizasyonuyla iretilen tozlar, su
atomizasyonuyla liretilen tozlara gore daha kiiresel yapidadir ve bu nedenle iyi paketlenme
Ozelligi gosterirler. Ayrica, nispeten piiriizsiiz bir yiizeye sahiptir [1, 3, 18]. Sekil 2.9°da
dikey ve yatay olarak tasarlanmis gaz atomizasyon lnitelerinin sematik goriintiisii

bulunmaktadir.

Filtre
Vakumlu /
Indikstyon ﬁ
Gaz
Atomszasyon odast g =
E
Noaul 0
’
| Atonuzasyon (Gaz
kulest
Sifon borusu
Finn
Toz toplama
(@) (b)

Sekil 2.9. (a) Dikey atomizasyon tiinitesi, (b) Yatay atomizasyon tinitesi [11]
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Gaz atomizasyon {lniteleri yatay ve dikey olmak fiizere iki tiptedir. Diisiik sicaklik
atomizasyon lniteleri yatay olarak tasarlanmistir. Noziilden ¢ikan yiiksek hiza sahip gaz
genlesme bolgesine c¢eken sifon etkisi olusturur. Yiiksek hizdaki gaz, daha kiigiik
damlaciklar olusmasini saglar. Yiiksek sicaklik metalleri i¢in oksitlenmeyi Onlemek
amaciyla kapali, dikey ve inert gaz ile doldurulmus dikey gaz atomizasyon {initesi

kullanilir [1,3].

Gaz atomizasyon yoOnteminde gaz tiirii, ortam atmosferi, sivi metal sicakligi ve noziile
girdigi andaki viskozite, alasim tiirii, stvi metal akis debisi, gaz basinci, gaz debisi ve hizi,
noziil geometrisi ve gaz sicakligi degiskenleri ayarlanarak kullanima yonelik istenilen

ozelliklerde toz tiretilmesi miimkiindiir [1].

2.2. Toz Karakterizasyonu

Tozun boliinemeyen en kiigiik birimi parcacik olarak adlandirilmaktadir. TM islemlerinde
genellikle dumandan daha biiyiik (0.01-1 um), ancak kumdan daha kiigiik (0,1-3um)
parcaciklarla ilgilenilir. Kullanilan tozlarin bir¢ogu, insan sa¢i ¢api boyutundadir (25-

200pm) [1].

Herhangi bir Toz Metalurjisi prosesinin basarisi, biiyiik oranda metal tozlarinin kontrol ve
karakterizasyonuna baglidir. Toz iiretim yontemleri, par¢acik kimyasini ve yapisini etkiler.
Bu o6zellikler presleme sirasinda tozun davranisini etkilerken, ayni zamanda sinterlenmis
malzemenin bilesimini, yap1 ve ozelliklerini de etkiler [3]. Yogunlasma sirasinda olusan
sorunlar, asagida gosterilen toz ozelliklerinden kaynaklanabilir:

1. Pargacik boyutu ve dagilimu,

2. Yiizey alant,

3. Igyapy,

4. Bilesim, homojenlik ve kirlilik,

5. Pargaciklarin topaklanmasi,

6. Akis ve paketleme,

7. Pargaciklar arasi siirtiinme.

Bu toz 6zellikleri toz {iretim asamasinda alinan kararlari gosterir [12].
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2.2.1. Toz tane boyutu dl¢iim yontemleri

Pargacik boyutu ve boyut dagilimi, islem sirasinda metal tozlarinin davranisi iizerinde
onemli bir etkiye sahiptir. Ayn1 zamanda, tozdan imal edilen nihai tiriiniin 6zelliklerini de
etkiler. Bu nedenle asagidaki tane boyutu 6l¢iim teknikleri kullanilmaktadir:

1. Elek analizi

2. Sedimentasyon,

3. Elektriksel alan algilamas1

4. Mikroskop

5. X-Isin1 teknikleri

6. Isik Sagilimi ve Kirmnimi

Elek analizi

TM endiistrisinde, geleneksel olarak en yaygin sekilde kullanilan pargacik boyutu dl¢iim
yontemi eleme islemidir. Elekler yalnizca pargacik boyutu o6l¢iimii i¢in degil, ayni
zamanda tozlarin farkli elek bolmelerine ayrilmasi iginde kullanilir. Bu yontem, tane

boyutu 38 um’den biiyiik olan pargaciklarin boyut 6l¢timiinde kullanilir [4,12].

Bir eleme sistemi, farkli elek araliklarina sahip eleklerden olusur. Bu eleklerde, tel kalinlig
ve elek araliklar1 belli bir standarda gore belirlenmistir. Sekil 2.10’da standart elek

boyutlar1 ve elek sisteminin sematik goriintiisii verilmistir.

Standart Elek Bovutlan

elek  agikhk, elek  agiklik, baglangic (100 g) olok
_boyutu  pm__ boyulu  pm &

18 1000 100 150 =

20 850 120 125

25 710 140 106 artan

30 600 170 20 [ mes,

35 500 200 75 elekte azalan

40 425 230 63 kalan tozlar pargacik

45 355 270 53 boyutu

S0 300 325 45

60 250 400 38

70 212 450 32

80 180 500 25 e

635 20 i« hareket
(@) (b)

Sekil 2.10. (a) Standart elek boyutlari, (b) Elek sistemi [1]
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Elek analizi, birgok avantajinin yani sira bazi problemlere de yol agabilmektedir. Eleme
stiresi kisa tutuldugunda kiiglik parcaciklar elek serisinin tamamindan gegemez. Siire uzun
tutuldugundaysa biiyiik parcaciklar asimmir ve daha kiigliik parcaciklar olusur. Bir diger
problem ise, elege asir1 yiikleme yapildiginda, kiigiik pargaciklarin elek acgiklarindan
gecmesi zorlagtigl icin tozun sinirlayict elek boyutuna ulasmasi engellenir. Bunun gibi

nedenler, yanlis boyut analizine neden olarak yaniltict sonuglar elde edilmesine sebep olur

[1].

Sedimentasyon

Sedimentasyon, metal tozlarimnin bir sividaki ¢6kme hizina gore siniflandirilmasina yonelik
bir mekanizmadir. Bu yontem, boyutlar1 0,02-100 pm arasinda degisen kiiciik
pargaciklarin boyut analizinde kullanilir. Islem, boyutu olgiilecek olan tozlarin su
icerisinde dikkatli bir sekilde dagitilarak homojen bir siispansiyon olusturulmasiyla baslar.

Stispansiyon i¢indeki tozun ¢dkme zamanina karst dibe ¢oken tozun hacim veya agirlik

Ol¢iimleri yapilir. Bu dl¢iimler 1s181nda parcacigin boyut dagilimi hesabi yapilir.

Sedimentasyon belli sektorlerde yaygin bir sekilde kullanilan, kolay bir islem olmasina
ragmen bazi dezavantajlara da sahiptir. Dar bir boyut aralifina sahiptir. Islem yavastir. Isil

degisimler, Brown hareketinden kaynaklanan tiirbiilans yanlis boyut analizine sebep
olabilir [12,3].

Elektriksel alan algilamasi

Bu yontem, oncelikli olarak kan hiicresi (insan alyuvarlar1 7,5 pm’dir.) analizi igin
gelistirilmis olsa da daha sonra tane boyutu 6l¢iimii i¢cin de kullanilmaya baslanmustir.
Islem, boyutu 6lgiilecek olan parcaciklarin tuzlu su igerisinde dagitilmasiyla baslar.
Elektrolitik 6zellikteki bu siv1 igerisine iki elektrot daldirilir. Elektrotlardan bir tanesi cam
kap igerisindedir. Sisteme akim verildiginde, cam kap igerisindeki acikliktan
pompalanirken tuzlu suyun elektrik iletkenligi Olgiiliir. Tuzlu su igerisindeki dagitilmis
haldeki tozlar bu acgikliktan gegerken elektrik iletiminde bir takim degisikler olur. Elektrik
iletkenliginde yasanan bu degisimler, akiskan igerisinde asili haldeki tozlari saymak ve
boyut analizi yapmak i¢in kullanilir. Bu yontemle 6lgiilen en kiiciik pargacik boyutu 0,5-15
pm’dir [13,1].
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Mikroskop

Pargacik boyutunu belirlemenin evrensel bir yolu da, sayisallastirmaya ve dijital ortama
aktarilabilen bir goriintii elde etmeyi saglayan mikroskobik Ol¢iim yontemleridir. Bu
yontemde yaklasim, pargacik goriintiilerinin {izeri farkli boyutlardaki dairelerle ortiilerek
her bir boyuttaki pargacik miktarini saymaktir. Bu analiz i¢in optik yansitmali 1sik,

gegirilen 151k, taramali elektron veya geg¢irmeli elektron mikroskoplari kullanilir [1].

X-Isin1 teknikleri

X-Isi teknikleri, pargacik boyutu cok kiiciik olan tozlarin, ortalama boyut dagiliminin
belirlenmesinde kullanilir. Tozlarin boyutlart kiriim agist ve X-Isinlar1 siddetine gore
olusan kirinim egrisinin diklesmesi ya da genislemesine gore pargacik boyutu belirlenir.
Tepenin genislemesi kiiclik kristal boyutunu isaret eder. Bu yontemde, tane boyutu
genisleme miktar1 B degeriyle ters orantilidir. B genisligi arttik¢a toz tane ¢api kiiciiliir. Bu

teknik Brag kanununa dayanir [1,13].

D = 0,9%/B 2.1)

B: genisleme mesafesi
A: dalga boyu
d: hklm diizlemindeki dikey mesafe

O: kirilma agist

A =2.d.Sin® (2.2)

Isik sacilimi

Bu yontemde, pargacik boyutu dl¢lilmek istenen tozlar, su ya da uygun bir organik sivida
dagitilir ve bir 151k demeti yolu boyunca hareket ettirilir. Parcaciklar, 151tk demetinin
oniinden gegerken parcacik boyutuna bagli olarak sagilma meydana getirir. Protodektor
dizileri, elektrik sinyaline doniistiiriiliir. Sac¢ilma bilgileri, parcacik seklinin kiiresel oldugu

varsayilarak analiz edilir. Kiigiik acili ileri 151k sagilimi kullanan Fraunhofer difraksiyonu 2



20

ile 2000 um arasinda degisen parcacik boyutlarini 6l¢mek i¢in kullanilir. 0,1 pm’ye kadar
pargacik boyutu dagilimini belirlemek igin diger 151k sag¢ilimi teknikleri kullanilabilir [3].

2.2.2. Toz sekli

Bir tozun pargacik sekli, dolayli olarak iiretim yontemine baglidir. Dogadaki birgok toz
parcacigi ili¢ boyutludur ve bir dereceye kadar es eksenli olduklar diisiiniilebilir. Kiiresel
parcaciklar, bu seklin en basit ve en ideal 6rnegini temsil etmektedir. Pargaciklarda ¢ok
miktarda gozenegin varligi, boyut ve sekil bakimindan diizensizlik yaratarak herhangi bir

sekil tanimlamay1 zorlastirir.

Parcacik sekli; akicilik, goriinlir yogunluk, sikistirilabilirlik, ham mukavemet,
sinterlenebilirlik gibi o6zelliklere etki eder. Tozun {iretilmesinde kullanilan sartlarin
belirlenmesine yardimci olur. Parcacik sekillerinin sayisal olarak ifade edilmesi zor
oldugundan; seklin bir anlam ifade etmesi i¢in, nitelikle ilgili tanimlayicilar sik¢a
kullanilir. Sekil 2.11°de muhtemel pargacik sekilleri ve uygun niteliksel tanimlamalar

verilmistir [13,1].

S
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Sekil 2.11. Muhtemel parcacik sekilleri ve 6nerilen niteliksel tanimlayicilar [1]
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2.2.3. Spesifik yiizey alan

Tozun birim kiitlesi bagina gercek yilizey alani miktar1 biliylik 6nem tasir. Parcaciklar
arasindaki veya toz ile ¢cevre arasindaki herhangi bir reaksiyon bu yiizeylerden baslar. Bu,
sinterlenebilmeyi etkiler. Yiiksek derecede yiizey piiriizliiliigline sahip ¢ok diizensiz sekilli
bir pargacik i¢in, spesifik ylizey alani ¢ok yiiksek olabilir ve bu sinterlenebilme 6zelligini

artiracaktir [16]. Tozlarin yiizey alaninin artmasi tozlarin akisina ve sikistirilabilirlige etki

eder [13].

Bir toz pargaciginin piiriizliiliigii ve dolayisiyla goriinen yiizeyi, ylizey ayrintilarinin bir
Olciim yontemi ile belirlenebilmesine baglidir. Yiizey alaninin belirlenmesinde gaz
adsorpsiyonu ve gaz gecirgenligi en ¢ok kullanilan yontemlerdir. Mikroskop ve diger

yontemlerde ylizey alaninin belirlenmesinde kullanilir [15,1].

2.2.4. Goriiniir yogunluk ve vurgu yogunlugu

Bir tozun goriiniir yogunlugu, genellikle g/cm3 cinsinden ifade edilen sarsilmamis, diger
bir ifadeyle gevsek durumdaki yogunlugudur. Asagidaki nedenlerden dolay1 bir tozun en
kritik 6zelliklerden biridir:

1. Presleme ekipmanlarinin boyutunu ve gevsek tozu preslemek ve yogunlastirmak igin
gerekli olan pres hareketlerinin biiyiikliigiinii belirler.

2. Baslangigtaki tozun tasinmasi ve islenmesi i¢in kullanilan ekipman se¢imini belirler.

3. Sinterleme sirasinda tozun davranigini belirler.

Gorilinlir yogunlugu dogrudan etkileyen diger ozellikler; kati maddenin yogunlugu,

parcacik boyutu ve sekli, yiizey alani, topografya ve dagilimidir [16].

Goriliniir yogunlugu belirlemek i¢in farkli cihazlar kullanilabilir. Standart test iglemlerinde,
Hall akis 6l¢er (huni yontemi) ve Scott hacim Olger cihazlari temel alinir. Her iki yontemde
de, sabit hacimdeki (25 cm®) silindirik kap tamamen toz ile doldurulur. Sonra 6lgiilen toz
kiitlesi, kap hacmine boliinerek goriiniir yogunluk belirlenir. Huni yontemi, 2,5 ya da 5,0
mm ¢apli delige sahip bir Hall hunisinden serbest¢e akan tozlar i¢in uygulanir. Kohesif

tozlar, tercihen, 7,5 mm delikli, yatay salinimli bir huni ile test edilir. Scott cihazinin
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nispeten genig, dort tarafli 12 mm’lik bir deligi vardir ve titresim altinda 6zelliklerini

degistiren kohesif tozlar i¢in onerilir [15].

(0)

Sekil 2.12. (a) Hall akis olgeri, (b) Scott hacim 6lger [1]

Kaliba doldurulurken tozlarin dagilimi homojen olmadig: i¢in ve olgiimlerde yanilgiya
sebep olabilecek pargaciklar arasindaki bosluklarin varligi géz oniine alindiginda vurgu
yogunlugunu belirlemek 6nemlidir. Vurgu yogunlugu belirlenirken, toz silindirik bir 6lgme
kabima konularak sabit bir hacme gelene kadar cihazda ya da manuel olarak titrestirilir.
Titresim sonrasi Olclilen hacim agirhiga boliinerek vurgu yogunlugu bulunur. Vurgu

yogunlugu, goriiniir yogunluktan daha yiiksektir [1, 10, 13].

2.2.5. Akis hiza

Toz metal parga iiretim hizi, depolama konteynerlerinden kaliplara nispeten hizli bir toz
akist gerektirir. Akis hizinin belirlenmesi i¢in standart olarak Hall akis 6lger kullanilir.
Akis hizi, 50 g agirligindaki bir tozun Hall akis 6l¢erden aktigi saniye cinsinden siire
olarak ifade edilir. Bu test, calisma kosullarinin ¢ogunda tozun kiiciik bir delikten akmast
gerekmedigi igin yalnizca bir karsilastirma ve degerlendirme firsat1 verir. Kisa akis zamani
tozlarin serbest akisini, uzun akis zamani ise tozlar arasinda yiiksek siirtiinme oldugunu
gosterir [1,16]. Sirtiinme sartlari, par¢acigin spesifik yiizeyine baghdir. Biiyiik spesifik
yiizeye sahip parcaciklar i¢in siirtinme daha fazladir ve akicilik kabiliyeti, daha kiiglik
spesifik yiizeye sahip olan pargaciklardan daha kétiidiir. Parcacik yiizeylerindeki yiiksek
gozeneklilik ve piirlizliiliik akiciligi daha da koétiilestirir. Pargacik sekli de bu o6zelligi

onemli derecede etkileyen bir diger faktordiir. Acisal ya da dendritik pargaciklar, mekanik
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olarak birbirlerine baglandiklarindan dolayr ki bu da tozlarin ¢ikis deliginden akmasini
engeller, kotii akicilik gosterirler. Pargacik boyut araligi genisletilerek ve oransal igerik

degistirilerek en uygun toz akiciligina ulasilabilir [10].

2.2.6. Sikistirllabilirlik

Sikistirma, toz sekillendirme de yaygin olarak uygulanir. Bu nedenle, basinca verilen tepki
onemli bir toz 6zelligidir [1]. Sikistirilabilirlik, belli miktardaki bir metal tozu kiitlesinin
basing altindaki yogunlasma kabiliyetinin bir dlgiistidiir. Bu 6zellik, tozun sekillendirme
esnasindaki davranigini belirlediginden olduk¢a 6nemlidir [19]. Tipik olarak, bir silindir
veya dikdortgen test parcasi, ayni anda yukaridan ve agsagidan basing uygulanan bir kalipta
tozun preslenmesiyle yapilir [3]. Preslenmeden sonraki dl¢iilen yogunluk, numunenin ham

yogunlugudur ve sikistirilabilirligin ifade edilmesinde bir temel olusturur [1].

Tozun sikistirilabilirligi, metalin ya da alasimin kendine 6zgii sertligi, parcacik sekli, i¢
gozeneklilik, parcacik boyut dagilimi, metalik olmayanlarin varligi, elementlerin ya da kati
yaglayicilarin eklenmesi gibi faktorlerden etkilenir [3]. Alternatif olarak, sikistirilabilirlik

yogunlagma parametresi ile tanimlanir [3].

Ham yogunluk—Goériiniir yogunluk
Teorik yogunluk—Gériiniir yogunluk

Yogunlagsma parametresi =

(2.3)

2.2.7. Ham mukavemet

Ham mukavemet, parcanin sinterlenmemis yani ham haldeki mukavemetidir. Bu 6zellik,

ham kompaktin sinterleme oncesinde boyutunu ve seklini muhafaza edebilme yetenegini

gosterdigi i¢in olduk¢a Onemlidir. Ham mukavemet, asagidaki faktorler tarafindan

desteklenmektedir:

» Mekanik kenetlenme i¢in daha fazla alan oldugundan parcacik yiizey piiriizliliigliniin
artirilmasi,

» Toz ylizey alanmin artirllmasi. Bu diizensizligi artirarak ve parcacik boyutunu
azaltarak elde edilir.

» Tozun goriiniir yogunlugunu azaltmak. Bu ilk iki faktoriin bir sonucudur.

» Parcgacik ylizeyinde oksitlenmeyi ve kirliligi azaltmak,
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» Mekanik kenetlenmeyi engelleyen bazi katki maddelerinin miktarini azaltmak [16].

Standart ham mukavemet testi, 12,7 mm’ye 31,7 mm boyutlarinda, 6,35 mm kalinligindaki

numunenin ¢apraz egme testidir. Ham mukavemet Es. 2.4’¢ gore hesaplanir [16].

PL
Ham Mukavemet= > (2.4)

2wt?

P: kopma yiikii, N
L: destek ¢ubuklar1 arasindaki mesafe, mm
t: numune kalinligl, mm

w: numunenin genisligi, mm
2.3. Presleme

Toz Metalurjisi isleminde, en Onemli asamalardan bir tanesi de tozlarin
sekillendirilmesidir. Tozlar, farkli yontemlerle yiiksek basing altinda sikistirilir. Pek ¢ok
sikistirma yontemi kullanilir. Ancak, toz metal parga iiretimi i¢in en yaygin kullanilan

yontem, rijid bir kalipta tek eksenli sikistirma yontemidir [4].

Sekil 2.13. Tek yonlii presleme islemi [8]
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Metal tozlarmin sikistirilmasinda temel amaglar asagidaki gibidir:

» Tozu istenilen sekle getirmek,

» Sinterlenmeden kaynaklanan boyutsal degisiklikleri de goz Oniinde bulundurarak
miimkiin oldugunca arzu edilen boyutlarda parca iiretmek,

» Arzu edilen tipte ve seviyede gozenek elde etmek,

» Pargaya bir sonraki adim i¢in yeterli mukavemet kazandirmak [16].

Sikistirma iglemi izostatik, hacim deformasyonu ve eksenel olmak tizere tli¢ farklh
uygulamayla gerceklestirilmektedir. Eksenel sikistirma, tek ve ¢ift yonlii olabilecegi gibi
soguk, 1lik ve sicak sikistirma seklinde de uygulanabilir. izostatik sikistirma da soguk ve
sicak olarak gergeklestirilebilir. Hacimsel deformasyon islemleri de toz ddvme, toz

ekstriizyon ve toz haddeleme islemlerini kapsar [5].

Tozlarin rijid bir kalipta basing uygulanarak sikistirilmas: klasik bir sekillendirme
islemidir. Kalipta sikistirma isleminde, tam yogunlugun % 90’nina ulasmak miimkiindiir.
Cok kiigiik pargaciklar icin bu islem, birka¢ saniyelik zaman dongiisiinde

gerceklestirilebilir.

Tozlar sikistiritlirken sivilar gibi tepki vermezler. Sikistirilan kompakt par¢anin her noktasi
ayn1 yogunluga sahip degildir. Bunun nedeni ise, toz ve kalip duvarlari arasinda ve
parcaciklar arasinda olusan siirtinme nedeniyle uygulanan basincin, her noktaya ayni
sekilde iletilememesidir. Uygulanan presleme tekniginin tiirli, preslenecek malzeme ve
yaglayicinin tiiri ve kullanilacak malzemenin tiirii, elde edilecek ham pargcanin

yogunlugunda 6nemli bir rol oynamaktadir.

Presleme islemi sirasinda kalip duvarlarindaki siirtinmeden kaynaklanan stres ve yogunluk
gradyan1 dikkate alinmazsa, elde edilen kompakt yogunluk yalnizca presleme basincinin
bir fonksiyonudur [10]. Sekil 2.14°de presleme sirasinda basing artisiyla gergeklesen

stirecler gosterilmistir.
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Artan basing —

Sekil 2.14. Basing artigiyla birlikte gerceklesen siiregler [10]

Presleme sirasindaki stire¢ agagidaki gibidir;

1. Oncelikle basing artisiyla birlikte pargaciklarin yeniden diizenlenmesi meydana gelir.
Olusan kopriiler kalkar ve bosluklar doldurulur.

2. Plastik deformasyon nedeniyle parcaciklar arasindaki baglanti artar. Oksit tabakasi
dagilir ve parcaciklarin mekanik kilitlenmesiyle aglomera olusumu meydana gelir.

3. Daha sonra, basing artist devam ettikge pargaciklar arasinda, temas yiizeyinde artig
meydana gelir. Parcaciklar arasindaki adhezyon artar ve plastisite ozelliklerini kaybeden

tozlar pargalanir [10]. Basincin artisiyla ham yogunluk ve ham mukavemet artar.

2.4. Sinterleme

Kalipta sikistirilarak sekillendirilen toz metal pargalar, basincin etkisiyle mekanik olarak
kenetlenir ve kismen soguk kaynaklanma meydana gelir. Bu mekanizmalar sonucunda elde
edilen ham mukavemet, ancak parcanin tasinmasi ve stoklanmasi igin yeterlidir. Bu
nedenle, sekillendirilen toz metal pargalar, kullanimdan oOnce uygun bir sicaklikta

sinterlenir.
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Sinterleme, sekil kazandirilmis gozenekli yapidaki tozlarin spesifik yiizey alaninin
kiigiilmesi, parcaciklarin temas noktalarinin biiyiimesi ve bunun sonucunda da gdzenek

seklinin degismesi ve gozenek hacminin kiiclilmesiyle sonuglanan bir 1s1l islemdir.

Sinterleme birbirleriyle temas halindeki parcaciklarin yiiksek sicaklikta birbirine
baglanmasini saglar [1]. Bu baglanma ile birlikte parcanin sertlik, mukavemet, manyetik
ve elektriksel Ozellikler, 1s11 genlesme ve korozyon direnci gibi 6zelliklerinde iyilesme
olur. Tek bilesenli sistemlerde sinterleme, ergime sicakliginin altindaki sicakliklarda kati
hal difiizyonu ile gergeklesir. Cok bilesenli sistemlerde ise, ergime sicakligi en kiigiik olan
bilesenin ergime sicakligimi {iizerindeki sicakliklarda sivi faz olusumu ile birlikte

gerceklesir.

2.4.1. Kati-hal sinterleme

Kat1 hal sinterlemede sekillendirilmis ham parca, tipik olarak erime noktasinin 0,5-0,9°u
kadar olan bir sicakliga 1sitilir. Bu sinterleme de hi¢ s1v1 faz bulunmaz ve kat1 halde atomik

difizyon, parcaciklarin birlesmesini ve gozenekliligin azalmasini saglar [20].

Herhangi bir kati hal sinterleme siirecinin itici giicli ylizey enerjisinin azalmasidir. Bu;
-pargacik temas alanlarinin biiylimesinden dolay1 spesifik ylizey alaninin azalmasina,
-gozenek hacminde azalmaya ve/veya gozeneklerin kiiresellesmesine,

-toz parcaciklarin igerisinde iiretim asamalar1 sirasinda olusabilecek dislokasyon, atom

bosluklar gibi kafes kusurlarinin elimine edilmesine neden olur [15].

Tek bilesenli malzemelerin kat1 hal sinterlenmesi, sinterlemenin en iyi anlasilan seklidir.
Sinterlemenin teorik analizinde kullanilan farkli yaklasimlar mevcuttur. Ancak bu
yaklagimlarin smirlamalar1 vardir. Ciinkii farkli sekillerde ve biiyiikliikte parcaciklarin
oldugu gergek toz sistemlerini tam olarak agiklayamazlar. Cogu teori, tozlarn yiliksek
saflikta ve kiiresel oldugunu varsayar. Ancak tozlar diiz degildir; kavisleri vardir. Kavisli
yiizeylerde daima gerilme vardir. Asagidaki Es. 2.5 (Laplace esitligi), kavisli yiizey ile

ilgili gerilmeyi gosterir:
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o =y[=+-] (2.5)

rp I

Bu esitlikte, y ylizey enerjisini, r1 Ve Iy ise temel egrilik yarigaplarini gosterir. Yaricap
buhar fazinda oldugunda, diger bir deyisle, ylizey i¢ biikey oldugunda, negatif isaretli
oldugu kabul edilir ve ylizey basing altindadir. Diiz bir ylizeyde hi¢cbir zaman gerilme
olmaz. Sinterleme sirasinda dis biikey bolgeden gelen atomlarin i¢ biikey bolgelere

gecmesi beklenir [4].

Kavisli bir ylizeydeki atomlar ve bosluklarin kimyasal potansiyelleri, ylizeyin egriligine
bagl olarak degisir. Yiizeydeki bir bolgeden digerine degisen potansiyel farki, atomlarin
serbest enerjisini diigiirmek i¢in diflizyonel bir atom akigina yol agar [4]. Sekil 2.15°de
kavisli bir ylizeydeki bosluklarin akis yonlerinin sematik gosterimi bulunmaktadir. Buna
gore, basma gerilmeleri altindaki dis biikey ylizeylerin altinda bosluk konsantrasyonu
normale gore disiiktiir (diiz yiizeylere gore). Cekme gerilmeleri altindaki i¢ biikey
yiizeylerde ise bosluk  konsantrasyonu normale gore  yiiksektir.  Bosluk
konsantrasyonlarinda olusan bu fark i¢ bilikey bolgelerden dis biikey bdlgelere difiizyonel
bosluk akisi, ayn1 sekilde dis biikeyden i¢ biikey bolgelere de diflizyonel atom akisina yol

agar.

Daha dusik bosluk

yogunlugu Bosluk
akisi

Disbiikey ) Daha yiiksek

yuzey

bosluk yogunlugu

ichiikey S

=4 yuzey

Sekil 2.15. Kavisli bir ylizeydeki bosluklarin akis yonlerinin sematik gosterimi [4]

Atom ve boslugun kimyasal potansiyellerindeki gradyanlar tarafindan belirlenen

diflizyonel atom akis1 Es. 2.6’daki gibi ifade edilebilir:
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] - _ DCa(Apa—Apy)
QKT

(2.6)
Bu esitlikte D atomlar i¢in 6z yaymim katsayisi, k Boltzman sabiti, 2 atom hacmidir.
Basing ve yiizey egriligi etkisini i¢eren boslugun kimyasal potansiyeli p, asagidaki Es.

2.7’deki verilmistir.

=Ry + (pHYsK)Q + KTINCy (2.7)

Burada K egrilik, Q bosluk hacmi, Cv bosluk konsantrasyonudur. Benzer sekilde,
atomlarin kimyasal potansiyelleri Es. 2.8’deki gibi gosterilir [4].

Ha = Hao T (pHysK)Q + RTInG, (2.8)
2.4.2. Sinterleme asamalari

Baslangicta ayr1 parcaciklardan olusan bir toz kompaktinin mikroyapisi, sinterleme
esnasinda siirekli olarak degisir. Bu nedenle, sinterleme siirecinin mikroyap: agisindan
tanimlanan {i¢ asamaya ayrilmasi inceleme kolaylig1 agisindan uygundur. {lk asama, yeterli
derecede atom hareketliligi saglandiginda baglar. Bu asamada, bireysel parcaciklar
arasinda keskin bir sekilde i¢ biikey boyunlar olusur. Yogunlagma miktar: diistiktiir. Tipik
olarak, dogrusal cekmenin %5’i kadardir. Eger irilesme mekanizmalar1 ¢ok aktifse,
yogunlasma c¢ok daha diisiik olabilir. Ara asamada, yiiksek kavisler 1liml1 hale getirilmistir.
Mikroyapi, kat1 parcaciklar ve siirekli kanal benzeri gozeneklerin lic boyutlu i¢ ice gecmis
bir agindan olugsmaktadir. Bu asamada, %5-10 arasinda g6zeneklilik oldugu kabul edilir ve
bu nedenle yogunlasmanin biiyiik bir boliimiinii kapsar. Tane irilesmesi 6nemli hale gelir.
Sinterleme ilerledik¢e, kanal benzeri gozenekler izole, kapali gozeneklere doniisiir ve bu
da son asamanin baslangicini igaret eder. Tane irilesmesi, son asamada daha fazla olabilir
ve gozenekliligin son birkag ylizdesinin giderilmesinde, genellikle zorluklar yasanmaktadir

[20]. Sekil 2.16’de sinterleme asamalarinin sematik goriiniimii verilmistir.
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1. Birlegme ve boyun clusumu
2. Geometrinin degigimi ve yogunlagma cekmesi
3. Porozitenin azalmasi ve gbzeneklerin izolasyonu

Sekil 2.16. Sinterleme asamalari [5]

2.4.3. Sinterleme mekanizmalari

Kristal malzemelerin sinterlenmesi, buhar tasinimi (buharlasma/yogunlasma), yiizey
diflizyonu, kafes (hacim) difiizyonu, tane sinir1 difiizyonu ve dislokasyon hareketi olmak
iizere birkag mekanizma ile meydana gelebilir. Sekil 2.17 sinterlenen iki pargacik
arasindaki madde taginim yollarin1 sematik olarak gostermektedir. Yogunlasmanin oldugu
ve olmadig1 mekanizmalar arasinda bir ayrim yapilir. Buhar taginim, ylizey difiizyonu ve
parcacik yiizeylerinden boyuna kafes difiizyonu, boyun biiylimesine ve yogunlagma
olmaksizin parcaciklarin irilesmesine neden olur. Tane siir diflizyonu ve tane sinirindan
boyuna kafes difiizyonu, polikristal seramiklerde en 6nemli yogunlagma mekanizmalaridir.
Tane sinirlarindan gozeneklere olan difiizyon, boyun biiylimesine ve biiziilmeye
(yogunlagsmaya) izin verir. Dislokasyon hareketi ile plastik akis, sinterleme gerilimine
tepki olarak parcaciklarin deformasyonu (siirinme) yoluyla boyun biiyiimesine ve
yogunlagmaya neden olabilir. Plastik akisi, metal tozlarmin sinterlenmesinde daha yaygin
olarak goriiliir. Tane sinirinin olugmadigi cam tozlar igin, yogunlasma ve boyun biiylimesi

pargaciklarin deformasyonunu igeren viskoz akisla olusur [20].
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Mekanizmalar Yogunlasmanmin olmadigi mekanizmalar 1,2 ve 3

. buzilme olmadan mikroyapi degisikligi meydana
1.Ylizey difiizyonu

getirir.

2.Kafes diflizyonu
(ylizeyden)

1
3.Buhar tasmimi

4,Tane sinin difiizyonu

Yogunlastirma mekanizmalari 4,5 ve 6 tane sinin
bolgesinden malzeme uzaklastirarak blzilmeye
5.Kafes difiizyonu (tane neden olur.

smarindan)

6.Plastik aks; (dislokasyon
hareketiile)

Sekil 2.17. iki parcacik i¢in sinterleme mekanizmalarinin sematik gosterimi [20]

2.4.4. Yogunlasma ve tane irilesmesi

Cesitli sinterleme mekanizmalari, bagimsiz bir sekilde calismaz. Buhar taginimi ve yiizey
diflizyonu yogunlagsma mekanizmasiyla rekabet halindedir. Mikroyapinin irilesmesine ve
sinterleme i¢in itici giiclin azalmasina neden olurlar ve yogunlasma hizinda belirgin bir
azalma meydana gelebilir. Bu nedenle, sinterlemenin yogunlasma ve irilesme arasinda bir
rekabet icerdigi sdylenebilir. Irilesme mekanizmalari etkin oldugunda oldukca gdzenekli

pargalar tretilir [20].

2.4.5. Sivi-faz sinterleme

Sivi faz sinterleme yontemi yayginlagsmakta ve malzemenin sinterleme dongiisiiniin
tamami veya bir kismi boyunca sivi fazin mevcudiyeti, yogunlastirma i¢in kullanilmaktadir

[16].

Siv1 faz sinterleme ii¢ asamada ger¢eklesmektedir:
» Yeniden diizenlenme,
» (Cozelti ve tekrar ¢cokelme,

» Kati faz baglanma.
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Yeniden diizenlenme

Bu asamada, eriyik katiy1 1slatmalidir; buna, kat1 yiizeyi 1slatan sivi tarafindan uygulanan
kilcal kuvvete bagli olarak hizli baslangi¢c yogunlasmasi eslik eder. Sistem yiizey enerjisini
en aza indirdigi i¢in gozeneklilik biiyiikk Olclide azalir. Miiteakip yeniden parcacik
diizenlenmesi sirasinda, kilcal etkiye viskoz bir kati olarak tepki verirler. Islem, sivi
miktarina, parcacik boyutuna ve eriyik i¢cindeki katinin ¢oziintirliigline baghdir. Genellikle,

daha ince boyutlu pargaciklar daha iyi yeniden diizenlenme saglar [3].

Cozelti ve tekrar cokelme

Bu asama da, ¢oziiniirliik ve difiizyon etkileri baskin hale gelir: bir mikroyapisal degisim
yani irilesme meydana gelir: Bu, ayn1 zamanda Ostwal olgunlasmasi olarak da bilinir;
burada, kiiciik taneler daha hizli ¢6ziiniir ve daha iri taneler lizerine ¢okelir. Sonug olarak,

irilesme meydana gelir. Bu asamadaki yogunlasma, ilk asamadaki biiytikliikte degildir [3].

Kat1 faz baglanma

Bu asama da, kati iskeletin varlig1 nedeniyle yogunlasma yavastir. Bu, asagidaki iki
durumda belirgindir.

e Eriyigin hacim boyutu ¢ok diisiik oldugunda ve eriyik kati partikiilii ideal bir sekilde
1slatmazsa.
e Siv1 faz sinterlemenin baslangicinda, diisiik ergime noktali bilesenin kat1 parcacikta

tamamen ¢ozlindigl yerlerde [3].

2.4.6. Gegici s1vi faz sinterleme

Gegici sivi faz sinterleme, sivi faz sinterlemenin alternatif bir seklidir. Sivi fazin esas
malzemede yiiksek bir ¢ziiniirliige sahip oldugu karisim toz sistemlerinde goriiliir. Ornek

olarak Cu-Sn, Cu-Al, Ni-Cu, Fe-Mo-C, Fe-P ve Fe-Ti alasimlar1 verilebilir [4].

Kalic1 bir sivi fazin var oldugu klasik sivi faz sinterlemeden farkli olarak, gecici sivi faz
sinterlemede ki siv1, kati icerisinde yiiksek bir ¢oziiniirliige sahiptir. Sonug olarak, 1sitma

sirasinda olusan s1vi daha sonra alasim olusumu ile birlikte kaybolur.
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Gegici sivi faz sinterleme de, sivi fazin kisa siireli varlig1 nedeniyle tane irilesmesi elimine
edilir ve homojen boyut degisikligi meydana gelir. Ancak, sivi faz birka¢ islem
parametresine bagli oldugu igin, gegici sivi faz sinterleme pargacik boyutu, katki maddesi

miktari, 1sitma hiz1 ve maksimum sicaklik gibi islem kosullarina karsi olduk¢a duyarlidir

[4].

Sekil 2.18’de gegici s1vi faz sinterlemenin olasi1 kosullarini gosteren ikili faz diyagramlari
bulunmaktadir. Karisim tozlarda, diisiik sicakliktaki bilesen ergitilerek ya da otektik

olusumuyla gecici bir siv1 faz olusturulur. Son kompozisyon, tek fazli bir bolgededir.

e T,

_
Y oSS .. S
-

ra

(a) (b)

Sekil 2.18. Gegici faz sinterlemenin olas1 kosullarini gosteren ikili faz diyagramlar [4]

2.4.7. Siiper katigen s1v1 faz sinterleme

Siiper katigen s1v1 faz sinterleme de karisim tozlar yerine én-alasimli tozlar1 kullanilir. On-
alasimli tozlar, s1vi fazin olusabilmesi i¢in sivilagsma ve katilasma sicakliklar arasinda bir
sicakliga 1sitilir. Sivi faz en ¢ok bir pargacik icindeki tane sinirlarinda, parcaciklar
arasindaki boyun bdlgelerinde ve tanelerin i¢ kisimlarinda olusur. Sonugta, yari-kati
parcaciklar yumusar ve kilcal etkiden dolay1 yeniden diizenlenme ile hizla yogunluk artist
olur. Stv1 fazin olustugu bolgeler, tozun mikroyapisi, alasim kimyasi, parcacik boyutu ve

1sitma orani gibi gesitli faktorlere baglidir. Bu islem, ergime aralig1 genis olan sistemlere
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uygulanir ve biiyiik pargaciklar ile yiiksek oranda yogunlagsma saglandigi i¢in avantajlidir.
Bu yontem, takim gelikleri ve paslanmaz ¢eliklerin tiretiminde uygulanir [1,4].

2.5. Sinterleme Yontemleri

2.5.1. Geleneksel sinterleme

Sinterleme firinlari, sinterleme islemi sirasinda sicakligi ve zamani kontrol eder. Ayrica,
indirgeyici atmosferi muhafaza eder. Yaglayici ve baglayicilarin yok edilmesini saglayarak
sinterleme sonrast 1s1l islem imkan1 saglar. Sinterleme firinlari, parti tipi ve siirekli firinlar
olarak smiflandirilir. Bu firinlar, daima gaz gecirmez firin kabuguna ya da indirgeyici

atmosferi korumak i¢in gaz gecirmez potalara sahiptir [1,3].

Parti tipi firinlar

Parti tipi firinlar, dretilecek parca miktarmin siirekli firmlarn  kullanilmasini
gerektirmedigi durumlarda, koruyucu atmosferde sinterleme igin kullanilir. Parti tipi
firinlar, kutu tipi ve ¢an tipi firinlar olmak iizere iki ¢esittir. Can tipi firinlar, 6zellikle ¢cok
1y1 bir atmosfer kontrolii gereken durumlarda, metal toz kompaktlarin sinterlenmesinde

kullanilir [3].

Parti tipi firinlarda sinterlenecek malzemeler soguk firma yiiklenir. Firin kapag:
kapatildiktan ve islem atmosferi olusturulduktan sonra firin belirlenen sinterleme

sicakligina 1sitilir [1]. Sekil 2.19°de parti tipi firinin sematik goriintiisii bulunmaktadir.
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Sekil 2.19. Parti tipi firinin sematik goriintiisii [1]

Siuirekli firinlar

Stirekli firmlar, biiylik hacimli {iretim caligmalar1 i¢in kullanilir. Firinin {i¢ bdolgesi
(yaglayict giderme, sinterleme, sogutma) boyunca toz kompaktlarinin hareketi siireklidir.
Stirekli firmnlar, 6rgii banth konveyor firini, seramik bantli konveyor firini, silindir ocakl
firin, itici firin, yilirime—simi firini, stirekli vakum firmi da dahil olmak {izere farkli

tasarimlart mevcuttur [3,4].

Tipik bir siirekli sinterleme firininda, dort ayr1 bolge bulunur. Bunlar; 6n 1sitma bolgesi,
yiiksek 1s1 (sinterleme) bdlgesi, gecis (yavas sogutma) bdlgesi ve sogutma bolgesidir. On
1sitma bolgesinin islevi, presleme sirasinda kullanilan yaglayicilari ham toz metal
parcasindan uzaklasgtirmaktir. Yiiksek 1s1 bolgesinde, ayr1 haldeki toz pargaciklar
sinterlenirken ayni1 zamanda, parcanin biliziilmesine bagli olarak yogunlukta artis
olmaktadir. Yavas sogutma bolgesi, firinin sicak ve soguk bolgeleri arasinda termal stresin
azalmasim saglar. Gegis bolgesi olarak mikroyapi gelisimine yardimci olabilir. Nihai
sogutma bolgesinde ise, TM pargalar firindan ¢ikmadan 6nce atmosfer altinda oksitlenme

olusmadan sogutulur [4].
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Sekil 2.20. Siirekli firmin sematik goriintiisii [5]

2.5.2. Hizh sinterleme yontemleri

Spark plazma sinterleme

Spark Plazma Sinterleme (SPS), kisa siirelerde ve diisiik sicakliklarda sinterlenmeyi ve
sinter-baglanmay1 miimkiin kilan, yeni gelistirilen bir sentez ve proses teknigidir. Hizli bir
sinterleme teknigi olarak kabul edilir. Mikrodalga sinterleme ve kendiliginden ilerleyen
yiikksek sicaklik sentezine (SHS) benzer sekilde kendi kendine 1sitma eylemini
kullanmaktadir. SPS sistemleri sicak pres (HP), sicak izostatik presleme (HIP) veya
atmosferik firlarin kullanildig1 geleneksel sistemlere kiyasla islem kolayligi, sinterleme
enerjisinin dogru kontrolii, yliksek sinterleme hizi, yiliksek yogunluk eldesi, yiiksek
retilebilirlik, emniyet ve giivenilirlik gibi bir¢ok {istiinliige sahiptir. SPS prosesi,
geleneksel sinterleme isleminin zor oldugu intermetalik bilesikler, fiber takviyeli
seramikler, metal matrisli kompozitler ve nanokristal malzemelerin sinterlenmesinde

kullanilir. Sekil 2.21 SPS prosesinin kullanildig1 malzemeleri gostermektedir [21].
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Sekil 2.21. Uretiminde spark plazma sinterlemenin kullanildig1 malzeme &rnekleri [21]

SPS teknolojisinin tarihi, 1930’larda ABD’de sinterleme isleminde elektrik enerjisinin
kullanilmasina dayanir. Japonya’da 1960’larda gelistirilmis ve patentlendirilmistir. 1980

ve 1990’lara dek gelisimi devam etmistir [21].

Spark Plazma Sinterleme (SPS), agik-kapali darbeli dogru akimin uygulanmasiyla, toz
malzemeler arasindaki bosluklarda elektrik desarjiyla anlik olarak iiretilen, yiiksek sicaklik
plazmasina dayanan, basingli bir sinterleme yontemidir. A¢ik- kapali darbeli dogru akimin
uygulanmasiyla spark plazma, spark etki basinci, joule 1sitnmasi ve elektrik alan difiizyon
etkisi meydana gelir. SPS isleminde, toz pargacik yiizeyleri klasik elektrikli sinterleme
islemlerinden daha kolay arndirilir ve etkinlestirilir ve hem mikro hem de makro
seviyelerde malzeme transferleri tesvik edilir. Bu nedenle, geleneksel sinterlemeyle
karsilagtirildiginda, yiiksek kalitede sinterlenmis bir parca daha diisiik sicaklikta ve daha
kisa siirede elde edilir [21].
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Sekil 2.22. Toz pargaciklari arasinda akim akiginin gosterildigi sematik goriintii [22]

Klasik elektrikli sicak pres islemlerinde, dogru akim (DC) ya da ticari alternatif akim (AC)
kullanilir. Bu islemlerde sinterlenmeyi tesvik eden ana faktorler, uygulanan basingtan
kaynaklanan malzemelerin plastik deformasyonu ve giic kaynag: tarafindan tretilen Joule
isinmasidir. SPS isleminde, toz parcaciklarina 6zel bir akim tiretecinden agik-kapali darbeli
dogru akim ve voltaj uygulanir. Ayrica, sinterlemenin baslangicinda, toz pargaciklari
arasinda etkili bir desarj meydana gelir. Spark plazma ile yiiksek sicaklikta piiskiirtme
olay1 gerceklesir ve spark etki basinci, toz pargaciklari lizerinde absorbe olan gazlari ve
impdiriteleri elimine eder. Elektrik alaninin etkisi, yiiksek hizdaki iyonlarin go¢ etmesinden
dolayr yiiksek hizli diflizyona neden olur. Bir malzemenin parcaciklar1 arasindaki temas
noktalarinda ya da bosluklarda spark desarji oldugunda, yiiksek sicaklik bolgeleri anlik
olarak {iretilir. SPS prosesinde bu olay, toz pargaciklarinin ylizeyinde buharlasmaya ve

erimeye neden olur [21].

Asagidaki Sekil 2.23°te SPS iinitesi ve grafit kalip sistemi goriilmektedir. Grafitten {iretilen
kaliplar ve zimbalar, toz malzemenin ilerlemesine gore Joule 1sitmasina tabi tutulur ve
yogunlastirma i¢in sinterleme sicakligin1 ve homojenligini muhafaza etmede 6nemli bir rol

oynar [21].
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Sekil 2.23. Spark Plazma Sinterleme (SPS) tinitesi ve grafit kalip sistemi [22]

Lazer sinterleme

Eklemeli imalat yontemlerinden biri olan lazer sinterleme, umut vadeden teknolojilerden
bir tanesidir. Lazer sinterleme, baslangicta hizli prototipleme olarak goriilse de,
teknolojinin hizli gelisimiyle birlikte giiniimiizde endiistriyel imalat yontemi olarak kabul
edilmektedir. Lazer sinterleme, tek bir islemle 3D net sekilli pargalar hazirlama avantajina
sahiptir. Lazer sinterlenmis parcalar, plastikler ve metaller gibi ¢esitli kat1 malzemelerden
yapilabilir. Ayrica lazer sinterleme, geleneksel yontemlerle iiretilmesi zor hatta imkansiz

olan pargalarin iiretimine imkan saglar [23].

Genel olarak, bir lazer sinterleme sistemi Sekil 2.24’°de gortildiigli gibi lazer kaynagi, lazer
tarayici, toz yiikleme iinitesi, insa plakasi ve gaz ¢ikis denetleyicisinden olusur. Lazer
tarayici, tarama izini kontrol eden bir bilgisayar tarafindan izlenir. Art arda bir lazer 1511,
paketlenmis toz graniillerinin yeni bir tabakasi iizerine taranmakta ve bunlar1 birbirine ve
bir onceki birlestirilmis katmana birlestirilmektedir. Lazer 1sim1 hizli bir sekilde hareket
ederken, islem hem ¢ok hizli bir yerel 1sitma hem de daha sonra hizli sogutmayi igerir.
Lazer giicii, tarama hiz1 ve lazer 151n1 ¢ap1 lazer giic yogunlugunu belirler. Lazer sinterleme

de yaygin olarak kullanilan iki tiir lazer kaynagi vardir. Bunlar; CO; lazeri ve ititerbiyum
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fiber lazerdir. Lazer sinterleme islemi, vakumda veya argon, hava, oksijen, azot veya

bunlarin karigimlart gibi atmosferlerde gergeklestirilebilir [23].

Lazer Ism

Tarayicl -

Parca

Toz

Kaplama Bicag

Sekil 2.24. Lazer sinterleme sisteminin sematik goriintiisii (Lazer 1s1n1 olusturulan par¢anin
(siyah) yiizeyini tarar) [23]

Lazer sinterleme, toz malzemelerin bir lazer kaynagi kullanilarak katman katman
katilagtirlmasiyla li¢ boyutlu parga iiretimine imkan saglayan hizli bir prototipleme
islemidir. Lazer sinterleme islemi, toz parcaciklarinin bolgesel ergitilmesi (Segici Lazer
Sinterleme, SLS) veya tamamen ergitilmesi (Secici Lazer Ergitme, SLE) seklinde

gergeklestirilmektedir.

Indiiksiyon sinterleme

Indiiksiyon sinterleme, elektriksel olarak iletken malzemelerde cilt etkisiyle olusan girdap
akimlarmin trettigi 1s1yla gerceklestirilir. Bu yontem diisiik yatirim maliyetleri, yiiksek
1sitma oranina bagli diisiik enerji tliketimi, kisa sinterleme siireleri (3-10 dakika), yiiksek

tiretim oranlart gibi geleneksel yontemlere kiyasla bircok avantaja sahiptir [15,24].

Indiiksiyon sinterleme islemi, alternatif akim uygulanan bir bobin ile saglanir. Bobine

uygulanan akim sayesinde, sinterlenecek toz malzemede girdap akim olusturacak manyetik
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alan meydana gelir. Sonug olarak, malzeme ve bobin arasinda herhangi bir fiziksel temas
olmaksizin olusan 1siyla sinterleme islemi gergeklesir. Malzemede akimin indiiklenmesi
Faraday prensibine dayanir. Elekromanyetik indiiksiyon prensibi, Michael Faraday’in

1800’11 yillardaki kesfine dayanmaktadir [25,26].

Indiiksiyon sisteminin en 6nemli 6zelligi, 1sinma direkt olarak malzemede gergeklestigi
icin hizl1 1sinmay1 saglayabilmesidir. Genel olarak, indiiksiyon sinterleme malzemelerin
ylizeylerinin 1sitilmasi isleminde kullanilir. Is1 transferi, diger 1sitma sistemlerine kiyasla
3000 kat daha iyidir. Bu, 1sitma isleminin ¢ok daha hizli tamamlanmasina imkan verir ve
bunun i¢in harcanan zamani kisaltmasi dolayisiyla sinterleme siiresini azaltir[26]. Sekil
2.25 silindirik tiip ve bobinden olusan indiiksiyon sinterleme ekipmani semasi

gosterilmektedir.
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Sekil 2.25. Indiiksiyon sinterleme ekipman semasi (—su akisi) [15]

Indiiksiyon sinterleme ile ilgili temel matematiksel ifadeler asagidaki gibidir:

Ix = 1,€Xp-x/c (2.9)

Burada; ix x derinligindeki akim yogunlugu, i, yiizeydeki akim yogunlugu (x=0), o

penetrasyon derinligidir ve 1/e=0,368.i, olarak tanimlanir. 5, malzemenin frekansi (f),
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elektriksel 6zdireng (p) ve manyetik gegirgenligine (ur) bagl cilt etkisini karakterize eder
[15].

5= 503 [ "

Bu, bir dezavantaja yol acar. Ozellikle 1sitma sirasinda pargalarda giiglii sicaklik
gradyanlart meydana gelir. Partikiil kontaklarinin (oksit filmleri) yiliksek 6zdirencten
dolay1, bu noktalarda baslangicta ¢ok yiiksek yerel sicakliklar ortaya ¢ikabilir. Kritik 1sitma

hizi agilmamalidir, aksi takdirde yerel erime veya ¢atlama meydana gelebilir [15].

Mikrodalga sinterleme

Mikrodalga enerji, 1 mm ile 1 m arasinda degisen dalga boylarina ve 300 GHz ile 300
MHz araligindaki frekanslara sahip elektromanyetik radyasyondur(Sekil 2.26). Ancak bu
araliktaki ¢ok az frekans bandi arastirma ve endiistriyel uygulamalar i¢in kullanilir.
Arastirma ve endiistriyel uygulamalar icin kullanilan en yaygin mikrodalga frekanslari
2.45 GHz, 28-30 GHz ve 915 MHz’dir. Bunun iki nedeni vardir. Birincisi, mikrodalga
enerjinin diinya ¢apindaki en yaygin uygulamasi olan iletisim ile etkilesimden kaginmaktir.
Ikincisi ise, bu diisiik frekanslar i¢in mikrodalgalarin penetrasyon derinliginin daha fazla
olmasidir. Mutfak mikrodalga firinlarinin calistigt 2.45 GHz frekansi, ayn1 zamanda

aragtirma ve endiistriyel uygulamalar i¢inde en uygun frekanstir [27,28].
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Sekil 2.26. Elektromanyetik spektrum [29]
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Mikrodalga enerjisinin ilk olarak 2. Diinya Savasi’nda radar i¢in kullanilmasindan bu yana
sagladigi birgok avantaj nedeniyle iletisim, gida prosesleri, kauguk vulkanizasyonu, tekstil
ve ahsap {riinler, tip, kimyasal reaksiyonlar, seramik tozlarmin kurutulmasi ve
sinterlenmesi gibi ¢ok cesitli alanlarla kullanilmaktadir. Bunun nedeni, dncelikle malzeme
proseslerinde mikrodalga kullaniminin geleneksel 1sitma yontemlerine gore bir¢ok avantaj
saglamasidir. Bu avantajlar sunlardir; reaksiyon ve difiizyon kinetiginde 6nemli gelismeler,
nispeten daha kisa islem siireleri, daha kaliteli {iriinlerle sonuglanan daha ince mikroyapi,

enerji tasarrufu saglamasi ve ¢evre dostu olmasidir [27].

Mikrodalga enerjinin malzeme islemlerinde kullanilmasi yeni bir gelisme degildir. Proses
kontrolii, seramiklerin kurutulmasi, kalsinasyon, gazli bilesiklerin mikrodalga plazma ile
parcalanmasi, toz sentezi ve sinterleme gibi bircok islem igin mikrodalga enerji
kullanilmaktadir [6]. Malzeme islemlerinde mikrodalga enerjinin kullanimi1 2000°1i yillara
kadar seramikler, yar1 iletkenler, inorganik, polimerik malzemeler ile siirli kalmigtir.
Arastirmacilar arasinda varilan yanlis bir kani neticesinde, mikrodalgalarin siirh
penetrasyonu nedeniyle ylizeyde ismnmanin saglanmasmin disinda tiim metallerin
mikrodalgalar1 yansitti§i ve/veya plazma olusumuna neden oldugu, bu nedenle
isitilamayacaklart goriisti hakim olmustur. Elektriksel ozellikler, mikrodalga-malzeme
etkilesimlerinin dogasini belirler. Kati malzemelerde mikrodalga enerji absorpsiyonu ve

elektrik iletkenligi arasindaki iliski Sekil 2.27°de ki grafikte goriilmektedir.
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Sekil 2.27. Elektrik iletkenliginin bir fonksiyonu olarak mikrodalga absorpsiyonu [27]
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Buna gore, mikrodalgalarin en 1iyi yariiletkenler tarafindan absorbe edildigi,
seramik/izolatorlerin mikrodalgalarda saydam oldugu ve metallerin mikrodalgalari
yansitmasi gerektigi agiktir. Ancak, arastirmacilar bu iligkinin yalnizca diisiik sicaklikta
sinterlenmis ya da tam yogun malzemeler i¢in gegerli oldugunu, yiiksek sicaklikta ya da
toz haldeki malzemelerin mikrodalga enerji ile 1sitilabilecegini kesfetmislerdir. Buna gore,
toz metallerin ve en az 400°C’ye kadar 6n 1sitma uygulandifi takdirde tam yogun
metallerin mikrodalgalar1 absorbe edebildigi anlasilmistir [27]. Giliniimiizde de mikrodalga
sinterleme seramik, kompozit malzemelerde oldugu gibi metal malzemeler i¢inde etkin ve

verimli bir sekilde uygulanmaktadir.

Toz malzemelerin mikrodalga 1sitilma ya da sinterleme mekanizmasi, geleneksel
sinterleme ile karsilastirildiginda olduk¢a farklidir. Geleneksel sinterleme isleminde dig
kaynaklardan saglanan 1s1 enerjisi, 1s1ma ve/veya konveksiyon yoluyla malzemenin
yiizeyine daha sonra da iletim mekanizmasi ile malzemenin i¢ kisimlarina aktarilir.
Geleneksel sinterleme yavas bir islemdir. Bu nedenle, malzemenin i¢ kismi ile dis kism
arasinda termal denge elde etmek zaman alacagindan gerilmeler olusmaktadir. Bu islem,
malzemenin niteliginden bagimsizdir. Yani, her malzeme geleneksel firinda sinterlenebilir.

Bu yontem enerji acisindan ¢ok verimli degildir.

Diger yandan, mikrodalga sinterlemede malzemenin mikrodalgalar1 absorbe etmesi,
ardindan elektromanyetik enerjinin dielektrik (seramiklerde), manyetik gegirgenlik/girdap
akimlar1 (metallerde) kayip mekanizmalariyla 1s1 enerjisine doniismesi sonucu malzemenin
hacimsel 1sinmast s6z konusudur. Bu islemde, termal iletkenlik mekanizmasi yoktur.
Isinma, anlik ve hizlidir ve islem altindaki malzemenin 6zelliklerinde baghdir. Is1, dis
kaynaklardan saglanmak yerine malzemenin igerisinde olusturulur ve digsa dogru transfer
edilir. Malzemenin 1sitilmasi enerji transferinden ziyade enerji doniisimi ile
saglandigindan, mikrodalga sinterleme genel olarak hizli bir islemdir. Hacimsel ve
homojen 1sinma gerceklestiginden bir¢ok avantaj saglamaktadir. Sekil 2.28’de geleneksel

ve mikrodalga firlarda 1sitma igleminin sematik goriintiisii verilmistir.
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Sekil 2.28. Geleneksel ve mikrodalga firlarda 1sitma [30]

Malzemelerin mikrodalgalar ile etkilesimi, malzemede mikrodalgalarin gecirgenlik 6zelligi
bakimindan ii¢ ana kategoride siniflandirilabilir [31]:

» Saydam malzemeler,

» Opak malzemeler,

» Absorblayict malzemeler.

Saydam malzemeler:

Mikrodalgalar, enerjilerinde ¢ok az bir kayipla bu malzemelerin igerisinden gecebilirler.
Diisiik kayipli dielektrikler ve izolatorler 6nemli bir zayiflama olmaksizin mikrodalgalari

iletirler. Bu nedenle, bu malzemeler firinlarda yalittim malzemesi olarak kullanilirlar.

Opak malzemeler:

Opak malzemeler, mikrodalgalar iletemez ve absorbe edemezler. Mikrodalgalar, boyle
malzemelerin yiizeyinden yansitilir. Serbest elektronlara sahip iyi iletkenlik gosteren
metalik malzemeler de bu smifa girer. Bu nedenle, metaller genel olarak mikrodalga ile

etkili bir sekilde 1sitilamazlar.
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Absorblayici malzemeler:

Bu malzemeler, elektromanyetik dalgalarla verimli bir sekilde baglanirlar ve mikrodalga
enerjisinin ¢ogunu 1stya doniistiiriirler. Yiiksek kayipli dielektriklerden toz halindeki

iletkenlere kadar genis bir malzeme yelpazesinin bu grupta oldugu kabul edilmektedir.

(a) (b) ©

Sekil 2.29. Mikrodalga ile etkilesimine bagli olarak malzemeler (a) saydam, (b) opak(c)
absorblayici [6]

Bazi malzemeler ideal iletkenler (6rnegin glimiis, bakir, altin) veya ideal izolatdrler
(kuvars) olarak kabul edilebilirken, bir¢ok dielektrik malzeme polarizasyon ve iletim
kayiplar1 yoluyla 1s1 iiretebilir. Her bir kayip mekanizmasinin 1s1 iiretimine katkisi, biiyiik
oranda ¢aligma frekansina ve sicakligina baghdir. Iletim kayiplar1 genellikle daha diisiik
frekansta 6nemlidir, zira alan yoniinde tagima igin izin verilen siire artan frekansla azalir.
Sicaklik arttik¢a hareketli serbest elektronlarin ¢arpigma ihtimali arttigindan uzun menzilli
elektron hareketi ve iletim kayiplar1 azalir. Polarizasyon kayiplart yiiksek frekanslarda
etkindir. Bir¢ok polarizasyon mekanizmasi mevcuttur. Mikrodalga absorpsiyonu

malzemeye ve sicakliga bagli olarak degisiklik gosterir [32].

Iletken olmayan malzemeler mikrodalga enerjisine kars1 saydam iken, iletkenler opaktir ve
mikrodalgalarin tamamen yansimasina neden olurlar. Bu kategoriler arasinda,
absorpsiyonu ig¢in farkli derecelerde afinite sergileyen c¢esitli malzemeler bulunur.

Absorpsiyon derecesini belirleyen malzeme 6zelligine dielektrik kayip denir. Kisaca, bir
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malzeme alternatif bir alanda polarize edildiginde, enerjinin bir kismi 1s1 olarak kaybolur.

Her doniisiim sirasinda kaybedilen enerji miktar1 dielektrik kaybidir [33].

Dielektrik sabiti, malzemenin elektriksel olarak polarize olabilirliginin bir 6lgiistidiir. Diger
bir deyisle, dipollerin ve malzemedeki degisikliklerin elektromanyetik alana tepki verme
kabiliyetidir [33].

Kayip faktorii ise, malzemenin mikrodalga enerjiyi 1siya donistiirebilme Kkabiliyetinin bir
Olglistidlir[6]. Malzeme igerisinden gegerken, mikrodalga enerjinin 1s1 enerjisine
doniismesiyle kaybolma miktarint verir. Yiiksek kayip faktorlii malzemeler, mikrodalga

enerjiyle kolaylikla 1sitilabilmektedir [5].

Mikrodalga enerji, elektromanyetik alanin etkilesimi ile molekiiler diizeyde malzemeye
transfer edilir. Dielektrik 6zellikler, manyetik alanin malzeme iizerindeki etkisini belirler.
Mikrodalgalarin bir dielektrik malzeme ile etkilesimi, serbest ya da bagli yiiklerin
cevrimsel hareketi ve dipollerin rotasyonu ile sonuclanir. Atalet, elastik ve siirtiinme
kuvvetlerine bagli olarak olusan bu hareketlerin direnci, hacimsel 1sitma ile sonuglanan

kayiplara neden olur [28].
Birim hacim basina absorbe edilen gii¢ P (W/m3) Es. 2.11°deki gibi ifade edilir:
P=0lEf=2nfe & tan d [E? (2.11)

Burada, E (V/m) i¢ elektriksel alan biiyiikliigii, o (S/m) toplam etkili iletkenlik, f (GHz)
frekans, €, (£,=8,86x10™ F/m) bosluk permitivitesi, & bagil dielektrik sabiti ve tand kayip

tanjantidir.

Kayip tanjanti, tand, malzemenin mikrodalga etkilesim kabiliyetini gosterir. Kayip

faktorlinlin permitiviteye orani olarak ifade edilir:

14

tan$ = gg—, (2.12)
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Yukaridaki denklem, absorbe edilen enerjinin frekans, bagil dielektrik sabiti, kayip tanjanti

ve elektrik alaninin karesi ile lineer olarak degistigini gostermektedir.

Giicilin yan yaritya azaltildiginda durumda (D) penetrasyon derinligi Es. 2.13 ile ifade
edilir:

D = 3)/8,686m tand (£'r/eo)"? (2.13)

Burada, A, dalga boyudur. Bagil dielektrik sabiti ve kayip tanjanti, mikrodalga alaninin
etkisi altinda bir dielektrik malzemenin davranisini tanimlayan parametrelerdir. Isitma

sirasinda, bagil dielektrik sabiti ve kayip tanjant1 sicaklik ile birlikte degisir.

fletken 6zellige sahip metalik malzemelerde mikrodalgalar biiyiik oranda yansitilir ve geri
kalan, metalin yiizeysel katmanindan gegemez. Belirli bir frekansta ‘f>> mikrodalgalarin
penetrasyon derinligi, malzemenin elektriksel ve manyetik 6zelliklerine baglidir. Dogrudan
mikrodalgalar ile 1sitilabilen malzemenin kalinliginin {ist sinirini belirlediginden oldukga
onemli bir parametredir. Cilt derinligi ‘d’” (m), iletkenin yilizeyden itibaren akim
yogunlugunun yiizeydeki derinliginin 1/¢’ i1 kadar oldugu yerdeki derinligi olarak

tanimlanir [34] ve asagidaki Es. 2.14 ile ifade edilir:

1
d= |—— (2.14)

Burada; p, malzemenin manyetik gegirgenligi (N/Az), f frekans (Hz), ¢ malzemenin

elektriksel iletkenligidir (™! m™).

Belli bir frekansta, yiiksek iletkenlik ve gegirgenlige sahip malzemeler daha disiik bir
penetrasyon derinligi sergiler. Ancak, bu derinlik ¢ ve pi’nin degisimlerinden dolay1
sicakliga bagl olarak da degisiklik gosterir. Cogu metalin cilt derinligi genellikle
mikrometre seviyesindedir. Dolayisiyla direkt 1sitilmalar yiizeysel kalma egilimi gosterir.
Ancak, cilt derinligi seviyesinde pargacik boyutuna sahip tozlarin kullanilmas1 durumunda,
metallerin direkt olarak 1sitilmalar1 ve sinterleme proseslerinde mikrodalgalar1 kullanmak

miimkiindiir [34].
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Mikrodalga prosesi, firin veya reaktorlerin duvarlarini, bunlarin biiytik bilesenlerini ve 1s1
tastyicilarimi 1sitmak ic¢in enerji harcama gerekliligini ortadan kaldirir. Dolayisiyla,
ozellikle yiiksek sicaklik islemlerinde mikrodalga prosesinin kullanilmas1 enerji tiikketimini
biliyiik oranda azaltmaktadir, zira islem sicakliklar1 arttikca 1s1 kayiplart dnemli Olglide
artmaktadir. Bununla birlikte, yiiksek sicaklik proseslerinde mikrodalga enerjisinin
kullanilmasinin avantajlart yalnizca enerji tasarrufu ile sinirli degildir. Cogu durumda,

mikrodalga prosesi liriin kalitesini artirabilir [35].

Mikrodalga sinterleme de i1sinma, geleneksel sinterlemenin aksine hacimsel olarak
gerceklestiginden daha hizli 1sitma orani saglanir. Buna bagli olarak islem siiresi kisalir.
Asagida geleneksel ve mikrodalga 1sitma yonteminin karsilagtirildigi sekil bulunmaktadir.

Yiiksek 1sitma oranlari, islem siiresini kisaltmakla kalmaz, ayn1 zamanda enerji tiiketimini

de azaltir.
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Sekil 2.30. Geleneksel ve mikrodalga sinterleme siirelerinin karsilastirilmasi [5]

Panda ve arkadaslari, geleneksel ve mikrodalga firinlarda birlestirilmis dstenitik (316L) ve
ferritik (434L) paslanmaz ¢eligin sinterleme tepkisi isimli makalelerini yayimlamiglardir.
Ostenitik ve ferritik paslanmaz celik tozlarin1 presledikten sonra, elde ettikleri toz
kompaktlarim1  hem geleneksel firnda hem de 2,45 GHz mikrodalga firinda
sinterlemislerdir. Sonrasinda, geleneksel ve mikrodalga sinterlenmis numunelerin

yogunluk, mikroyap1 ve mekanik 6zelliklerini incelemislerdir [36].
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Gaz atomizasyonu ile iiretilen 316L ve 434L paslanmaz ¢elik tozlar1 600 MPa basingta
preslenmis, silindirik formdaki toz kompaktlar (16 mm ve ortalama 6 mm yiikseklik)
geleneksel ve mikrodalga firin kullanilarak sinterlenmistir. Ham yogunluk oranlar1 % 80-
82 olan kompaktlarin geleneksel sinterlenmesi, 500°C/dk 1sitma hiziyla MoSi; 1sitmali
yatay boru seklindeki sinterleme firminda sinterlenmislerdir. Mikrodalga sinterleme ise
Cok modlu 2,45 GHz, 6 kW kapasiteli ticari mikrodalga firinda gerceklestirilmistir.
Sinterleme sicaklig1 olarak 1400°C, sinterleme siiresi olarak da 1 saat kullanilmistir. Her

iki sinterleme helyum korumali atmosferde gerceklestirilmistir [36].

Sonu¢ olarak Panda ve arkadaslar1 316L ve 434L paslanmaz toz kompaktlarinin
mikrodalga enerji ile birlestigini ve hizli bir sekilde 1sinabildigini gérmiislerdir. Geleneksel
firm (50°C/dk) ile karsilastirildiginda mikrodalga firmim (450°C/dk ) 1sitma oram yiiksek
oldugundan proses siiresinin mikrodalga sinterleme boyunca % 90 oraninda azalacagina

dikkat ¢ekmislerdir [36].

Geleneksel ve mikrodalga firinda sinterlenmis 316L ve 434L paslanmaz ¢elik numunelerin
yogunluklar1 degerlendirildiginde, 316L paslanmaz c¢elik i¢cin mikrodalga sinterlenmis
numunelerin yogunlugu (% 84,6) geleneksel sinterlenmis numunelerin yogunlugundan (%
87,5) diisiik ¢cikmistir. Aksine 434L paslanmaz celikte ise hem mikrodalga sinterlenmis
numunelerin yogunlugu (% 92,4) hem de geleneksel sinterlenmis numunelerin yogunlugu
(% 92,1) oldukga yakin ¢ikmustir. Ferritik paslanmaz ¢elikteki Ostenitik paslanmaz celige
gore yogunluktaki artisin nedenini ferritik paslanmaz celigin hacim merkezli kiibik yapiya

sahip olmasindan dolay1 nispeten daha yiiksek difiiziteye baglamislardir [36].

Optik ve SEM goriintiilerinden her iki yontem iginde 1400°C sicaklikta tane kabalasmasi
gorilmiistiir. Her iki paslanmaz celik i¢inde mikrodalga sinterlemenin mikroyapi
kabalagsmasin1 kisitladigr goriilmiistiir. Hem 316L hem de 434L paslanmaz c¢elik i¢in
gozeneklerin mikrodalga sinterlenen numunelere gore geleneksel sinterlenen numunelerde
gozenek yapisinin daha yuvarlak oldugu goriilmektedir. Mikrodalga sinterlenenlerde ise
gbzenekler uzamis durumdadir. Her iki paslanmaz celik i¢in mikrodalga sinterleme, daha
kiiciik ve daha dar bir gézenek boyutu dagilimi ile sonuglanmistir. Sinterlenmis 316L ve
434L paslanmaz ¢eliklerinin sertligine, mukavemetine ve siinekligine bakildiginda her iki
paslanmaz celik i¢in de mikrodalga sinterlenmis numunelerin mekanik 6zelliklerinin daha

disik oldugu goriilmiistiir. Bu durum, mikrodalga sinterlenmis paslanmaz celik
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kompaktlarda nispeten diizensiz ve uzamis haldeki gozenek yapisi ile iliskilendirilmistir
[36].

Kennedy ve arkadaglari, 2011 yilinda yayimladiklar1 mikrodalga sinterlenmis Ostenitik
paslanmaz celigin mikro yapt ve mekanik Ozellikleri isimli makalelerinde 316L 06n
alagimlanmis tozlardan hazirlanmis paslanmaz ¢elik numuneler kullanmislardir. Bu tozlari,
560 MPa basingta presleyerek mikrodalga firinda 1300°C sicaklikta sinterlemislerdir.
Sinterleme siiresinin numunenin mekanik davranisi lizerinde etkisini arastirmak icin 10 ila
20 dk arasinda degisen sinterleme siireleri kullanmislardir. Sinterleme sonrasinda

numuneler, optik metalografi, sertlik testi ve kirilma analizine tabi tutmuslardir [37].

Su atomizasyonu ile iiretilen 316L tozlari 560 MPa basingta tek eksenli olarak
preslenmistir. Elde edilen ham kompaktlarin boyutlart 8 mm yiikseklik, 30 mm captir.
Presleme sonras1 ham kompaktlar1 2,45 GHz, 2 kW mikrodalga firinda 600°C/dk 1sitma
oraninda 1300°C’de sinterlemislerdir. Sinterleme siiresi olarak da 10, 15 ve 20 dk
kullanmiglardir. Artan sinterleme siiresi ile birlikte yogunlugun arttigini gérmiislerdir.
Numunelerin mikro sertlikleri ise 360 ile 396 VHN arasindadir. Geleneksel yontemle
tiretilen numunelerin sertliklerinden (250-300 VHN) daha yiiksek ¢ikmistir [37].

Artan sinterleme siiresi ile birlikte gézenek boyutunun kii¢iildiigiinii ve gézenek miktarinin
azaldigimi gormiislerdir. Ayrica mikrodalga sinterlemenin tane kabalagmasini siirladigi
icin daha ince taneli mikro yapinin olustugunu gormiislerdir. 316L paslanmaz ¢eligin
gerilme direnci 255 ile 578 MPa degerleri arasinda, yiizde uzama miktarinin ise 3 ile 6

arasinda degistigini gormislerdir [37].

Padmavathi ve arkadaglari, mikrodalga sinterlenmis Ostenitik paslanmaz ¢elik
kompozitlerinin korozyon davranisi isimli makalelerini 2007 yilinda yayimlamiglardir.
Geleneksel sinterleme ile karsilastirildiginda mikrodalga sinterlemenin hem 316L hem de
316L-YAG kompozitleri i¢in daha yiiksek yogunluk, daha ince mikroyap:r ve daha iyi

korozyon direnci ile sonuglandigini gérmiislerdir [38].

Ertugrul ve arkadaslari, 316L paslanmaz celigin sinterlenmesinde parcacik boyutu ve
1sitma hizinin etkisi isimli makalelerini 2014 yilinda yayimlamigslardir. Tek yonlii olarak

700 MPa basingta preslenen numuneler, hem geleneksel olarak hem de mikrodalga ile
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1250°C’de 1 saat siire ile sinterlenmistir. Mikrodalga sinterleme ve gelencksel sinterleme
farkli goriinlime sahip mikroyapilar vermistir. Mikrodalga sinterleme ile boyutsal olarak
daha biiyiik tane boyutu ile tamamen yeniden kristallesen mikroyap1 ortaya ¢ikmistir. 15
°K/dk 1sitma oraniyla diger 1sitma oranlarma kiyasla daha iyi mekanik 6zellikler ve daha
diisiik gozeneklilik elde edilmistir. ince taneli paslanmaz ¢elik tozlarinin kullanimi ile hem
geleneksel hem de mikrodalga sinterleme de yogunluk ve mekanik 6zelliklerde iyilesme

olmustur [39].

Saitou, 2005 yilinda demir, kobalt, nikel, bakir ve paslanmaz ¢elik tozlarinin mikrodalga
sinterlenmesi isimli makalesini yayimlamistir. Saitou bu ¢alismasinda, Fe hari¢ mikrodalga
radyasyonun metal tozlarmin sinterlenmesini hizlandirdigini, ancak sinterleme icin
aktivasyon enerjisini etkilemedigini belirtmistir. Ayrica mikrodalga radyasyonun Aj
sicakligi cevresinde Fe’nin sinterleme davramigini etkiledigini, bu sicakligin altinda
sinterlemeyi hizlandirdigini, ancak bu sicakligin {istiinde sinterlemeyi geciktirdigini

belirtmistir [40].

Anklear ve arkadaslari, TM bakir ¢eligin mikrodalga sinterlenmesi ve mekanik 6zellikleri
isimli makalelerini 2001 yilinda yayimlamislardir. Bu c¢aligmalarinda numunelerin,
mikrodalga enerji ile basarili bir sekilde sinterlendigini, geleneksel sinterlemeyle esdeger

hatta bazen daha {istiin mekanik 6zellikler elde ettiklerini belirtmiglerdir [41].

Mondal ve arkadaslari, bakirin mikrodalga 1sinmasinda porozite ve parcacik boyutunun
etkisi isimli makalelerini 2010 yilinda yayimlamiglardir. Bu calisma da, bakir toz
kompaktlarinin mikrodalgalarla etkili bir sekilde birlestigini ve yiiksek sicakliklara hizla
wisitilabildiklerini, parcacik biiyiikligii ve ham yogunluk diistiikce kompaktlarin 1sinma

hizinin artacagini belirtmiglerdir [42].

Demirskyi ve arkadaglari, tek modlu ve ¢ok modlu mikrodalga sinterleme altindaki bakir
kiiresel pargaciklar arasindaki boyun olusumu adli makalelerini 2009 yilinda
yayimlamiglardir. Bu ¢alismada, goézenekli bakir numuneler, boyun olusumu siirecini
arastirmak i¢in tek modlu ve c¢ok modlu mikrodalga firinda sinterlenmislerdir.
Numunelerin kirtlma ylizeyinde, plazma desarj izlerine rastlamiglar ve bunun da

mikrodalgalarin sinterleme siirecine agik bir etkisi oldugunu belirtmislerdir [43].
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Demirskyi ve arkadaslari, tek modlu ve ¢ok modlu sinterleme altinda toz haldeki bakirin
yogunlagma kinetigi isimli diger makalelerini 2009 yilinda yayimmlamislardir. Bu
caligmada, mikrodalga sinterlemenin yogunlagma kinetigine iliskin deneyler tek modlu ve
cok modlu bosluklarda gergeklestirilmistir. Cok modlu bir bosluk igerisinde
gerceklestirilen bakir toz deneyleri, yogunlagsma kinetiginin geleneksel sinterleme teorisi
ile ayn1 oldugunu gostermistir. Tek modlu boslukta yogunlasma isleminde, sinterleme

sirasinda malzemenin kismen eritilmesiyle 6nemli dlglide arttigini gézlemlemislerdir [44].

Demirskyi ve arkadaglari, bakirin mikrodalga sinterlenmesi sirasinda boyun biiyiime
kinetigi isimli bir diger makalelerini 2009 yilinda yayimlamislardir. Bu caligmalarinda,
serbest haldeki bakir tozunun mikrodalga sinterlenmesinde boyun biiyiime Kkinetigi
aragtirmasinin sonuglarini sunmuslardir. Klasik kiire-kiire yaklasimi uygulandiginda, uzun
stire 1slatma stireleri i¢in mikrodalga ile geleneksel sinterleme islemleri arasinda benzerlik
oldugunu belirtmislerdir. Mikrodalga sinterlemenin baslangi¢c asamasinda anormal boyun
bliylimesinin de ortaya ¢iktigini, bunun klasik olmayan bir diflizyon mekanizmasinin

neden olabilecegi bir durum oldugunu belirtmislerdir [45].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Bu ¢alismada, ticari safliktaki ortalama partikiil boyutu 78 um olan paslanmaz ¢elik tozlar
ile ortalama boyutu 18 pm olan Cu tozlari, 12 mm g¢apindaki kalipta 707, 796 ve 884 MPa
ic farkli basingta tek yonlii olarak preslendiler. Preslenen numunelerin ham yogunluklar
Olciilerek hem geleneksel firinda hem de laboratuvar tipi mikrodalga firinda sinterlenerek
sinterlenme Ozellikleri incelendi. Sinterleme islemi sonrasinda, sinterlenmis yogunluklari
belirlenen numunelerin mikroyapilar1 incelenerek ara yilizeyin her iki tarafinda da
mikrosertlik degerleri 6l¢iildii. SEM goriintiileri alindi ve EDS analizi yapilarak uygulanan
yontemlerin ara yilizeyden itibaren difiizyona etkisi incelendi. Mikrodalga ve geleneksel
firinda sinterlenmis numunelerin elektriksel iletkenlikleri 6l¢iilerek yogunlagma oranina
bagl iletkenlik Ozellikleri belirlenmistir. Sinter-baglanma yontemiyle birlestirilen Cu ve
paslanmaz ¢elik numunelere, arayiizey baglanma dayanimini belirlemek amaciyla ¢apraz

kesme testi yapilarak ara yiizey dayanimlari dl¢iildii.
3.1. Malzemeler
Deneyde kullanilan bakir ve paslanmaz celik tozlarinin parcacik boyutu, Malvern

Mastersizer E boyut 6l¢me cihaziyla dlciilerek belirlendi. Cizelge 3.1 ve Sekil 3.1°de bakir

tozlari, Cizelge 3.2 ve Sekil 3.2°de paslanmaz ¢elik tozlarin boyutu ve dagilimi verilmistir.
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Cizelge 3.1. Bakir toz boyutu

Residual = 0.682 % Concentration = 0.037 %
Uniformity= 0411 Span= 1328
Specific 5.A.= 0.3854 sq. m. fgm.
dv,05)= 18.61um Mode= 19.64 um D[4 3= 2028um
dv,01)= 9.08um dfv,08)= 33.79um D[3,2/= 1517 um.
Size (Lo} Volume In Size (Hi) Volume Size (Lo) Volume In Size (Hi) Volume
um % um Below % um % um Below %
0.50 0.00 1.32 0.00 2548 11.88 3.0 86.10
132 0.01 1.60 0.01 o 786 KT 93.96
1.60 0.08 1.85 0.10 KT 420 46.03 98.16
1.95 0.17 238 027 46.03 161 56.00 9977
238 0.27 2490 0.53 56.09 0.23 68.33 100.00
290 037 353 0.90 68.33 0.00 83.26 100.00
353 0.51 430 141 8328 0.00 101.44 100.00
430 0.81 524 222 101.44 0.00 123.59 100.00
5.24 149 6.39 in 12359 0.00 150.57 100.00
6.39 276 7.78 6.47 150.57 0.00 183.44 100.00
7.78 41 948 11.25 18344 0.00 223.51 100.00
948 748 11.55 18.73 22351 0.00 272.31 100.00
11.55 10.84 14.08 ne7 27231 0.00 mam 100.00
14.08 14.00 17.15 4357 . 0.00 404.21 100.00
1715 15.74 2090 59.31 404.21 0.00 49247 100.00
2090 1491 2546 74.22 48247 0.00 600.00 100.00
40 Volume % 100
i . B0
| |
| i B0
30 : I
| | 7o
| |
| | 0
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| 0
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Particle Diameter (pum.)

Sekil 3.1. Bakir tozlarinin boyut dagilimi




Cizelge 3.2. Paslanmaz ¢elik toz boyutu

Residual = 4.383 % Concentration = 0.096 %
Uniformity = 0.433 Span= 1367
Specific 5.A.= 0.1033 sq. m. /gm.
div,0.5)= 78.57um Mode= BB.47um D[4, 3= B518um
div,0.1)= 3565um d{v,09)= 143.07um D[3 2= 58.11um.
Size (Lo} Volume In Size (Hi) Volume Size (Lo) Volume In Size (Hi) Volume
um % um Below % um % um Below %
0.50 0.00 1.32 0.00 2546 251 3. 71.23
132 0.00 1.60 0.00 Hm 423 s 11.46
160 0.00 1.95 0.00 anmn 6.66 46.03 18.12
195 0.00 2.38 0.00 4603 9.56 56.08 2168
2.38 0.00 280 0.00 56.09 12.35 68.33 40.03
290 0.04 353 0.04 £8.33 14.29 83.26 54.32
353 0.06 430 0.10 83.26 14.82 101.44 69.14
430 0.1 524 0.21 101.44 13.30 12359 8244
524 0.18 6.39 0.38 123.59 9.49 150.57 91.92
6.39 0.25 1.78 064 150.57 5.26 183.44 97.18
178 0.33 048 097 183.44 215 22351 99.34
948 0.41 1155 1.38 22351 0.62 2 99.96
11.55 0.48 14.08 1.86 27123 0.04 kx 100.00
14.08 0.59 1715 245 mm 0.00 404.21 100.00
17.15 0.85 2080 32 404.21 0.00 49247 100.00
2090 143 2546 472 482 47 0.00 600.00 100.00
40 Volume % 100
| | 0
| |
| i 80
30 : :
| | 70
I 1
| f i ill]
00 S S N S S P B 50
| I _40
| | B0
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: : £0
-
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Sekil 3.2. Paslanmaz celik tozlarinin boyut dagilimi
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3.2. Presleme

Deneylerde kullanilan toz haldeki malzemeler, Resim 3.1’de goriintiisii verilen presleme
cihazinda 707, 796 ve 884 MPa basinglari kullanilarak tek yonlii olarak preslendi.
Preslendikten sonra numunelerin kaliptan kolay ¢ikmasini saglamak amaciyla tozlar kaliba
doldurulmadan 6nce kalibin i¢ yiizeyi, kalip {ist ve alt zimbasi ¢inko stearat ve etil alkol

karisimindan olusan yaglayici ile yaglandi.

Resim 3.1. Presleme cihazi

3.3. Sinterleme

Presleme isleminden sonra elde edilen numuneler, hem geleneksel firinda hem de
mikrodalga firinda 800°C sicaklikta sinterlendi. Geleneksel firin igin 25, 35, 45 dk,
mikrodalga firm icin 10, 15, 20 dk sinterleme stireleri kullanildi. Geleneksel firinda

sinterleme islemi, Ar korumali atmosferde gergeklestirildi.

3.3.1. Geleneksel sinterleme

Geleneksel yontemde, numuneler Resim 3.2°de gosterilen carbolite tiip firinda, Argon

korumali atmosfer ortaminda sinterlendi. Oncelikle numuneler, grafit bir kayik igerisine
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konulduktan sonra oda sicakligindaki firmin merkezine yerlestirilmistir. Firmmn, 15°C/dk
1sitma hiziyla 800°C’ye 1sitilmasi beklenmistir. Sinterleme sirasinda 25, 35, 45 dk
sinterleme stireleri kullanilmistir. Sinterleme siiresi tamamlandiktan sonra numunelerin
firm igerisinde 15°C/dk sogutma hizinda ve Argon korumali atmosfer ortaminda kontrollii

olarak sogumalari saglanmistir.

Resim 3.2. Geleneksel sinterleme firini

3.3.2. Mikrodalga sinterleme

Mikrodalga sinterleme islemi, Resim 3.3’de gosterilen 2,45 GHz, 1600°C, 1100 W
kapasitedeki laboratuvar tipi mikrodalga firinda gergeklestirilmistir. Numuneler, oncelikle
kapakli seramik kap igine konulmus, sonrasinda seramik kap firin i¢indeki haznesine
yerlestirilmistir. Mikrodalga firm, sicakligi 18°C/dk 1sitma hiziyla 800°C’ye gelecek
sekilde ayarlanmistir. Sinterleme islemi i¢in 10, 15, 20 dk sinterleme siireleri
kullanilmigtir.  Sinterleme sonrasinda numuneler, mikrodalga firin ile birlikte oda

sicakligina kadar sogutulmuslardir.
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Resim 3.3. Mikrodalga sinterleme firini

3.4. Yogunluk

Sinterleme Oncesinde ve sonrasinda numunelerin boyutlarindaki degisime gore

yogunluklar1 belirlendi. Yogunluklar belirlenirken asagidaki Es. 3.1 ve Es. 3.2

kullanilmistir.
DZ
V= 1TTxh (3.1)

V: hacim (mm?®)
D: ¢cap (mm)
h: ytikseklik (mm)

d= % 3.2)

d: yogunluk (g/cm®)
m: kiitle (g)
V: hacim (mm®)

3.5. Mikroyapi

Sinterleme isleme sonrasinda, bakir ve paslanmaz ¢elik ara yiizeyinde sinter-baglanmanin

gergeklesip gerceklesmedigini gorebilmek i¢cin numuneler ilk olarak 800, 1200 mesh’lik
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dairesel zimpara kagitlar1 kullanilarak zimparalama islemine tabi tutulmuslardir. Ardindan
numunelere, 6 ve 1 pum elmas pasta kullanilarak parlatma islemi uygulanmistir. Bu
islemlerin sonrasinda numunelerin Leica DM 4000M marka optik mikroskop ile
mikroyapilar1 incelenmistir. Ayrica JEOL marka JEM-6060LV Taramali Elektron
Mikroskop (SEM) ile mikroyapilari incelenerek EDS analizi yapilmistir.

Resim 3.5. Taramali Elektron Mikroskobu(SEM)

3.6. Mikrosertlik

Numunelerin sertlikleri, Resim 3.6’da gdsterilen mikrosertlik 6lgme cihazinda 10X

biiyiitmede Vickers (HV-0.05) uygulanarak oOl¢iilmiistiir. Numuneden 1 mm araliklarla
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hem paslanmaz gelik ve bakir hem de her ikisinin birlestigi ara yiizeyden mikrosertlik

degerleri alinmistir. Arayiizey i¢in iki farkli noktadan sertlik alinarak ortalamasi alinmistir.

Resim 3.6. Mikrosertlik 6l¢gme cihazi

3.7. Capraz Kesme Testi

Araylizey dayanimlarin1 6lgmek amaciyla numunelere 5 kN (500 kgf) kapasiteli, cekme
basma iglemi yapilabilen Instron 4411 model cihaz ile 0,5 mm/dk ilerleme hizinda ¢apraz
kesme testi uygulanmistir. Cihaz basing uygularken, numunelerin sabit kalabilmesi igin

hazirlanan diizenege Resim 3.7’ de goriildiigii gibi yerlestirilmistir.
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(@) (b)

Resim 3.7. (a) Capraz kesme testi yapilan cihaz (b) Capraz kesme testinde numunenin
konumu

3.8. Elektrik Tletkenligi

Sinterleme yonteminin elektrik iletkenligine olan etkisini belirlemek amaciyla, mikrodalga
ve geleneksel sinterlenmis numunelere elektrik iletkenligi testi uygulandi. Numuneler,
elektrik Ol¢limii icin tasarlanan diizenege Resim 3.8’de gosterildigi gibi yerlestirildikten

sonra iletkenlikleri Ol¢tilmiistiir.
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Resim 3.8. Elektrik iletkenligi testi yapilirken kullanilan diizenek



65

4. SONUCLAR VE TARTISMA

4.1. Yogunluk degisimi

Farkli basinglarda (707, 796, 884 MPa) preslenen numunelerin, ham ve sinterlenmis
yogunluklar1 hesaplanarak Cizelge 4.1 ve Sekil 4.1 ve Sekil 4.2’de sonuglar verilmistir. Bu
caligmada, kullanilan en diisiik basing 707 MPa’da 10 dk mikrodalga sinterleme sonucu %
82,19 yogunluk elde edilirken sinterleme siiresinin 5 dk artmasi sonucu 15 dk sinterleme
stresinde % 82,3, 20 dk sinterleme siiresinde ise % 83,02 sinterlenmis yogunluk elde
edilmistir. Sinterleme siiresinin 5’er dk araliklarla artisinin sinterlenmis yogunlukta artisa
yol actig1 goriilmiistiir. Ayn1 basingta geleneksel sinterlenmis numunelerde 25 dk
sinterleme stiresinde % 87,29, 35 dk sinterleme siiresinde % 89,07, 45 dk sinterleme
stiresinde % 90,62 yogunluklara ulagilmistir. Geleneksel sinterleme de yogunluk artisinin
mikrodalga sinterlenmis numunelere gore daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Ancak
burada yogunluk artisina sinterleme siiresinin mikrodalgadan daha uzun olmasinin sebep
oldugu diisiinilmektedir. Artan presleme basinci ile ham yogunluklarda artis oldugu (707
MPa’da % 79,22, 796 MPa’da % 80,52, 884 MPa’da % 89,43) 10 dk sinterleme siiresinde
707 MPa’da % 82,19 olan sinterlenmis yogunluk 796 MPa’da % 91,33’e ¢ikmig, 884 MPa
basingta % 89,19’a diigmiistiir. Yiiksek presleme basincinda daha yiliksek yogunluklarin
elde edilmesi beklenirken azalmis olmasinin sebebinin, presleme sirasinda gozeneklerde
sikisan gazlarin sinterleme sicakliginda, hacimsel genlesme sonucu boyut artisina yol
acarak yogunlugun diismesine sebep oldugu diisliniilmektedir. Artan sinterleme siiresi, tim
presleme basinglart icin yogunluk artisina sebep oldugu Tablo 4.1°deki sonuglardan
goriilmektedir. Geleneksel sinterlenmis numunelerde artan sinterleme siiresinin yogunluk
artisina yol actig1r goriilmektedir. Burada, yiiksek presleme basinct olan 884 MPa’da
mikrodalgadaki yogunlasmanin aksine, yogunluk azalmasi yerine yogunluk artist
goriilmektedir. Bunun nedeni, sinterleme siiresinin uzun olmasi1 sonucu goézeneklerde
genlesen gazlarin numuneyi terk ederek atmosfere ¢ikmasi ve yogunlasmanin boylece

oniindeki engellerin ortadan kalkmis olmasi olarak acgiklanabilir.

Panda ve arkadaglari, 316L ve 434L paslanmaz ¢elikleri icin 600 MPa presleme basinci,
1400°C sinterleme sicakligi ve 1 saat sinterleme siiresini kullandiklar1 ¢alismalarinda,

434L celiginin yogunlugunda mikrodalga sinterlenen numunelerde geleneksel sinterlenen
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numunelerden daha fazla artis goriilmiis, 316L c¢eliginde ise mikrodalga sinterleme daha
diisiik yogunlukla sonuglanmistir [36]. Padmavathi ve arkadaslari, 1400°C sinterleme
sicakliginda, 316L paslanmaz ¢eligi ve 316L-YAG kompozitleri i¢in mikrodalga
sinterlemenin geleneksel sinterlemeye gore daha iyi yogunluk verdigini bulmuslardir[38].
Demirskyi ve arkadaslar1 toz metal bakir numunelerin yogunlagma kinetigini inceledikleri
caligmalarinda ¢ok modlu boslukta mikrodalga firinda sinterlenen numunelerin
yogunlasma kinetiginin geleneksel sinterleme teorisi ile ayn1 oldugunu, tek modlu boslukta
yogunlasma isleminde sinterleme sirasinda malzemenin kismen erimesiyle dnemli Olgiide
arttigini - gézlemlemislerdir [44]. Saitou farkli metallerin mikrodalga sinterlenme
ozelliklerini inceledigi ¢aligmasinda mikrodalga sinterlemenin daha fazla biiziilmeyi tesvik

ettigini belirtmistir [49].

Cizelge 4.1. Farkli basinglarda (707, 796, 884 MPa) preslenen numunelerin ham ve
sinterlenmis yogunluklari

SINTERLEME YONTEMI
MIKRODALGA SINTERLEME GELENEKSEL SINTERLEME
Ortalama Sinterlen Ortalama Sinterlen
PRESLEME . Ham . . Ham .
BasiNG! [sire (dk)|. T2 [voguniu| % | ™S [ % Teue g O Ivogunia| P ™S | *
(MP2) Yogunluk (g/em3) Yogunluk|Yogunluk| Yogunluk Yogunluk (g/em3) Yogunluk| Yogunluk|Yogunluk
(g/cm3) (g/cm3) (g/cm3) (g/cm3)
10 6,92 82,19 25 7,35 87,29
707 15 8,42 6,67 79,22 6,93 82,30 35 8,42 6,73 79,93 7,50 89,07
20 699 | 83,02 45 763 | 90,62
10 7,69 91,33 25 7,84 93,35
796 15 8,42 678 | 80,52 | 805 | 9549 35 8,42 771 | 9157 | 799 | 94,8
20 8,14 96,67 45 8,14 96,67
10 7,51 89,19 25 7,86 93,11
884 15 8,42 7,53 89,43 7,62 90,50 35 8,42 7,92 94,06 7,99 94,89
20 7,74 91,92 45 8,22 97,62
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Sekil 4.1. (a) Mikrodalga sinterleme i¢in ve (b) geleneksel sinterleme i¢in farkli
basinglarda preslenen numunelerin ham yogunluklari
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Sekil 4.2. (a) 10, 15 ve 20 dk mikrodalga sinterlenen, (b) 25, 35 ve 45 dk geleneksel
sinterlenen numunelerin sinterlenmis yogunluklari

4.2. Mikroyapi incelemesi

Farkl1 basinglarda preslenerek mikrodalga ve geleneksel sinterleme firinlarinda sinterlenen
numunelerin  mikroyapilar1 optik mikroskopta incelenerek sinterleme siireleri ile
mikroyapida meydana gelen degisiklikler Resim 4.1, Resim 4.2 ve Resim 4.3’te
verilmistir. Tim numunelerde gézeneklerin presleme yoniine dik dogrultuda yassilastiklari
goriilmiistiir. Paslanmaz ¢elik ve bakir taraflarinda gézenekliligin boyut ve miktar olarak

farkli oldugu en onemli gbéze carpan Ozelligi olusturmaktadir. Bakir tarafinda gozenek
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miktarinin azlifinin yani sira gézenek boyutlart ¢ok kiigiik ve kiiresel sekilli olusurken
paslanmaz ¢elik tarafinda gozeneklerin daha iri, presleme yoniine dik dogrultuda, birlesme

ara ylizeyine paralel olarak dagildig: goriilmektedir.

Resim 4.1. 707 MPa basingta preslenmis (a) 10 dk, (b) 15 dk, (c) 20 dk mikrodalga
sinterlenmis, (d) 25 dk, (e) 35 dk, (f) 45 dk geleneksel sinterlenmis
numunelerin mikroyap1 goriintiileri (50X biiyiitme)

En diisiik presleme basinci olan 707 MPa’da, 10 dk sinterleme siiresinde mikrodalga
sinterlenmis numune (Resim 4.1.a) ile ayni1 basingta preslenip geleneksel firinda 25 dk
sinterleme siiresinde sinterlenmis numunenin (Resim 4.1.d) go6zenek dagilimlar
karsilastirildiginda, mikrodalga sinterlenmis olan numunenin geleneksel sinterlenmis
numuneye gore gozenek miktarinin ¢ok az ve gézenek boyutlarinin daha kiiglik oldugu
goriilmektedir. Sinterleme siiresinin artmasi, hem mikrodalga sinterlenmis hem de
geleneksel sinterlenmis numunelerde gozenekliligin azalmasina goézenek boyutlarinin

kiigiilmesine sebep olmustur.
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Resim 4.2. 796 MPa basingta preslenmis (a) 10 dk, (b) 15 dk, (¢c) 20 dk mikrodalga
sinterlenmis, (d) 25 dk, (e) 35 dk, (f) 45 dk geleneksel sinterlenmis
numunelerin mikroyap1 goriintiileri (50X biiyiitme)

Presleme basinc1 796 MPa’ a ¢ikarildiginda gézenek miktarinin ve boyutlarinin 707 MPa’a
gore cok daha azaldigi ve kiiciildiigli goriilmektedir. Artan sinterleme siirelerinin, gézenek
yok olmasi ve kiigiilmesinde etkili oldugu acgik bir sekilde Resim 4.2 (d, e, f)’de
goriilmektedir. Mikrodalga sinterlemede, Resim 4.2 (a, b, c)’de goriildiigii gibi 796
MPa’da preslenmis ve mikrodalgada sinterlenmis numunelerin gozenek boyut ve
miktarindaki azalma geleneksel sinterlemeye gore daha azdir. Bunun sebebinin,

mikrodalga sinterleme siirelerinin kisa olmasinda bagli oldugu diisiiniilmektedir.



Resim 4.3. 884 MPa basingta preslenmis (a) 10 dk, (b) 15 dk, (c) 20 dk mikrodalga
sinterlenmis, (d) 25 dk, (e) 35 dk, (f) 45 dk geleneksel sinterlenmis
numunelerin mikroyap1 goriintiileri (50X biiyiitme)

Bu calismada kullanilan en yiiksek basing, 884 MPa olup bu basingta preslenen
numunelerde gozenekliligin miktarinda azalma ve sekillerinde presleme yoniine dik
cizgisel uzamalar seklinde gozeneklerin sekillendigi goriilmektedir. Bu basingta da
mikrodalga sinterlenmis numunelerde gbézenek boyutlariin daha biiyiik oldugu

goriilmektedir.

Ertugrul ve arkadaslari, 700 MPa basingta tek yonlii presledikleri 1250°C’ta 1 saat
sinterledikleri 316L paslanmaz ¢eligi incelediklerinde, mikrodalga sinterlemenin
geleneksel sinterlemeden farkli olarak tamamen yeniden kristalize edilmis mikroyapi
sagladigini, ancak gozeneklerin dagilimi ve sekli bakimindan bir fark olmadigini
gbzlemlemislerdir. Ince taneli paslanmaz celik tozlarinin kullanilmasinin numunelerin
fiziksel ve mekanik o6zelliklerini gelistirdigini belirtmislerdir [39]. Panda ve arkadaslari
caligmalarinda, hem 316L hem de 434L paslanmaz celik i¢in geleneksel sinterlenmis
numunelerde mikrodalga sinterlenmis numunelere gore gozenek yapisinin daha yuvarlak

oldugunu, mikrodalga sinterlenmis numunelerde ise gbzeneklerin uzamis halde oldugunu
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belirtmislerdir. Her iki paslanmaz celik i¢inde mikrodalga sinterleme, daha kiigiik ve dar

bir gbzenek yapisi ile sonuglanmistir [39].

4.3. Mikrosertlik

Ug farkli basing, iki farkli sinterleme yontemi ve alti farkli sinterleme siiresinde
sinterlenerek sinterleme yontemi ile birlesmelerinin saglandig1 paslanmaz celik ve bakir
numunelerde, birlesme arayiizeyinden itibaren paslanmaz ¢elik ve bakir tarafinda
mikrosertlik incelemesi yapilarak sertlik degerlerinin presleme basinci, sinterleme
yontemi, sinterleme siirelerine bagli olarak degisimleri Sekil 4.3, Sekil 4.4 ve Sekil 4.5’te
verilmistir. Yatay eksende, 0 degeri arayiizey sertligini, 1, 2, 3, 4 rakamlar ise

araylizeyden 1 mm araliklarla alinan sertlik degerlerini vermektedir.

MDS (707 MPa) MDS (T07MPg){ 100K 150K 200K

o R posiormo: cei AnalizNoktalant Cu | PC | Cu | PC | Cu | PC
o — 1 g My 63 1 68 98
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ﬁ -0 s | sl o wy ol sy w
DA ] I Y T ST I

P Majizey | TS B 85
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oo I S Mdohokdan| Q| R | @ | X [ Q| X
g ol s e e 0 e w
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5o M,/—\ R ] g w & w w0 1w
K ! OE I T S I

T et iy | 85 1% s
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Sekil 4.3. 707 MPa basingta preslenen (a) mikrodalga sinterlenmis, (b) geleneksel
sinterlenmis numunelerin mikrosertlik degerleri
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Sekil 4.4. 796 MPa basingta preslenen (a) mikrodalga sinterlenmis, (b) geleneksel
sinterlenmis numunelerin mikrosertlik degerleri
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Sekil 4.5. 884 MPa basingta preslenen (a) mikrodalga sinterlenmis, (b) geleneksel
sinterlenmis numunelerin mikrosertlik degerleri

707 MPa’da, 10 dk mikrodalga sinterlenmis numunede arayiizeyden 1 mm bakir tarafinda
50,9 HV sertlik olgiiliirken, geleneksel sinterlenmis numunede 38,1 HV sertlik
Olctilmiistiir. Geleneksel sinterlemedeki sertlik diismesinin sebebinin sinterleme siiresine
bagli oldugu diisiiniilmektedir. Sinterleme siiresince arayiizeyden bakir tarafina demir
diflizyonu, paslanmaz celik tarafina bakir difiizyonu gerceklestigi, sertlikteki degisimlerin
ozellikle paslanmaz celik tarafinda daha belirgin olup, bakir tarafindan paslanmaz celik
tarafina bakir difiizyonuna bagli olarak arayiizeye yakin bdlgelerde paslanmaz celik
sertliginde azalmanin oldugu gozlenmistir. Ayni sekilde arayilizeyden bakir tarafina demir
diflizyonu sonucu bakir tarafinin arayiizeye yakin bdlgelerde sertlik degerlenin bakir
numuneye gore daha yiiksek oldugu oOl¢iilmiistiir. Arayiizey sertlikleri 707 MPa’da 10 dk
mikrodalga sinterlemede 75,15, 15 dk mikrodalga sinterleme de 83,65, 20 dk mikrodalga
sinterleme 85,05 olarak dl¢lilmistiir. Artan sinterleme siiresinin arayiizey sertliginde artisa

yol actigi, bununda arayiizeye demir difiizyonu sonucu oldugu diisiiniilmektedir. Ayn
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basingta (707 MPa) geleneksel sinterlemede araylizey sertlik degerleri sinterleme siiresine
bagli olarak sirasiyla 25 dk da 69,85, 35 dk da 71,35, 45 dk da 74,25 Vickers olarak
Ol¢iilmiistiir. Goruldugi gibi geleneksel sinterlemede arayiizey sertliginin mikrodalga
sinterlemede daha diislik oldugu 6l¢lilmiistiir. Bunun artan sinterleme siiresine bagl olarak
arayiizeye bakir difiizyonun daha fazla olmasinin neden oldugu diistiiniilmektedir. Artan
presleme basincina bagli olarak arayiizey sertliginde artis oldugu bununda plastik
deformasyon sonucu olustugu disiiniilmektedir. Genele olarak bakildiginda arayiizey
sertliklerinde mikrodalga sinterlenmis numunelerin degerlerinin daha yiiksek ¢iktigi, klasik
sinterlenmis numunelerin daha diisiik c¢iktigi goriilmistiir. Geleneksel sinterlemenin

sinterleme siirelerinin uzun olmasi sertlik azalmasina sebep olmustur.

Kennedy ve arkadaslar1 ¢alismalarinda 560 MPa basingta tek eksenli olarak presledikleri
ve 1300°C sicaklikta sinterledikleri numunelerin mikrosertliklerini incelediklerinde
mikrodalga sinterlenen numunelerin mikro sertliklerini 360 ila 396 VHN araliginda
oldugunu tespit etmislerdir. Bu degerler geleneksel sinterleme ile karsilastirildiginda (250-
300VHN) yiiksektir [37]. Panda ve arkadaslari, 316L celigin GS sonrasi sertligini 136
HV,, MDS sonrasi sertligini 114 HV; bulurken, 434L c¢eligi i¢cin GS sonrasi sertligini 132
HV; MDS sonrasi sertligini 109 HV; bulmuslardir [37].

4.4. Elektrik fletkenligi

Farkli presleme basinglarinda sikistirilip, farkli sinterleme siirelerinde sinterlenen
numunelerin elektrik iletkenlikleri dlgtilerek sinterleme yontemi ve sinterleme siiresinin

elektrik iletkenligine etkisi test edilmistir.

Cizelge 4.2. Mikrodalga ve geleneksel firmlarda sinterlenen numunelerin farkli presleme
basinci ve sinterleme siiresine gore degisen direng degerleri

Mikrodalga Sinterleme Geleneksel Sinterleme
Presleme Basinci (MPa) Sinterleme Suresi (dk) Direng (ohm) Sinterleme Suresi (dk) | Direng (ohm)
10 0,0038 25 0,31383
707 MPa 15 0,0025 35 0,31382
20 0,0023 45 0,31357
10 0,0045 25 0,31284
796 MPa 15 0 35 0,31304
20 0,0001 45 0,31273
10 0,0036 25 0,3134
884 MPa 15 0,0047 35 0,31279
20 0,0047 45 0,31285
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Sekil 4.6. 707 MPa basingta preslenen (a) mikrodalga, (b) geleneksel sinterlenen
numunelerin sinterleme siirelerine gére degisen direng (2) degerleri

707 MPa presleme basincinda, 10 dk mikrodalga sinterleme siiresinde direng 0,0038 ()

Olciilirken, artan sinterleme siiresi ile direncin azaldigi, elektrik iletkenliginin arttig1

gozlenmigtir. 15 dk mikrodalga sinterleme siiresinde 0,0025 Q, 20 dk mikrodalga

sinterleme siiresinde 0,0023 () diren¢ Olclilmiistiir. Artan sinterleme siiresi toz metal

numunelerde yogunlasmaya neden oldugundan goézeneklilik azalmakta buna bagli olarak

iletkenlikte artis oldugu disiiniilmektedir.
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Sekil 4.7. 796 MPa basingta preslenen (a) mikrodalga, (b) geleneksel sinterlenen
numunelerin sinterleme siirelerine gore degisen direng (Q2) degerleri

Artan presleme basinglarinda ve sinterleme siirelerinde de benzer etkilerin olugmasi

beklenmekle birlikte sonuglar yorumlanamayacak sekilde farkli ¢iktigindan, burada diger
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iki basingta (796, 884 MPa) degerlendirilmemistir. Ancak, 884 MPa basingta preslenen, 10
dk mikrodalga sinterlenen numune ile 707 MPa preslenen, 10 dk mikrodalga sinterlenen
numunelerin direng degerlerinin birbirine yakin oldugu gériilmiistiir. Bununla birlikte, 884
MPa’da 15 dk ve 20 dk sinterleme siirelerinde 0,0047 € diren¢ Ol¢tilmiistiir. Burada
direncin daha yiiksek oldugu, iletkenligin diisiik oldugu goriilmektedir. Bunun da nedeni,
yiiksek basinglarda presleme de toz metal numuneler de katmanlagsma ve geri yaylanma
sonucu tabaka ve bosluklu yapi olusmakta ayrica artan siire ile oksit olusma ihtimali de

artacagindan bu da iletkenlige direng olusturarak iletkenligi diisiirmektedir.
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Sekil 4.8. 884 MPa basingta preslenen (a) mikrodalga, (b) geleneksel sinterlenen
numunelerin sinterleme siirelerine gore degisen direng (£2) degerleri

Tiim numunelerin elektriksel iletkenlik degerleri (Cizelge 4.2) incelendiginde, MDS ve GS

numunelerin diren¢ degerlerinde 6nemli bir fark oldugu goriilmektedir. MDS numunelerin

diren¢ degerleri GS numunelerden yaklasik 100 kat diisiikk ¢ikmistir. Buna gore diisiik

elektriksel iletkenlik istenilen durumlarda MDS yontemi kullanilabilir.

4.5. Element Difiizyonu

TM yontemiyle flretilen Cu ve paslanmaz c¢elik numunelerin, sinterleme sirasinda
olusturacagi sinter-baglanmanin element difiizyonuna bagh gelistigi diistiniilmiistiir. Bu
nedenle, sinterleme sirasinda bakir ve paslanmaz gelik ¢iftinde, sinterleme yontemi ve
stiresine bagli olarak meydana gelen karsilikli element difiizyonu (Fe ve Cu) degerleri

elektron mikroskobunda inceleme sirasinda EDS analizi ile tespit edilmistir. Sinterleme
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yontemi, sinterleme siiresi ve presleme basincina baglh element difiizyonu sonuglar1 Sekil
4.9, Sekil 4.10, Sekil 4.11, Sekil 4.12, Sekil 4.13, Sekil 4.14’te ve Cizelge 4.3, Cizelge 4.4,
Cizelge 4.5 ve Cizelge 4.6, Cizelge 4.7, Cizelge 4.8’de verilmistir.

707 MPa preslenmis 10 dk mikrodalga sinterlenmis numunenin 1 noktasinda % 0,25 Fe
bulunurken, 2 noktasinda % 0,411 Fe ve arayiizey olan 3 noktasinda % 94,3 Fe, 4
noktasinda % 97,64, 5 noktasinda % 98,64 Fe bulunurken, 5 noktasinda % 0,926 Cu,
arayiizey de % 4,267 Cu, 2 noktasinda % 98,565 ve 1 noktasinda % 99,306 oraninda Cu
oldugu tespit edilmistir. Bu sonuglardan, sinterleme sirasinda sinter-baglanan Cu ve

paslanmaz celik arasinda karsilikli element diflizyonun meydana geldigi acgik olarak

goriilmektedir.

(@) (b) (©)

Resim 4.4. 707 MPa basingta preslenmis, () 10 dk, (b) 15 dk, (c) 20 dk mikrodalga
sinterlenmis numunelerin SEM goriintiileri

Cizelge 4.3. 707 MPa basingta preslenmis, 10, 15 ve 20 dk mikrodalga sinterlenmis
numunelerin sinterleme siiresine bagli olarak degisen element oranlari

MiKRODALGA SINTERLEME (707 MPa)

10 dk 15 dk 20dk
Element 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
Fe 0,25| 0,411 94,342] 97,64| 98,64 0,118 0,325| 93,806/ 96,95 96,75 0,161 1,04| 88,365 95,003 97,63
Cu 99,306] 98,565 4,267| 0,926| 0,926] 99,43| 98,337| 4,567| 2,055 1,8] 99,288 97,845 8,557| 3,063 2,004




78

707 MPa-MDS-10dk 707 MPa-MDS-15dk
120 120 120 120
100 —f ‘\ f_Fof 100 10 @ 1 100
g 80 \ / 80 L } %
E & 60 5§ \ /
E X =4=Fe 2 60 0,
@ 40 /\ 40 ==y z 2 X PR——
2 20 / \
/ \ 20 20
0+—4 —— : 0 / i N
1 2 3 4 5 0 —4— ; T : T 4 : -0

Analiz Edilen Nokta 1

Analiz Edilen Nokta

(@) (b)
707 MPa-MDS-20dk

120 120

100 —.—\ f/k'_' 100
g 80 \ / 80
E, 60 X 60 —4=Fe
T 4 p U

20 / \ 20

01—+ —‘l‘ ¢ L\'_lf-u

1 2 3 4 5
Analiz Edilen Nokta

(©)

Sekil 4.9. 707 MPa basingta preslenmis, (a) 10 dk, (b) 15 dk ve (c) 20 dk mikrodalga
sinterlenmis numunelerin sinterleme siliresine bagli olarak degisen element
oranlari

Geleneksel sinterleme de ise, 707 MPa basingta preslenen ve en diisiik sinterleme siiresi
olan 25 dk sinterleme siiresinde sinterlenen numunedeki bakirin araylizeye en uzak noktasi
olan 1 noktasinda % 0,152 Fe bulunurken, 2 noktasinda % 0,560, arayiizey olan 3
noktasinda % 94,074 ve 5 noktasinda yani paslanmaz ¢eligin arayiizeye en uzak noktasinda
% 96,77 oraninda Fe tespit edilmistir. Buna karsilik, 5 noktasinda % 1,269 Cu, 4
noktasinda % 1,465, 3 noktasinda yani arayiizeyde % 4,416, 1 noktasinda ise % 99,461 Cu
bulunmustur. Burada, paslanmaz celik tarafina difiize olan Cu oraninin mikrodalga

sinterlemeye gore daha fazla oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni, geleneksel sinterleme
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de, sinterleme siiresinin mikrodalga sinterlemeye gore daha uzun olmasinda kaynaklandigi
diistiniilmektedir. Element diflizyonu, numunelerin gozenekliligi, sinterleme siiresi gibi
faktorlerden etkilenmektedir. Bazi noktalarda oOlciilen element miktarinin beklenen
degerlerden daha fazla veya daha az olmasi 6l¢iim noktalarinin elementlerin difiizyon
yollarina denk gelip gelmemesi ile ilgilidir. Araylizeyden ayni mesafe uzaklikta tane
icerisindeki element difiizyonu ise tane sinirlarinda alinan degerler, tane iginden daha
yiiksek oranlarda element oldugunu gostermistir. Bu da, tane sinirlarinin diisiik aktivasyon

enerjisi ile difiizyona imkan saglayan diflizyon yollarinin olmasindan kaynaklanmaktadir.

(a) (b) (©)

Resim 4.5. 707 MPa basingta preslenmis, (a) 25 dk, (b) 35 dk, (c) 45 dk geleneksel
sinterlenmis numunelerin SEM goriintiileri

Cizelge 4.4. 707 MPa basingta preslenmis, 25, 35 ve 45 dk geleneksel sinterlenmis
numunelerin sinterleme siiresine bagli olarak degisen element oranlari

GELENEKSEL SINTERLEME (707 MPa)

25dk 35dk 45 dk
Element 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
Fe 0,152 0,56 94,074] 96,77| 95,68 0,221] 0,642] 92,825 95,47] 98,621| 0,467 1,042 90,032 95,11 95,5
Cu 99,461| 98,631 4,416| 1,465 1,269] 99,02 98,159 3,855 2,586 0,589] 98,917 98,356| 7,889 2,431 1,732
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Sekil 4.10. 707 MPa basingta preslenmis, (a) 25 dk, (b) 35 dk ve (c) 45 dk geleneksel
sinterlenmis numunelerin sinterleme siiresine bagli olarak degisen element
oranlar1

796 MPa basingta preslenen, 10 dk sinterleme siiresinde mikrodalga firinda sinterlenen
numunenin arayiizeye en uzak noktasi olan 1 noktasinda % 0,127 Fe, 2 noktasinda %
0,316 Fe, araylizey olan 3 noktasinda % 96,548 Fe oldugu bulunmustur. Paslanmaz ¢eligin
arayiizeye en yakin noktasi olan 4 noktasinda % 98,962, en uzak noktasi olan 5 noktasinda
ise % 99,068 oldugu tespit edilmistir. Buna karsin, 5 noktasinda % 0,45 Cu, 4 noktasinda
% 0,591 Cu, arayiizey 3 noktasinda % 1,582 Cu, 2 noktasinda % 98,771 Cu ve 1
noktasinda % 99,282 Cu oldugu tespit edilmistir. Bu sonucglara bakilarak, 10 dk
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mikrodalga sinterleme sonrasinda sinter-baglanan numunede, paslanmaz ¢elik tarafindan
Cu tarafina Fe, Cu tarafindan paslanmaz c¢elik tarafina Cu difiizyonunun gergeklestigi acik

bir sekilde goriilmektedir.

(a) (b) (©)

Resim 4.6. 796 MPa basingta preslenmis, (a) 10 dk, (b) 15 dk, (c) 20 dk mikrodalga
sinterlenmis numunelerin SEM goriintiileri

Cizelge 4.5. 796 MPa basingta preslenmis, 10, 15 ve 20 dk mikrodalga sinterlenmis
numunelerin sinterleme siiresine bagli olarak degisen element oranlari

MiIKRODALGA SINTERLEME (796 MPa)

10dk 15dk 20dk
Element | 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
Fe 0,127| 0,316 96,548| 98,962| 99,068] 0,071] 1,355 94,936| 97,358| 97,005 0,453] 1,004 92,069] 96,864| 95,095
Cu 99,282 98,771 1,582 0591 045] 99,261] 97,535] 2,587] 1,168] 1,206] 98,993 96,923 5084 1,872 2,663
796 MPa-MDS-10 dk 796 MPa-MDS-15 dk
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Sekil 4.11. 796 MPa basingta preslenmis, (a) 10 dk, (b) 15 dk ve (c) 20 dk mikrodalga
sinterlenmis numunelerin sinterleme siiresine bagli olarak degisen element
oranlari

796 MPa basingta preslene, geleneksel firinda sinterlenen numunelere bakildiginda, en

diisiik sinterleme siiresi olan 25 dk sinterleme siiresi boyunca sinterlenen numunenin 1

noktasinda % 0,21 Fe, 2 noktasinda % 0,325 Fe, arayiizey 3 noktasinda % 93,944 Fe, 4

noktasinda %94,499 Fe, 5 noktasinda % 95,499 Fe oldugu tespit edilmistir. Cu oranlarina

bakildiginda, paslanmaz ¢eligin araylizeye en uzak noktasi olan 5 noktasinda % 2,02 Cu, 4

noktasinda % 3,052 Cu, 3 noktasinda % 3,789, 2 noktasinda % 98, 663 Cu ve 1 noktasinda

% 98,955 Cu oldugu goriilmiistiir. Bu sonuglara bakilarak, paslanmaz ¢elik ve Cu ¢ifti

arasinda diflizyonun gercgeklestigi soylenebilir.

Mikrodalga sinterlenen ve geleneksel sinterlenen numunelerin element oranlarinin
verildigi Cizelge 4.5 ve Cizelge 4.6’daki degerlere bakildiginda, geleneksel sinterlenen
numunelerde, mikrodalga sinterlenen numunelere gore, paslanmaz c¢elik ve Cu ifti
arasinda daha fazla oranda element difiizyonunun oldugu goériilmektedir. Bu da, geleneksel
sinterleme de sinterleme siiresinin fazla olmasi1 nedeniyle diflizyon icin daha fazla zaman

olmasina baglanmaktadir.
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(@)

(b)

(©)

Resim 4.7. 796 MPa basingta preslenmis, (a) 25 dk, (b) 35 dk, (c) 45 dk geleneksel
sinterlenmis numunelerin SEM goriintiileri

Cizelge 4.6. 796 MPa basingta preslenmis, 25, 35 ve 45 dk geleneksel sinterlenmis
numunelerin sinterleme siiresine bagl olarak degisen element oranlari

GELENEKSEL SINTERLEME (796 MPa)

25dk 35dk 45 dk
Element | 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
Fe 0,21 0,325 93,944] 94,499 95868] 0,303] 0548] 93,752] 96,03] 96,114 017] 0,475 86,621 96,022] 96,422
Cu 08,955] 98,663 3,786] 3,052] 2,02] 99,286] 98,548] 3.46] 2,507] 1,932] 99,162] 98,067 10,322] 1,723 1,561
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Sekil 4.12. 796 MPa basingta preslenmis, (a) 25 dk, (b) 35 dk ve (c) 45 dk geleneksel
sinterlenmis numunelerin sinterleme siiresine bagli olarak degisen element

oranlari
(@) (b) (©)

Resim 4.8. 884 MPa basingta preslenmis, (a) 10 dk, (b) 15 dk, (c) 20 dk mikrodalga
sinterlenmis numunelerin SEM goriintiileri

Cizelge 4.7. 884 MPa basingta preslenmis, 10, 15 ve 20 dk mikrodalga sinterlenmis
numunelerin sinterleme siiresine bagli olarak degisen element oranlari

MiKRODALGA SINTERLEME (884 MPa)

10dk 15dk 20dk
Element 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
Fe 0,308 2,146| 93,533| 94,983 95,83] 0,279 0,773| 94,437 96,323| 95,987| 0,074[ 1,764 95,007 96,228| 96,445
Cu 98,847| 96,877 4,236] 2,771) 2,141 99,199| 97,829 3,675 1,877| 1,866 99,486| 96,228 3,49] 1,764] 1,764
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Sekil 4.13. 884 MPa basingta preslenmis, (a) 10 dk, (b) 15 dk ve (c) 20 dk mikrodalga
sinterlenmis numunelerin sinterleme siiresine bagli olarak degisen element

oranlari

884 MPa basingta preslenen 10, 15 ve 20 dk mikrodalga sinterlenen ve 25, 35 ve 45 dk

geleneksel sinterlenen numunelerin EDS analizi sonuglarinin yer aldigi Cizelge 4.7 ve

Cizelge 4.8’de goriildiigii gibi 707 MPa ve 796 MPa basincta preslenen, farkli sinterleme

stirelerinde mikrodalga ve geleneksel sinterlenen numunelerde goriildiigii gibi paslanmaz

ve Cu cifti arasinda diflizyonun gergeklestigi aciktir.

EDS analizi yapilirken baslangigtaki beklenti, presleme basinct ve sinterleme siiresindeki

artisa bagli olarak difiizyon oraninda da diizenli bir artisin gerceklesmesiydi. Ancak,
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sonuclardan da goriilecegi gibi boyle bir yorumun yapilabilecegi degerler elde
edilmemistir. Bunun nedeni, basta da izah edildigi gibi diflizyon olayinin gozenek ve
sinterleme siiresi gibi faktorlerden etkileniyor olmasidir. Analiz yapilan noktalarda, elde
edilen sonuclarin beklentinin aksine daha az ya da daha fazla ¢ikmasi, 6lciilen noktalanin
diftizyon yoluna denk gelip gelmemesi ile iliskilendirilebilir. Arayilizeyden itibaren
yaklasik olarak ayni mesafeden analiz yapilmasi ve bu noktanin tane sinirt ya da taneye
denk gelmesinin elde edilen sonuglarda etkili oldugu diigiiniilmektedir. Tane siirlarinda
diisiik aktivasyon nedeniyle difiizyonu kolaylastiran difiizyon yollarinin olmasi, dolayisiyla
tane sinirlarinda elde edilen element oranlarinin tane igine rastlayan noktalardan daha

yiiksek sonuglar elde edilmesine neden oldugu tahmin edilmektedir.

(a) (b) (©

Resim 4.9. 884 MPa basingta preslenmis, (a) 25 dk, (b) 35 dk, (c) 45 dk geleneksel
sinterlenmis numunelerin SEM goriintiileri

Cizelge 4.8. 884 MPa basingta preslenmis, 25, 35 ve 45 dk geleneksel sinterlenmis
numunelerin sinterleme siiresine bagl olarak degisen element oranlari

GELENEKSEL SINTERLEME (884 MPa)

25dk 35dk 45 dk
Element 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
Fe 0,306 0,327) 93,964| 95,716 96,714| 0,443| 0,955] 92,821] 96,994| 96,047 0,167 0,378] 94,845] 96,966| 96,383
Cu 98,885 98,6 4,167] 2,382) 1,375 99,371| 98,471| 5,052| 1,207] 1,973 99,316 98,858 3,762] 2,474] 2,243
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Sekil 4.14. 884 MPa basingta preslenmis, (a) 25 dk, (b) 35 dk ve (c) 45 dk geleneksel
sinterlenmis numunelerin sinterleme siiresine bagli olarak degisen element

oranlari

4.6. Capraz Kesme

Farkli basinglarda preslenerek sinter baglanmasi saglanan bakir ve paslanmaz celik

numunelere, bag mukavemetlerini belirlemek amaciyla ¢capraz kesme testi uygulanmustir.

Elde edilen sonuglar Cizelge 4.9°da verilmistir.
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Cizelge 4.9. Capraz kesme testi yapilan numunelerin sinterleme yontemi, presleme basinci
ve sinterleme sicakligina bagli olarak arayiizey bag mukavemetlerindeki

degisim
Sinterleme Yontemi MIKRODALGA SINTERLEME | GELENEKSEL SINTERLEME
Presleme Basmci (MPa) :lllrliesrlliglf) o (MPa) :Lr;:i:kz;le) o (MPa)

10 26,18791 25 30,09014

707 15 54,79243 35 72,95567
20 55,20267 45 76,80086
10 76,28783 25 20,50785

796 15 60,30456 35 58,5307

20 15,74424 45 65,13477
10 61,85233 25 38,61635

884 15 61,52044 35 2,12566
20 17,91891 45 26,63656

Kesme mukavemetinin dogru degerlendirilebilmesi amaciyla 796 MPa basingta bakir ve
paslanmaz c¢elik numuneler, preslenerek mikrodalga sinterleme ile sinterlenmislerdir.
Sonrasinda ¢apraz kesme testi uygulanarak elde edilen degerler referans olarak alinmig ve

baglanma mukavemetleri bunlar dikkate alinarak degerlendirilmistir.

Cizelge 4.10. Ayr1 ayr1 796 MPa basingta preslenen mikrodalga 10, 15 ve 20 dk sinterlenen

paslanmaz ¢elik ve bakir numunelerin bag mukavemetlerindeki degisim

Malzeme Paslanmaz Celik Bakir
Presleme Basinci (MPa)| Sinterleme Suresi (dk) | g (MPa) [Sinterleme Suresi (dk)| o (MPa)
10 98,69 10 25,22
796 15 101,54 15 12,72
20 113,32 20 31,59

Buna gore, mikrodalga ve geleneksel sinterlenmis numunelerde Cizelge 4.9’daki
sonuglardan da goriilecegi gibi artan sinterleme siiresiyle bag mukavemetlerinde artiglar
goriildiic ve bu artisin geleneksel sinterlenmis numunelerde mikrodalga sinterlenmis
numunelere gore daha yliksek oldugu, en diisiik basing olan 707 MPa preslenmis
numunelerde agikca goriilmektedir. 796 ve 884 MPa basingta sinterlenmis numunelerin,
sinterlenme siiresi ve sinterleme yontemine gore daha yliksek bag mukavemeti vermesi
beklenmesine karsin sonuglar yoruma gerek duyulmayacak carpikliklar gosterdiginden
sadece 707 MPa’daki sinterleme siireleri sinterleme  yOntemleri

burada ve
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degerlendirilmistir. Beklenti, artan sikistirma basinct ve sinterleme siiresi ile bag
mukavemetinin de artmasidir. Ancak, yukarida ifade edildigi gibi bazi degerler ¢ok daha
diisiik bag mukavemeti vermektedir (2.12 MPa). Bunun yiiksek basinglarda katmanlagsma

hatasina bagli olarak, kesme kuvvetinin uygulandigi noktanin katmanlasma ara yiizeyine
denk gelebilme ihtimaline bagl oldugu diisiiniilmektedir. Kirilma ara yiizeylerinin gozle
yapilan incelemelerinde paslanmaz ¢eligin ara yiizeyden kopmak yerine bakir tarafindan
koptugu, bakirin ise plastik sekil degistirerek siinme gosterip sonra koptugu gdézlenmistir.
Bu da, araylizey bag mukavemetinin toz metal bakirin kiritlma mukavemetinde yiiksek, toz
metal paslanmaz ¢elik numunenin kirilma mukavemetinden diisiik oldugu bu sonuglarla

gorilmiistir.

Kennedy ve arkadaslari, ostenitik paslanmaz celigin gerilme mukavemetini 255 MPa ile

580 MPa arasinda oldugunu belirlemislerdir [37].
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5. SONUCLAR

Mikrodalga sinterlemenin, toz metal bakir ve paslanmaz ¢elik malzemelerin sinter
baglanma ozelliklerine etkisini incelemek amaciyla yapilan bu ¢aligmada 707, 796 ve 884
MPa presleme basinglari, mikrodalga sinterleme i¢cin 10, 15 ve 20 dk, geleneksel
sinterleme i¢in 25, 35 ve 45 dk sinterleme siirelerinde sinterlenen numunelerin yogunluk,
mikroyapi, sertlik, elemen difiizyonu, kesme dayanimlar1 ve elektriksel iletkenlik
ozellikleri incelenerek mikrodalga sinterleme ve geleneksel sinterleme yontemlerinin
birbirlerine gore istiinliikleri kiyaslanmistir. Bu calismada asagidaki sonuglar elde
edilmistir:

1. Geleneksel sinterlenmis numunelerde yogunluk artisinin, mikrodalga sinterlenmis
numunelere gore daha fazla oldugu gortilmistiir. Ancak, artan basingla birlikte yogunlukta
artis beklenmesine ragmen en yiliksek basing olan 884 MPa basingta preslenen, 10 dk
mikrodalga sinterlenmis ve 25 dk geleneksel sinterlenmis numunelerin yogunluklarinda
diisiis goriilmiistiir. Bu sonuca, presleme sirasinda sikisan gazlarin sinterleme sicakliginda,
hacimsel genlesme sonucu boyut artisina yol acarak yogunlukta diisiise neden oldugu
distiiniilmektedir.

2. Mikrodalga ve geleneksel sinterlenmis numunelerin mikroyapilart incelendiginde,
gozeneklerin presleme yoniine dik dogrultuda yassilastiklar: gortilmiistiir. Paslanmaz ¢elik
ve bakir tarafi incelendiginde gozeneklerin boyut ve miktarinda dikkat ¢eken bir fark
oldugu gorilmiistiir. Bakir tarafinda gézenek miktar1 azalirken, gozenek boyutlar1 ¢ok
kiigiik ve kiiresel sekilli olusurken, paslanmaz ¢elik tarafinda gdzenekler daha iri, presleme
yoniine dik dogrultuda, birlesme araylizeyine paralel olarak dagildigi goriilmiistiir. Ayrica,
genel olarak presleme basinci ve sinterleme siiresi arttikca gozenek boyutunda ve
miktarinda azalma olmustur.

3. 707 MPa basingta preslenmis, mikrodalga sinterlenmis numunelerde sinterleme siiresi
arttikca direncin azaldigi, elektrik iletkenliginin arttigt goriilmistiir. Bu durum, artan
sinterleme siiresiyle birlikte yogunlagsmanin artmasi ve gozenekliligin azalmasina
baglanmaktadir. Artan sinterleme basinglarinda ve sinterleme siirelerinde benzer sonuglar
beklenmekle birlikte, sonuglar yorumlanmayacak sekilde farkli ¢ikmistir. Bu nedenle, 796
ve 884 MPa presleme basinglari i¢in degerlendirme yapilamamustir.

4. Mikrosertlik ol¢iimii yapildiginda, genel olarak arayiizey sertliklerinde mikrodalga

sinterlenmis numunelerin sertlik degerlerinin daha yiiksek oldugu, geleneksel sinterlenmis
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numunelerin sertlik degerlerinin daha diisiik ¢iktig1 goriilmistiir. Geleneksel sinterlemede,
stirelerin fazla olmasinin araylizeye bakir difiizyonunu arttirmasi sonucu sertlikte diisiise
neden oldugu diisliniilmektedir.

5. Elektron mikroskobunda EDS analizi yapildiginda, Cu ve paslanamaz ¢elik ¢iftinde
sinterleme siiresi ve presleme basincina bagli olarak arayiizeyden itibaren karsilikli
element difiizyonu oldugu goriilmiistiir. Genel olarak geleneksel sinterlenmis numunelerde
difiizyon oranmin mikrodalga sinterlenmis numunelerden daha fazla oldugu goriilmiistiir.
Bu, geleneksel sinterleme siirelerinin mikrodalga sinterleme siirelerinde fazla olmasina
baglanmistir. Baz1 noktalarda oOlgililen element oranlarinin beklenen degerlerden daha az
veya daha fazla ¢iktigi goriilmiistiir. Araylizeyden ayni mesafe uzakliktaki element
difiizyonuna bakildiginda tane sinirlarina rastgelen noktalardan elde edilen degerler, tane
icine rastgelen noktalardan alinan degerlerden yiiksek oldugu goriilmiistiir. Bu da, tane
siirlarinin diisiik aktivasyon enerjisi ile diflizyona imkén saglayan difiizyon yollarinin
olmasina baglanmistir.

6. Geleneksel ve mikrodalga sinterleme ile sinter-baglanan bakir ve paslanmaz g¢elik
ciftlerinin arayiizeylerindeki bag mukavemetini 6l¢gmek i¢in yapilan gapraz kesme testi
sonuglarina gore, sinterleme siiresi arttik¢a bag mukavemetlerinde artiglar oldugu ve bu
artisinda geleneksel sinterlenmis numunelerde mikrodalga sinterlenmis numunelere gore
daha fazla oldugu 707 MPa preslenmis numunelerin sonuglar1 degerlendirildiginde agikca
goriilmiistiir. Artan presleme basinci, sinterleme siiresi ve uygulanan sinterleme yontemine
bagli olarak 796 MPa ve 884 MPa basingta preslenmis numunelerin daha yiliksek bag
mukavemeti vermesi beklenmesine karsin sonuclar yorumlanamayacak farkliliklar
gostermistir. Bu sonuglarin, katmanlagsma hatasina bagl olarak uygulanan katmanlasma ara
ylizeyine denk gelebilme ihtimalinden kaynaklandigi disiiniilmektedir. Capraz Kesilen
numunelerin kirilma arayiizeylerinin gozle muayenelerinde, kirilmanin bakir tarafinda
gerceklestigi gozlenmistir. Bakirin ise plastik sekil degistirerek siinme gosterip sonra
gbzlenmistir. Buna gore, arayilizey bag mukavemetinin toz metal bakirin kesme
mukavemetinden yiiksek, toz metal paslanamaz geligin ksme mukavemetinden oldugu

sonucu ¢ikarilmistir.
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6. ONERILER

1. Deneyler, koruyucu gaz sistemi olmayan laboratuvar tipi mikrodalga firinda
gerceklestirildiginden numunelerde oksitlenme gergeklesmistir. Bu nedenle ayni islemler
koruyucu gaz sistemini igeren mikrodalga firinda tekrarlanarak koruyucu gazin sinterleme
islemine etkisi arastirilabilir.

2. Bu calismada, 707, 796 ve 884 MPa presleme basinglar1 kullanilmistir. Yiiksek
basinglarin kullanilmasi numunelerde presleme sirasinda geri yaylanma ve katmanlasma
hatasina neden olarak sonuglari etkilemistir. Bu nedenle daha diisiik presleme basinglari
kullanilarak birlestirilen numunelerin mikroyap1 ve mekanik 6zellikleri incelenebilir.

3. Bu galismada, bakir ve paslanmaz ¢elik tozlarinin sinterleme Oncesi preslenmesiyle
olusturulan arayiizeyleri incelenmistir. Birlestirme islemi, iki farkli metalin arayiizeyine
yerlestirilen diisiik ergime sicakligina sahip metal tozlarinin ergitilmesiyle olusan

araylizeyin Ozellikleri incelenebilir.
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