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OZET

TiTANYUM DiBORURUN BAGLAYICI ALASIM iLE BASINCSIZ
SINTERLENMESI VE KARAKTERIZASYONU

Nazh OZDEMIR

Yiiksek Lisans Tezi, Makine Miihendisligi Anabilim Dah
Damisman: Prof. Dr. Hasan Erdem CAMURLU
Haziran 2022; 56 sayfa

Bu ¢aligmada TiB, takviyeli Ni ve Fe alasim matrisli kompozitler nispeten diisiik
sicaklikta basingsiz sinterleme ile {iretilmistir. TiB, yiiksek sertlik ve korozyon
direncine sahip olan bir yiiksek sicaklik seramigidir. Bag yapist ve diisiik diflizyon
katsayis1 nedeniyle TiB,’yi saf halde sinterlemek giictiir. Bu nedenle sinterlenmesi i¢in
1800 °C ve tizerinde sicakliklar gerekmektedir. Sinteleme sicakligi, metal baglayici
eklenerek diisiiriilebilmektedir. Ni, Fe ve alasimlar1 TiB,’nin s1v1 faz sinterlenmesi ic¢in
faydali katkilar olarak bilinmektedir.

Bu c¢alismada agirlikga % 10, 17,5 ve 25 oranlarinda TiB, igeren Ni, Fe ve
alasim1 matrisli kompozitler argon atmosferinde basingsiz sinterleme ile 1375 °C’de
tretilmistir. %10 Ni matrisin, bu sicaklikta siirekli bir matris olusturmak icin yeterli
olmadig1 bulunmustur. Uretilen kompozitlerde ham bagil yogunluklar yaklasik %65-70
ve sinterlenmis bagil yogunluklar % 88-90 olmustur. En yiiksek sertlik ve egme
dayanimi degerleri, %25 Ni matrisli kompozitte sirasiyla 1556115 HV,, ve 279 MPa
degerleri ile elde edilmistir. PEG kullanimi1 veya 1lik sikistirma uygulamasi yogunlugu
veya mikrosertligi arttirmada etkili bulunmamistir. TiB, pargaciklarinin  6-10
mikrometre araliginda oldugu goriilmiistiir. Baz1 deneylerde baglangi¢ tozlarina WC-Co
ortaminda bilyeli 6giitme uygulanmustir. Ogiitiilmiis tozlardan iiretilmis olan
kompozitlerin mekanik 6zellikleri digerleri ile benzer olmustur fakat TiB, parcaciklari
2-4 mikrometre aralifinda olarak daha kii¢iiktiir. Kompozitlerin 6giitme ortamindan
kaynaklanan WC parcaciklarini icerdigi SEM ve EDS analizleri ile belirlenmistir. Fe,
Fe+Ni ve Fe+Ni+Co matrisli kompozitlerin 6zellikleri, N1 matrisli kompozitlerden daha
diisiik olmustur.

ANAHTAR KELIMELER:, Metal matrisli kompozit, Toz metaliirjisi, Basingsiz
sinterleme, TiB,, Ni matris

JURI: Prof. Dr. Hasan Erdem CAMURLU
Prof. Dr. Giirkan ALTAN
Prof. Dr. Mustafa Serdar KARAKAS



ABSTRACT

PRESSURELESS SINTERING AND CHARACTERIZATION OF TITANIUM
DIBORIDE WITH BINDING ALLOY

Nazh OZDEMIR

MSc Thesis in Mechanical Engineering
Supervisor: Prof. Dr. Hasan Erdem CAMURLU
June 2022; 56 pages

In this study, TiB; reinforced Ni and Fe alloy matrix composites were obtained
through pressureless sintering at relatively low temperature. TiB, is a high temperature
ceramic with high hardness and corrosion resistance. It is difficult to sinter TiB, in plain
form due to its bond character and low diffusion coefficient. Thus, sintering requires
high temperatures of over 1800 °C. Sintering temperature can be reduced by introducing
metal binders. Ni, Fe and their alloys are known to be fruitful additives in liquid phase
sintering of TiB;.

In the present study, composites containing 10, 17.5 and 25 vol.% TiB, particles
and Ni, Fe alloy matrix were prepared by pressureless sintering at 1375 °C in argon
atmosphere. 10 % Ni addition was found to be insufficient at this temperature to provide
a continuous matrix. In the obtained composites, green relative density values were
about 65-70 % and the sintered relative density values were mostly about 88-90%.
Maximum microhardness and bending strength values were attained in 25% Ni matrix
composite with values of 1556+115HV,, and 279 MPa, respectively. Utilization of
PEG or warm compaction was not found to be effective in enhancing density or
microhardness. TiB, particles were in 6-10 micrometer range. In some experiments, ball
milling of the starting powders was employed in a WC-Co medium. In the composites
obtained from milled powders, the mechanical properties were found to be similar to
others, however TiB, particles were finer, in 2-4 micrometer range. In SEM and EDS
analyses, composites were seen to contain some WC particles, due to the milling
medium. The properties of the composites having Fe, Fe+Ni ve Fe+Ni+Co matrices
were inferior to those of Ni matrix composites.

KEYWORDS: Metal Matrix Composites, Powder Metallurgy, Pressureless Sintering,
Titanium Diboride, Ni matrix

COMMITTEE: Prof. Dr. Hasan Erdem CAMURLU
Prof. Dr. Giirkan ALTAN
Prof. Dr. Mustafa Serdar KARAKAS
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ONSOZ

Tez c¢alismamim  belirlenmesinde, planlanmasinda, arastirilmasinda  ve
yiriitilmesinde 1ilgi ve destegini esirgemeyen, engin bilgi ve tecriibelerinden
yararlandigim, yonlendirme ve bilgilendirmeleriyle ¢alismami bilimsel temeller 1s181nda
sekillendiren sayin hocam Prof. Dr. Hasan Erdem CAMURLUya sonsuz tesekkiirlerimi
sunarim.

Beni bu giinlere sevgi ve saygiyla yetistirerek getiren ve benden higbir zaman
maddi ve manevi destegini esirgemeyen bu hayattaki en biiyiikk sansim olan aileme

sonsuz tesekkiirler.

Bu tezi FYL-2020-5385 nolu proje ile desteklemis olan Akdeniz Universitesi
Bilimsel Arastirma Projeleri Koordinasyon Birimi’ne ¢ok tesekkiir ederim.
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AKADEMIK BEYAN

Yiiksek Lisans Tezi olarak sundugum “Titanyum Diboriiriin Baglayict Alagim
Ile Basingsiz Sinterlenmesi Ve Karakterizasyonu” adli bu ¢alismanin, akademik kurallar
ve etik degerlere uygun olarak yazildigini belirtir, bu tez calismasinda bana ait olmayan
tiim bilgilerin kaynagini gosterdigimi beyan ederim.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Simgeler

m : Metre

J : Saniye

g : Gram

MPa : Mega pascal

HV : Vickers sertlik

°C : Derece santirat

Kisaltmalar

SEM : Scanning electronic misroscope (Taramali Elektron Mikroskop)
EDS : Energy-dispersive spectroscopy
XRD . X-Ray diffraction

MMK : Metal matrisli kompozit

TiB, : Titantum diboriir

BPR : Bilyanin toza agirlik orani

CIP : Soguk izostatik presleme

TY : Teorik yogunluk

SO . Sinter 6ncesi

SS : Sinter sonra
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1.GIRIS

Partikiil takviyeli metal matrisli kompozitler, genellikle nispeten diigiik sertlige
sahip olan metal matrisin sertligini ve aginma direncini arttirmak amaciyla, sert seramik
partikiillerin takviyesi ile elde edilmektedir. Yaygin olarak kullanilan matris
malzemeleri aliiminyum, demir, nikel, titanyum gibi metallerdir. Baslica partikiil
takviye malzemeleri ise SiC, TiC, TiB,, SizNs, Al,O; gibi karbiir, boriir veya oksit
seramiklerdir.

Metal matrisli kompozitlerin iiretimi i¢in baglica uygulanan yontemler dokiim ve
toz metaliirjisidir. Dokiim yonteminin siirlamalarindan birisi, matrise eklenebilecek
olan takviye partikiillerinin miktarinin ¢ok fazla olmamasidir. Bu sinirlama, artan
takviye partikiillerinin miktarmin artmasi ile, metalin viskozitesinin artmasindan
kaynaklanmaktadir.

Toz metaliirjisi yontemi ise, bu smirlamadan etkilenmemektedir. Boylece ¢ok
yiikksek takviye partikiil oranlarmma sahip (%90-95) metal matrisli kompozitlerin
iretilebilmesi bu yontemle miimkiin olmaktadir.

Toz metaliirjisinde, parca sekillendirme islemi genellikle soguk presleme islemi
ile gerceklestirilmekle birlikte, yiiksek yogunluklu pargalar i¢in sicak presleme islemleri
de uygulanmaktadir. Soguk presleme islemi sonrasinda gergeklestirilen basingsiz
sinterleme islemi, en yaygin metotlardan birisidir. Sinterlenmekte olan parcalarin
oksitlenmekten korunmasi ve yiiksek yogunlugun saglanmasi amaciyla genellikle
koruyucu atmosfer kullanilmaktadir.

Metal matris ve takviye partikiilleri arasindaki arayiizey bagi, olusan kompozitin
Ozellikleri acisindan Onem arz etmektedir. Bununla birlikte, yiiksek yogunluga
ulagilabilmesi i¢in metalin seramik partikiillerini iyi 1slatmasi, istenilen bir durumdur.
Kullanilan partikiillerin, metal matriste bir miktar ¢éziinmesi, bu kapsamda olumlu
sonuglar vermektedir.

Bu tezin amaci, toz metaliirjisi yontemi kullanarak, titanyum diboriir (TiB,)
tozunun baglayici alagim ile sinterlenmesi ve iiretilen parcalarin mikroyap1 ve mekanik
ozelliklerinin belirlenmesidir.

Titanyum diboriir (TiB;), 3225420 °C'lik yiiksek erime noktasi, elastiklik
modili (~500 GPa), kimyasal kararlilik ve yiiksek sertlik (~20 GPa) gibi {istiin
Ozelliklerin bir kombinasyonu nedeniyle ultra yiliksek sicaklik yapisal malzemeleri,
kesici takimlar ve hafif zirh malzemeleri gibi uygulamalar i¢in biiyiik bir potansiyele
sahiptir.

TiB,, kovalent-iyonik bag yapist nedeniyle ve diflizyon katsayisinin diigiik
olmasi nedeniyle monotilik olarak sinterlenmesi 1800-2000 °C gibi yiiksek sicaklik
gerektirmektedir. Bu nedenle ¢alismamizda, ag. %75 oraninda TiB,, %25 oraninda
baglayici alasim igeren sermet (metal alasimi ile baglanmis seramik partikiilleri)
malzemelerin, 1375 °C sicaklikta sinterlenmesi amaglanmistir. Tez ¢alismamizda
TiB,’ye partikiill halinde Fe-Ni-Co ve Ti tozlar1 elemental olarak kullanilmasi
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tasarlanmistir. Sinterleme isleminin gelistirilmesi amaciyla eklenen baglayicilarin sivi
faz olusturup TiB,’nin sinterlenmesini saglamasi beklenir. Ayrica bu c¢alisma
kapsaminda, elde edilecek olan sermetin igerdigi TiB, partikiilleri sayesinde yliksek
sertlik, dayanim ve asinma direncine sahip olmast beklenmistir. Bununla birlikte
eklenen baglayicilar sayesinde sinterleme daha diisiik sicakliklarda gergeklesip yiiksek
yogunluklu numunelerin elde edilmis olmasi, ¢alismanin yararlarindandir.

Literatiirde, titanyum diboriiriin sinterlenmesi ile ilgili caligmalarda genellikle
spark plazma sinterleme (SPS) cihaz1 veya sicak pres cihazi kullanilmistir. Tez
caligmamizda, basingsiz sinterleme isleminin ve nispeten diisiik sinterleme sicakliginin
(1375 °C) uygulanmis olmasi olmasi daha ekonomik ve kolay bir iiretim metodu
olmustur.
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2. KAYNAK TARAMASI
2.1. Toz Metalurjisi

Toz metalurjisi (TM), geleneksel dokiim metalurjisi yolu yerine tozlardan
metalik malzemeler ve bilesenler iiretme teknolojisidir. TM f{iriinleri biiyiik ol¢iide iki
ana gruba ayrilabilir. Bir grup 'toz metalurji malzemeleri'ni igerir, yani bu durumda TM
yolu, diger yollarla erisilemeyen veya en azindan gerekli spesifik Ozelliklere sahip
olmayan malzemeleri elde etmek icin segilir. Tipik bir 6rnek, dokiim yontemi ile
iiretilemeyen kendine 6zgii mikro yapisiyla Sekil 2.1. (a) WC-Co sert metalidir. Diger
grup ise toz metalurjisi ile hassas parcalarin iiretimini igerir. Burada TM, ¢ok sayida
karmagik sekilli parcalarin ekonomik {iretimini sunar; klasik bir ornek, otomotiv
eksantrik mili kayis kasnagidir (Sekil 2.1. (b)). Bu nedenle, birinci durumda TM'yi
destekleyen teknik nedenler varken, ikinci durum agirlikli olarak daha ekonomik bir
iiretim yolu tercih edilmis olur. Bununla birlikte, bir¢ok durumda, PM {iriiniiniin kendisi
rakip bir liriinden daha pahali olabilir, ancak performansi o kadar yiiksektir ki, elde
edilen maliyet tasarruflari, daha yiiksek satin alma maliyetini dengelemekten daha
fazlasini saglar (Danninger ve Gierl-Mayer 2013).

(a) (b)

Sekil 2.1. Tipik toz metalurjisi tirtinleri: (a) WC-Co sert metalinin mikro yapisi
(b) eksantrik mili kayis kasnagi

Toz metalurjisi, metal tozlarmin imalati, karakterizasyonu ve kullanish
mihendislik bilesenlerine donistiiriilmesi dahil olmak iizere metal tozlarinin
islenmesinin incelenmesidir. Cok ¢esitli yeni malzemeler, mikro yap1 ve Ozellikler
sunabilen esnek bir liretim siirecidir. Sekil 2.2, tozdan isleme yoluyla nihai iiriine kadar
toz metalurjisi i¢in kavramsal akis semasin1 gostermektedir. Toz metalurjisi
uygulamalari, TM yaklasimlar1 kullanilarak benzersiz 6zellik veya mikro yapi elde
edilebildiginden ¢ok yonliidiir. Baz1 6rnekler arasinda gozenekli malzemeler, alagimlar,
sermet (seramik-metal kompozitler), semente karbiir ve biyomalzemeler sayilabilir.
Reaktif ve atese dayanikli metallerin ve amorf veya camsi metallerin imalatinin diger
tekniklerle islenmesi oldukca zordur. Toz metalurjisi, bu malzemelerin {iretilebildigi bir
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islemdir. Bu siireg, diger iiretim teknolojilerine kiyasla daha diisiik enerji tiiketimi, daha
yiiksek malzeme kullanimi1 ve daha az sayida islem adimi1 sayesinde diger yontemlerden
one gecmistir. TM islemede, isleme operasyonlarini tamamen ortadan kaldirmak da
mimkiindiir ancak bu adim diger geleneksel iiretim siireclerinde esastir. Ayrica,
sinterlenmis {irlinde yakin boyutsal tolerans kontroliinii saglamak i¢in dogrudan
karmasik geometrik sekiller olusturma avantajlarina da sahiptir. Sekil 2.2, toz
metalurjisinde yer alan temel siirecleri gostermektedir. Temel adimlar arasinda toz
iiretimi, tozun karistirilmasi/karistirilmasi, kompaktin sikistirilmasi ve sinterlenmesi yer
alir (Chaira, 2021).

Toz Metalurjisi Streci

kimyasal boyut,sekil,

. ogunluk
mikroyapi yog
haddeleme sinterleme
ekstrizyon dovme
spark plazma sinterlemn sicak pres
stiineklik dayan:n;(
iletkenlik V".ﬁ“” u

. mikr |
manyetik o
Toz Uretimi gl |atomizasyon
‘ | kimyasalindirgeme
e | 2itme
Toz ogutme/karn;tlrmaikvo z
‘ | soZuk tek eksenii/izostatik
Toz siki |s
stlrma- ‘=k;t'ma 7 7
| sicak tek eksenlii/izostatk sikistrma
L
Sinterleme -
‘ kat sinterleme
| stvi sinterieme
islem ;spa'k plazama sinterieme

Sekil 2.2. Tozdan islemeye ve nihai tirline kadar toz metalurjisi i¢cin kavramsal akig
semasi

2.1.1. Toz metalurjisi iiretim yontemleri

Toz olusumu, yeni ylizey alani olusturmak icin malzemeye enerji verilmesini
icerir. Tozlarin hazirlandigini dort yontem vardir. Yontemler;

e Mekanik imalat teknigi
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e Elektrolitik tiretim teknigi
e Kimyasal indirgeme teknigi
e Atomizasyon teknigi

Mekanik iiretim teknigi — Tozun mekanik iiretim teknigi ile liretimi sirasinda
dort temel mekanik ufalama yontemi: ¢arpma, asindirma, kesme ve sikistirma yer alir.
Toz tiretimi i¢in kullanilan temel ufalama teknikleri sunlardir:

a) Isleme-Metal isleme siiregleri sirasinda kiilgenin islenmesi toz iiretir. Cok
miktarda hurda iiretilir ve bu hurdalarm 6giitiilmesi ile toz iiretilebilir. Uretilen
toz kabadir ve toz 6zellikleri iizerinde kontrol eksikligi, islemenin en biiyiik
dezavantajidir. Ayrica oksijen, yag ve diger metallerin kontaminasyonu, toz
tiretimi i¢in isleme tekniginin 6nemli bir dezavantajidir.

b) Ogiitme ve Mekanik alasimlama — Bir kavanozdaki bilyeler kullanilarak
tozun/hurdalarin ¢arpmasi ve asinmasi, toz iliretmenin bagka bir kaynagidir.
Ogiitme islemi sirasinda iki veya daha fazla elementin alasimlanmas: yapilabilir
ve mekanik alagimlama olarak adlandirilir. Hem 6glitme/mekanik alagimlama,
hem de c¢esitli parametreler igerdiginden karmasik bir olgudur. Parametreler
asagidaki gibidir:

i.  Ogiitme hizi

ii.  Bilyanin toza agirlik oran1 (BPR)
iii.  Kavanoz doldurma

iv.  Ogiitme sicaklig

v.  Ogiitme atmosferi

vi.  Islak/kuru 6glitme

vii.  Yiizey aktif madde kullanimi
viii.  Kontaminasyon sorunu

Ogiitme etkisi sirasinda 6giitme parametrelerinin etkisinin detaylar1 mevcuttur
(Suryanarayana, 2001; Chaira ve Karak, 2015). Ogiitme ve mekanik alasimlama
sirasinda 6glitme cihazlar1 olarak; bilyali degirmen, planet degirmen, attritor degirmen,
kavanoz degirmen vb. cihazlar kullanilabilir. Kirlenme, giitme tekniginde 6nemli bir
sorundur. Toz sentezi sadece ¢esitli 6glitme parametrelerine bagli degildir ayn1 zamanda
malzemenin yapisina da baglidir.

Kirilgan malzemeler kirilma yoluyla kolayca toza donistiiriiliirken, stlinek
malzemeler baglangicta plastik olarak deforme olur. Daha sonraki asamada, siinek
malzemeler islenerek sertlestirilir, kirilgan hale gelir ve sonunda toz haline getirilir.

2.1.2. Toz metalurjisinde temel islemler

Toz karistirma islemi temel islemlerin baslangi¢ asamasidir. Bir kompozit; toz
partikiilii, boyut, sekil ve yogunlukta degisiklik gosteren iki veya daha fazla faza
sahiptir. Kompozit parcaciklar benzersiz akis, paketleme, homojenlik ve sinterleme
olusturmak igin birlestirilir. Son durumda elde edilen kompozit iirliniin optimum
ozelliklerini elde etmek i¢in kontrollii segregasyon ile homojen karigim gereklidir. Bu
nedenle, ¢ogu metal/alasim kompozit karisimlari, donen kaplarda harmanlanarak veya
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karistirilarak hazirlanir. Bu tiir karigtirma cihazlarinin sematik diyagramlart Sekil 2.3.'te
gosterilmistir. Karistiricidaki tozun hacmi, karigtirma verimini belirler. Karistirict
kapasitesinin %20-40"1 kadar bir toz hacmi genellikle optimaldir. Karistiricinin doniis
hiz1 da karigtirmada 6nemli bir rol oynar ve tozun optimum sekilde karistirilmast kritik
hizin %75'inde gerceklesir.

Sekil 2.3. (a) Déner silindirler (b) Dénen kiip (¢) Cift koni (d) Ikiz kabuk ve (e)
Turbo karistiric1 (German, R.M., 2005)

Karigtirma, sekillendirme i¢in bir toz-baglayict hammadde hazirlanmasindaki ilk
adimdir. Karistirma eksiklikleri sonraki islemlerle giderilemeyecegi i¢in karistirma ¢ok
onemlidir. Bir karigimdaki homojensizlikler, baglayicinin tozdan ayrilmasi ve baglayici
icindeki partikiil boyutuna gore ayrisma olmak tizere iki ana bicimde meydana gelir.
Karigtirmanin ana amaglari, partikiilleri baglayic1 ile kaplamak, toz topaklarmi
parcalamak ve hammadde boyunca baglayici ve partikiil boyutunun homojen dagilimini
saglamaktir.

Sikistirma sirasinda kalip duvart ve toz arasindaki siirtinme Onemli bir
problemdir. Sikigtirma basinci arttikga, toz kiitlesinin kaliptan ¢ikarilmasi daha zor hale
gelir ve kalip asinmasini en aza indirmek ve ¢ikarmayi kolaylastirmak igin yaglayicilar
kullanilir. Yaglayicilar genellikle preslemeden 6nce son bir adim olarak metal/alagim
tozu ile karistirilir. Genellikle agirlik¢a 0,5-1,5 Ca, Zn, Li, Mg ve Al stearat tozlar1 %
metal/alasim tozu ile eklenir. Presleme sirasinda, yaglayicilar, yiiksek viskoziteli
polimerden kalin bir film olusturarak stirtiinmeyi azaltan bir sivi olusturur. Diistiik
viskoziteli akigkanlar, toz sikistirmada kullanilan yiliksek basingla siirtiinme
noktalarindan uzaklastirilacag: i¢in etkili degildir. Akiskanligin arttig1, artan yaglayici
icerigi ile azaldigi ve artan yaglayict miktar1 ile piskiirtme basincinin distiigi
gbzlemlenmistir. Sikistirmadan sonra ham yogunlugun agirlikca 1 % yaglayici
icerdiginde maksimuma ulastig1 da bulunmustur ve daha fazla yaglayici eklenmesi ham
yogunlugu azaltir (German 1994).

Tozun yaglayicilar ve katki maddeleri ile karistirilmasindan sonraki adim, tozun
sikigtirilmasidir. Daha yiiksek yogunluk elde etmek igin harici basing uygulamasi
gereklidir. Basing uygulamasi ile ilk yogunlagma oran yiiksektir. Sikistirma ilerledikge,
sertlesme nedeniyle yogunlasma hizi azalir. Basing uygulandiginda, baslangicta
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partikiiliin yeniden diizenlenmesi, daha yiiksek bir paketleme koordinasyonu saglayan
biiyiik gézeneklerin doldurulmasiyla gerceklesir. Toz sikistirmanin temel asamalarini ve
semasin1 gosteren, metal tozu sikistirmasi sirasinda sikigtirma basincina karsi
yogunlugun bir taslagi sirasiyla Sekil 2.4. (a) ve (b)'de gosterilmektedir.

yogunluk
taneciklerin yeniden dizenlenmesi 4

‘ bolgesel ete
elastik deformasyon | [Ssforme sy e e
N .
// homojen
5 / deformasyon
plastik deformasyon /
/\ |~ yeniden dizenleme

parcalanma gerinim sertlesmesi

\ / gorunur yogunluk

kitlesel bozunum

sikistirma basinci >

Sekil 2.4. (a) Temel asamalar1 ve (b) toz sikistirma semasin1 gosteren, metal tozu
sikistirma sirasinda sikistirma basincina karsi1 yogunlugun bir taslagi (German 1994)

Sikistirma sirasinda, artan basingla ve ayrica sikistirmanin ilerlemesiyle temas
alan1 ve temas sayisi artar. Kontakt noktalar elastik deformasyona ugrar ve tim temas
noktalarinda elastik enerji kompaktta depolanir. Yiiksek basing, plastik deformasyon
yoluyla temas genislemesi yoluyla yogunlugu arttirir. Basing arttik¢a, temaslardan
homojen plastik akis yayilir ve tiim partikiil sertlesmis olur. Siinek malzemelerde
gerinim sertlesmesi meydana gelse de, kirllgan malzemelerde pargalanma ile
yogunlasma meydana gelir. Sertlik ve islem sertlestirme davranisi sikistirmayi etkiler.
Parcacik boyutu ve sekli de sikistirma davramisini etkiler. Kiigiik pargacik boyutu ve
diizensiz pargacik, daha yiliksek parcaciklar arasi siirtiinme ve daha yiiksek pargacik
sertlesme hizi nedeniyle sikistirmayi engeller.

Kullanilan toz sikistirma yontemlerinden olan geleneksel sikistirma, silindirik
kalip ve zimbalar (iist ve alt zimbalar) kullanilarak gerceklestirilir. Bu teknikte, kalibin
icine alt zzimba yerlestirilir ve ardindan toz doldurulur. Daha sonra {ist zimba kalibin {ist
tarafina yerlestirilir. Son olarak, tek eksenli sikigtirma altinda kalip ve zimba tertibati
preslenir. Sabit zaman periyotlari i¢cin basing uygulandiktan sonra, {ist zimba ¢ikarilir ve
alt zzimba, kompakti ¢ikarmak i¢in kullanilir. Sekil 2.5., geleneksel kalip sikistirmasinin
sematik diyagramimi gostermektedir. Geleneksel kalip sikistirmada, iist ve alt
zimbalardan basing uygulandiginda, isleme ¢ift etkili presleme denir. Ote yandan,
sadece bir zzimbadan basing uygulandiginda, isleme tek hareketle presleme denir.

Tek eksenli kalip sikistirmada, basing iletimi kompaktin yiiksekligi ile
katlanarak azalir. Bu nedenle, uzunluk ve radyal enine kesit kompakt boyunca basing
dagiliminda degisiklik vardir. Basing degisimi yogunluk gradyaniyla sonuglanir ve kesit
boyunca kompaktta mukavemette degisime yol acar. Yiikseklik-cap (H/D) oran tek tip
kompakt ozellikler olusturmak i¢in dnemlidir. Genel olarak, yiikseklik-cap orani besi
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astiginda, kalip sikigtirma basarisiz olur. Tek tip yogunluk ve kompakt mukavemet elde
etmek i¢in soguk izostatik sikistirma (CIP) benimsenmistir.

ust zimba kuvveti ]

N —

il N

]

1
[alt znmlb; kuvveti I

Sekil 2.5. Geleneksel toz sikistirmanin sematik gosterimi (German, 1994)

Karmagik sekil, biiyiik uzunluk-cap orani ve tek tip yogunluk ve mukavemet
elde etmek icin CIP uygun bir tekniktir. Esnek bir kalip tozla doldurulur ve yag veya su
gibi bir sivi kullanilarak izostatik olarak basinclandirilir. Tiim yonlerde basing
uygulandigindan, geleneksel kalip sikistirmaya kiyasla daha yiiksek yogunluk elde
edilebilir. Ayrica, daha diisiik yogunluklu gradyanlar elde edilir ve karmasik sekil,
soguk izostatik presleme ile sikistirilabilir. Sekil 2.6., CIP'nin sematik diyagramini
gostermektedir.
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Sekil 2.6. Soguk izostatik sikistirmanin (CIP) sematik diyagrami (Chaira 2022)

Sinterleme, parcaciklarin daha yiiksek sicaklikta baglanmasidir. Kati hal
sinterleme ile erime noktasinin (ergime sicakligimin 0,7-0,8'1) altinda olusabilir.
Sinterleme ayrica sivi faz olusumunu da igerir. Sinterlemenin itici gilicii, yiizey
enerjisindeki azalmadir. Kiigiik partikiiller yiiksek yiizey alanina sahiptir ve kaba
partikiillere gore daha hizli sinterlenir. Sinterleme, difiizyon yoluyla atomik tasima ile
olusan termal olarak aktive edilen bir islemdir.

Sinterlemede iki tiir tasima mekanizmasi, yiizey tasima ve yigin tasima
gerceklesir. Sinterleme iki parcacik arasinda gergeklestiginde bir boyun olusur. Yiizey
tasima mekanizmasinda kiitle yilizeyde baslaylp son buldugu i¢in biiziilme veya
yogunlasma olmaz. Yiizey diflizyonu ve buharlagsma-yogunlasma (EC), yiizey tasima
kontrollii sinterleme sirasinda en onemli iki katkidir. Metallerin disiik sicaklikta
sinterlenmesi sirasinda yiizey difiizyonu baskindir. Ote yandan, toplu tasima biiziilmeye
veya yogunlagmaya neden olur. Kiitle, partikiiliin i¢ kismindan kaynaklanir ve boyunda
birikir. Toplu tasima mekanizmasi, hacim difiizyonu, tane sinir1 diflizyonu, plastik akis
ve viskoz akisi igerir. Hem ylizey hem de toplu tasima islemleri boyun biiylimesine
neden olsa da, toplu tasima ile toplu kiigiilme veya yogunlasma meydana gelir. Toplu
tasima genellikle yiiksek sicaklikta gergeklesir. Sekil 2.7., hem toplu hem de yiizey
tasimaciliginin sematik diyagramini gostermektedir.
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o-AL GB = Tane Sinir1 Difiizyonu

- VD = Hacim Difiizyonu

Sekil 2.7. D caph kiireler i¢in sinterleme modellerinde boyun biiyiimesi (German
2014)

Sinterleme, TM kompaktlarmin 6zellikleri {izerinde baskin bir role sahiptir.
Sinterleme derecesi arttikca yogunluk, mukavemet, silineklik, termal ve elektriksel
iletkenlik, korozyon direnci ve diger ozellikler iyilesir. Sinterleme, sinterleme siiresi,
sicaklik, 1sitma hizi, sinterleme atmosferi ve ayrica ham kompakt gibi ¢esitli faktorlere
bagli olan karmasik bir siiregtir.

Tyilestirilmis sinterleme ozellikleri elde etmek igin tiim sinterleme parametreleri
optimize edilmelidir. Daha yliksek basingta sikigtirma, sinterlemeden sonra daha yiiksek
mukavemet, yogunluk, temas boyutu ve boyut kontrolii saglar. Daha yiiksek sikistirma
basinci daha biiylik net boyun boyutlarina yol agar, ancak sikistirma daha yiiksek
basinglara katkida bulunur.

Sinterleme sirasinda partikiiller arasindaki bosluklar sinterlenmis iiriinde
gozenek olusturur. Sinterlemenin ilk asamasindan sonra, tane sinir1 ve goézenek
konfigiirasyonu sinterleme hizin1 kontrol eder. Ara asamanin baslangicinda, gézenek
geometrisi olduk¢a kivrimhidir ve gozenekler tane simiri kesisimlerinde bulunur.
Sinterleme ilerledik¢e, gozenek sekli, gézenek yarigapinda azalma ile yogunlagsmanin
meydana geldigi silindirik sekle doniiglir. Sinterlemenin sonraki asamasinda, gozenek
ve tane simir1 arasindaki etkilesim ii¢ sekilde olabilir: gézenek tane biiylimesini
geciktirebilir, gozenek tane biliylimesi sirasinda hareketli tane simnirlart tarafindan
siiriiklenebilir veya tane sinirlart gézenekten ayrilarak gézenekten ayrilabilir. Diistik
sicaklikta, gozenekler tane smirina bagl kalir ve tane siirimin hareketini engeller.
Bununla birlikte, gozenekler tane sinirindan daha yavas hareket eden tiirler oldugundan,
daha yiliksek sicaklikta tane sinirlart gozeneklerden kopar. Sinterlemenin son
asamasinda gézenekler kiiresellesir ve ayrilir (German, 1994).
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Toz metaliirjisi ile kompozit malzemelerin {iretilebilecegi c¢esitli yontemler
vardir. Imalat ydntemleri, malzeme sistemine ve bilesenin dzellik gereksinimlerine
baglhdir. Yontemler genel olarak iki kategoride siniflandirilabilir: geleneksel sinterleme
yontemleri ve basing destekli tam yogunluklu isleme teknikleri. Kalip sikistirmadan
sonra geleneksel sinterleme yontemi izlenir. Sinterleme teknigi, kat1 hal veya sivi hal
sinterleme olarak segilir. Basing destekli tam yogunluklu isleme tekniklerinde ise dig
basing uygulanir (Chaira 2021).

Teknikler;

(1) Tek eksenli sicak presleme ve sicak izostatik presleme (HIP)
(2) Kivileim plazma sinterleme

(3) Mikrodalga sinterleme

(4) Tozdovme

(5) Toz haddeleme

(6) Toz ekstriizyonu

(7) Dinamik toz sikistirma

Geleneksel basingsiz sinterleme ile iiretimde kompozit toz karigimi 6nce kalip
kullanilarak sikigtirilir ve daha sonra sikistirilan kiitle, firinda sinterlenir. Sinterleme
sirasinda malzeme sistemine bagl olarak Ar, N,, H, ve NH; gibi atmosfer gesitleri
secilir. Ham kompaktlar, kati hal veya sivi hal ile sinterlenir. Kat1 hal sinterleme
durumunda yogunlagsma hizi daha diisiiktlir; bu nedenle bazen sivi faz olusumu igin
harici katki maddeleri eklenir. Sinterleme sicakligi genellikle segilen erime noktasinin
0.7-0.8"dir. Arastirmacilar tarafindan sikistirma ve ardindan basingsiz sinterleme
kullanilarak cesitli kompozitlerin iiretimi asagida vurgulanmistir (Chaira 2021).

Xu vd. (2019), amorf tozlarla desteklenen basingsiz sinterleme yoluyla Al,O3—
ZrO; nanoseramiklerinin diisiik sicaklikta hazirlanmasini inceledi. Al,O3—5 mol %ZrO,
ve Al,Os—ag. %10 ZrO,'nin 1350 °C kadar diisiik bir sicaklikta neredeyse tamamen
yogunlagtigin1 ve yogunlagsmanin, amorf tozlarin sinterleme yardimcilar1 (Al,Os—ZrO,)
yar1 kararli durumuna ve faz gecisine baglandigini bulmuslardir. Ayrica kompozitlerin
ince tane boyutuna sahip Al,O3 ve ZrO; partikiillerinin yogun ve homojen bir karigimini
sergiledigini ve mikroyap1 iyilestirmesinin {istiin mekanik 6zelliklere daha da katkida
bulundugunu gosterdiler.

Liu ve ark. (2017), 1380 °C'de 1 saat boyunca basingsiz sinterleme ile TiC
NiTi/Ni sermetleri tretti. TiCy7-NiTi sermetlerinin sertlik ve elastik modiiliiniin,
karsilik gelen TiCy9s-Ni esdegerinden daha diisiik oldugunu, kirilma toklugu ve egilme
mukavemetinin ise Onemli Ol¢iide daha yiiksek oldugunu gosterdiler. Ayrica Ni
baglayicinin gevrek bir kirilma sergiledigini, NiTi baglayicinin ise siinek bir sekilde
kirildigini gozlemlediler.
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Cizelge 2.1. Toz metalurjisi kullanan c¢esitli kompozit iiretim yontemlerinin 6zeti
(Khodaei ve Yaghobizadeh 2018)

Uretim Yontemi Ana Siire¢ Ozellikleri Pekistirilmis Urinin
Yogunlugu, Tane Yapisi
Diisiik yogunluk seviyesi maks.

Geleneksel el .smterleme, TY'nun yaklasik %90"), Yiiksek
Basingsiz sinterleme,

sinterleme e tane irilesme 01%s111g1, Ucuz, basit
siire¢
Tek eksenli Yiiksek yogunluk seviyesi (Maks.
Sicak presleme  basing/izostatik basing, %98-%99 TY), Tane irilesmesi
gerekli zaman 1-2 saat olasalig1, pahali
DC darbesi ile %99-%100 TY, Daha az tane
Kivileim plazma  konsolidasyon, Siire — irilesmesi, Nanoyapi
sinterleme (SPS) birkac dakika (5-10 dak), sinterlemeden sonra korunur,
Basing destekli Cok pahali.
Mikrodalga Mlkrodalga i Tam yogunlasma, tane irilesme
interl konsolidasyonuygun olasilizy
sinterielss frekans (2.45 GHz) g
el arsill] stiieelle Tam yogunlastirma, ddvme yonii
Toz dovme konsolidasyon (darbe yogunias ] y
. boyunca tanelerin konumu
kuvveti)
Toz haddeleme Sikistirma kgvvetl ile Tam yogunlastirma, haddeleme
konsolide yonii boyunca tanelerin konumu
o elekatriey anu Kesme ggrlllml ile Tam yogunlastirma, qkstruzyon
konsolidasyon yonii boyunca tanelerin konumu

Tam yogunlagma, tane irilesmesi
Dinamik toz Birkac dakika i¢inde sok olasilig1 yok, hizla katilasiyor

sikistirma dalgasiyla konsolidasyon
Denge dis1 yap1

2.2. Kompozit Malzemeler

Modern teknolojiler, geleneksel metaller, alagimlar, seramikler ve polimerik
malzemeler tarafindan karsilanamayan alisilmadik 6zellik kombinasyonlarma sahip
malzemeler gerektirir. Bu, 6zellikle havacilik, yiiksek sicaklik, su alti/agindirici ortamlar
ve nakliye uygulamalari gibi kritik uygulamalarda kullanilan malzemeler igin gecerlidir.
Bu tiir uygulamalar i¢in, bireysel 6zelliklerin daha iyi kombinasyonlarini sergileyen
0zel malzemelere ihtiya¢ vardir. Kompozit, her iki bilesen fazin 6zelliklerinin énemli
bir boliimiinii sergileyen ve bilesen fazlar arasinda farkli bir arayiize sahip olan ¢ok fazl
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bir malzeme olarak kabul edilen 6zel malzemedir. Kompozit malzemeler matris ve
takviye malzemelerini olusturmaktadir. Matris fazi genellikle takviye malzemelerini
tutan yumusaktir, oysa takviyeler sert ve kirilgan fazdir. Matris fazi, yiikii matristen
donatiya aktarirken, donati esas olarak kompozitin yiikiinii tagir. Matrisin ve takviye
fazinin dogasina bagli olarak kompozit malzemeler metal matrisli kompozit (MMC),
seramik matrisli kompozit (CMC) ve polimer matrisli kompozit (PMC) olarak
siniflandirilir. Takviye fazi, partikiil veya fiber formda olabilir (Chaira 2021).

Kompozit malzemeleri iiretmek i¢in ¢esitli imalat yontemleri mevcuttur. Bunlar
arasinda toz metalurjisi, yiiksek kaliteli, karmasik pargalar1 yakin toleranslara ekonomik
bir sekilde tiretme kabiliyetine sahip oldugu i¢in benzersiz bir liretim yontemidir.

Kompozit malzemeler, hafiflikleri ve iistiin mekanik 6zellikleri nedeniyle son
birka¢ on yilda gii¢lii ve seckin malzemeler olmustur. Kompozit maddelerin kullanim
hacmi ve miktar1 hizla artmakta, dolayisiyla yeni pazarlar kazanilmaktadir. Mevcut
kompozit maddeler, 6zelliklerin arttirilmasi i¢in degisen hacim fraksiyonlari ile takviye
edici liflerin ve matrisin 6nemli bir oranini olusturur. Farkli dolgu tiirlerinin kullanimi1
da bircok arastirmaci tarafindan olduk¢a yaygin bir uygulamadir ve miihendislik
uygulamalarinda ¢ok faydali oldugu kanitlanmistir (Godara 2021).

2.2.1. Metal matrisli kompozitler

Metal matrisli kompozitler (MMC'ler) ile elde edilebilecek fiziksel ve mekanik
ozellikler, onlar1 havacilik, otomotiv ve diger bir¢ok uygulama icin c¢ekici aday
malzemeler haline getirmistir. Daha yakin zamanlarda, partikiil takviyeli MMC'ler,
nispeten diisiik maliyetleri ve karakteristik izotropik Ozelliklerinin bir sonucu olarak
bliylik ilgi gormiistiir. Takviye malzemeleri karbiirleri, nitriirleri ve oksitleri igerir.
Parcacik takviyeli MMC'leri iiretmek i¢in kullanilan isleme yontemleri, isleme sirasinda
metalik matrisin sicaklifina bagli olarak gruplandirilabilir. Buna gore prosesler ii¢
kategoriye ayrilabilir: (a) siv1 faz prosesleri, (b) kat1 hal prosesleri ve (c) iki fazli (kati-
stvi) prosesler. Fiziksel oOzelliklerle ilgili olarak, metal matrisli kompozitlerde
giiclendirme, islem sirasinda farkli termal biiziilme, geometrik kisitlamalar ve plastik
deformasyondan kaynaklanan matriste c¢ok yiiksek yogunluklu dislokasyonlarla
iliskilendirilmistir (Ibrahim 1991).

Takviyelerin matris malzemesi ile kimyasal stabilitesi ve uyumlulugu, yalnizca
son uygulama icin degil, ayn1 zamanda malzeme iiretimi sirasinda da Onemlidir.
Takviye ve matris arasindaki termal uyumsuzluk gerilimi, e, termal dongiiye maruz
kalacak kompozitler i¢in 6nemli bir husustur (Ibrahim ve Mohamed 1991).

MMC'lerde arayiizey bag giiciinii en iist diizeye ¢ikarmak icin, 1slanmay tesvik
etmenin, kimyasal etkilesimleri kontrol etmenin ve oksit olusumunu en aza indirmenin
gerekli oldugu artik yaygin olarak kabul edilmektedir. Etkilesim, matris ve takviye
arasinda mekanik kilitleme veya kimyasal baglanma seklinde olabilir. Ara yiizey
baginin giicii sivinin yiizey gerilimini astiginda, bir metal ile bir s1v1 arasinda 1slanma
gergeklesir (Ibrahim ve Mohamed 1991).

Matris malzemesine Li, Mg, Ca, Ti, Zr ve P gibi reaktif elementlerin eklenmesi,
metal seramik sistemlerin 1slanma 6zelliklerini su yollarla iyilestirir: (a) eriyigin ylizey
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geriliminin azaltilmasi, (b) bir azalma eriyigin kat1 sivi araylizey enerjisinin veya (c)
arayiizde bir kimyasal reaksiyonu indiikleyerek. Ornegin aliiminyum alasimlarinda,
grup I ve Il'dekiler (6rnegin lityum ve magnezyum) gibi oksijen i¢in yliksek afiniteye
sahip elementlerin eklenmesiyle belirli seramiklerin 1slanmasi arttirilabilir (Shelty ve
Twu-Wei 1985).

Sinirlt arayiizey reaksiyonlari, MMCl'lerin yiik tagima yeteneklerini artirabilse
de, yiiksek islem sicakliklar1 ile siddetlenen genis araylizey reaksiyon bolgeleri,
kompozitin zararina olusacaktir. Farkli fazlar arasi reaksiyonlar olugmaya baslamadan
once bir dereceye kadar 1slanma gerekli olsa da, bu reaksiyonlarin kapsami ve iiriinleri
cogunlukla ilgili elementlerin termodinamik potansiyeline bagl olacaktir (Delenay ve
Froyen 1987).

2.2.2. TiB;ve TiB, takviyeli kompozitler

TiB,, yiiksek sertlik, cok yiiksek bir Young modiilii, olaganiistii yiiksek sicaklik
mukavemeti, iyi bir termal ve elektrik iletkenligi ve kimyasal kararlilik gibi iistiin
ozelliklere sahiptir. Boylelikle TiB; kesici aletler veya asinmaya dayanikli uygulamalar
icin oldukca uygun bir malzemedir. Tek bilesenli (monolitik) olarak kullanilabilmekle
birlikte, metal matrisli veya seramik matrisli kompozitlerde diger malzemelerle birlikte
kullanilmaktadir. Ustiin 6zellikleri sayesinde TiB, ve TiB, takviyeli kompozitlerden
kesici uglar, asinma direnci gerektiren pargalar, zirh ve yiiksek sicaklik uygulamalari,
havacilik ve savunma sektorii gibi birgok alanda faydalanilir (Munro 2000).

TiB,’nin sinterlenmesinin zor olma sebebi; TiB, nin kovalent bag yapisi ve
diisiik diflizyon katsayisidir. Bu nedenle ancak spark plazma sinterleme gibi 6zel
yontemlerle 1800 °C ve iizeri sicakliklarda basing destekli olarak sinterlenebilmektedir
(Torizuka S. 1995, Jiingling Th 1991). TiB, nin sinterlenebilmesi i¢in, Ni, Fe gibi bazi
metal baglayicilar kullanilmaktadir (Einarsrud 1991, Jiingling 1991).

TiB, ¢ok yiiksek sertlige, elastiklik modiiliine ve yiiksek sicaklik dayanimina
sahip olan bir seramik malzemedir. Bununla birlikte, zayif sinterlenebilirlik, kirilganlik
ve yiiksek sicaklikta asir1 tane biiylimesi, TiB, seramiklerinin miihendislik
uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmasini  sinirlamaktadir.  Saf TiB;’nin
sinterlenmesi ¢ok yliksek sicakliklar gerektirdigi i¢in ancak spark plazma sinterleme
(SPS) gibi 1800 °C ve tizeri sicakliklarda basing destekli olarak sinterlenebilmektedir
(Yang 2014, Einarsrund 1997, Gonzalez 1996, Jugling 1991). TiB;’nin
sinterlenebilmesi i¢in baska bir yontem ise, Fe, Ni, Co, gibi baz1 metal baglayicilar
eklenerek sicak pres ile veya basingsiz sinterlenmesidir (Yang 2014, Jugling 1991).
Kovalent bag yapisi, diisiik 6z-diflizyon katsayisi ve ayrica toz yiizeyindeki oksit
tabakalarinin (TiO,, B,0O3;) mevcudiyetinin, TiB, seramiklerinin sinterlenmesinin zor
olmasmin nedenleri olduguna inanilmaktadir (Torisuka 1995, Einarsrund 1997). Bu
caligmada TiB,’ye eklenen baglayici alagim sayesinde sinterleme sicakliginin diisiiriiliip
SPS yerine basingsiz sinterleme kullanilarak sermet {iretilmesi amaglanmistir.

Bu c¢alismada baglayici element segerken diisiik erime noktasina ve daha iyi
wslatabilirlige sahip oldugu i¢in demir ve nikel iceren alasimlar, TiB,'nin sivi faz
sinterlenmesi i¢in baglayici alasim elemanlar1 olarak secilmistir. Literatiirde cesitli
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baglayici alasim bilesimleri ile ilgili ¢alismalar bulunmaktadir (Yang 2014, Barandika
1998, Davies 1995, Gonzalez 1996, Torisuka 1995, Einarsrund 1997, Jugling 1991).

Literatiirde, titanyum diboriiriin sinterlenmesi ile ilgili caligmalarda genellikle
spark plazma sinterleme (SPS) cihazi veya sicak pres cihazi kullanilmistir. Tez
kapsaminda, basingsiz sinterleme islemi uygulanmis olmasi, hem daha ucuz bir {liretim
metodudur, hem de bu ¢alismanin 6zgiin yonlerinden birisidir.

Literatiirde, titanyum diboriirlin sinterlenmesi sirasinda WC partikiillerinin de
eklendigi az sayida calisma bulunmaktadir (Chao 2015, Song 2011). Bu ¢alismada,
iiretilen kompozitlerin yapilarinda bulunanan WC partikiilleri, 6giitme ortamindan
kaynaklanmugtir.

Literatiirde TiB, nin sinterlenmesinde kullanilan baglayici alasim miktar ¢esitli
oranlarda degismektedir. % 8 (Zou 2012) gibi az oranda baglayict kullanilmis olan
calismalarla birlikte, %33 oraninda (Gonzalez 1996) baglayici alasim kullanilmis olan
calismalar da bulunmaktadir. Bu c¢alismada agirlikca %25 oraninda baglayici
kullanilmuastir.

Shiro Torizuka ve arkadaslarinin yaptigi ¢calismada (Torizuka S, 1995), basingsiz
sinterleme kullanarak yogunluklar1t %100'e yaklasan TiB, kompakt bilesenleri elde
etmek zor oldugundan SiC ilavesi, TiB,'nin sinterlenebilirligini arttirmada c¢ok etkili
olmustur. X-151mm1 fotoelektron spektroskopisi, toz ylizeyinin agirlikli olarak TiO, ve
B,0s'dan olustugunu gostermistir. 1700 °C'de vakum sinterlemenin kullanilmasiyla, %
2.5 SiC igeren TiB; numuneleri teorik yogunlugunun % 96'sina ulasmis ve HIP ile % 99
yogunluk saglanmigtir. TEM go6zlemleri, SiC'in amorf bir faz olusturmast ig¢in
reaksiyona girdigini ortaya koymustur (Torizuka 1995).

Literatiirde, TiB, nin sinterlenmesi i¢in ¢esitli baglayici alagimlarin incelendigi
caligmalar bulunmaktadir. Rasit Koc ve arkadaglarinin ¢alismasinda (Fu ve Koc 2017);
TiB,—agirlikca %10 TiNiFeCrCoAl yiiksek entropili alasgim (HEA), MA (machanical
alloying-mekanik alagimlama) prosesi ile TiNiFeCrCoAl HEA tozu iiretilmistir. Ti, Ni,
Fe, Cr, Co ve Al elementel tozlar1 (45 um'den kiiclik cap ve %99'dan yiiksek saflikta,
esit molar oranda, bir bilyali tungsten karbiir 6giitme kavanozunda, T=30 saat, 3 mm
cap tungsten karbiir bilyeleri ile, BPR 10:1 parametreleri ile 6giitiilmiistiir. Asir1 soguk
kaynaklamay1 (birlesmeyi) Onlemek i¢in isleme ajani olarak metanol kullanilmistir.
Uretilen TiB; ve HEA tozlari, tungsten karbiir sisesinde iki saat boyunca 6giitiiliip 200
MPa basing, sertlestirilmis bir ¢elik kalipta (12,95 mm i¢ cap), tek eksenli pres ile
kompakt hale getirilmistir. Sinterleme islemi; T=1550 °C, t= 1 saat, akan argon (0.1 L /
dak) tiip firindadir. Yiiksek entropi alasimi (HEA), bir es molar veya yaklasik esit molar
oranda en az bes ana metalik element iceren bir kat1 ¢ozelti tiirtidiir. Optimum bilesimler
ve isleme kosullar ile HEA'lar yiiksek sertlik ve mukavemet, miikemmel siineklik ve
olaganiistii oksidasyon direngleri gosterir. HEA tozlarmi hazirlamak i¢in en umut verici
yontemlerden biri mekanik alasimlamadir (MA). Bu calisma, gelistirilmis sertlik ve
centik kirtlma tokluguna sahip yeni bir TiB,—agirlikca %10 TiNiFeCrCoAl yiiksek
entropi  alasimi (HEA)  sunmaktadir.  Geleneksel TiB2-Ni  kompozitiyle
karsilastirildiginda, TiNiFeCrCoAl HEA ilavesi, sinterlenmis yogunlugu arttirmak igin
TiB,'deki oksit safsizliklarini giderebilir; ve TiB,'nin HEA i¢indeki ¢oziiniirliigiinii ve
tane-sivi yiizey enerjisini, tane biliylimesini engellemek i¢in azaltir. Mikro yapi
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tizerindeki diger gozlem, sertlesmenin ince tane biylikligli ve yiiksek bitigiklikten
kaynaklandigin1 gostermektedir ve tokluk arttirma; c¢atlak sapmasi, dallanma,
kopriilenme ve tane ¢ikarma islemine baglanabilir. Bu ¢alismada, ag. %10 saf Ni ve ag.
%10 HEA tozlan ile TiB, toz karisimlar1 DSC analizine tabi tutulmustur. Sekil 2.8’de
goriildigii gibi, Ni+TiB, karisimlarinda 1130 °C’de erime olmaktadir. Nikelin erime
sicakligr ise 1453 °C’dir. 1130 °C’deki erimenin, nikelin Ti ile veya B ile reaksiyona
girerek yaptig1 Stektik donilisiim nedeniyle oldugu diigiiniilmektedir. HEA’da ise erime
1260 °C’de goriinmektedir. HEA i¢indeki Ti ve B diflizyonunun, Ni icindeki
diflizyondan ¢ok daha yavas gergeklestigi ve bu nedenle HAE matris iginde TiB; tane
biliylimesinin ¢ok daha az oldugu belirtilmistir (Fu ve Koc 2017).

—TiB2 Ni
= g - --TiB2 HEA

Heat flow

800 1000 1200 1400
Temperature, °C

Sekil 2.8. 10Ni+TiB; ve 10HEA+TiB, sistemlerinin DSC analizi (Fu ve Kog¢ 2017).

Sekil 2.9.’da Fu ve Kog¢’un (2017) ¢aligmasinda elde edilmis olan Ni+TiB; ve
HEA+TiB; kompozitlerin SEM mikrograflar1 sunulmaktadir. Bu goriintiilerdeki koyu
taneler TiB,, aralarindaki agik renkli matris Ni veya HEA’dwir. Goriildiigii gibi,
HEA+TiB; sisteminde TiB, tane boyutu ¢ok daha kiiciiktiir. Ni+TiB, sisteminde tane
boyutu yaklasik 7 mikron olurken, HEA+TiB, sisteminde tane boyutu mikron altidir.

Sekil 2.9. Ni+TiB, ve HEA+TiB, kompozitlerin SEM mikrograflar1 (Fu ve Kog¢ 2017).
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Kog¢ ve arkadaglarimin diger bir calismasinda; (Fu ve Koc, R., 2017) agirlikca
%S5, 10 ve 20 HEA igerigine sahip bir dizi TiB,-TiNiFeCrCoAl yiiksek entropi alagimi
(HEA) bilesimi, akan argonda 1550 °C'de uygulanan dis basing olmadan % 95'in
tizerinde bir nispi yogunlukta iiretildi. Arastirmalar; stvi HEA olusumunun, bir siv1 faz
sinterleme mekanizmasi yoluyla sinterlemeyi kolaylastiran optimize edilmis bir 6giitme
islemi yardimiyla desteklendigini ve HEA, TiB,'deki oksit safsizliklar ile reaksiyona
girebildigini ve haliyle yogunlastirmay1 gelistirdigini gostermistir. Mikro yapilar ve
ozellikler tizerine siirekli gozlemler, sirasiyla agirlikca %5, 10 ve 20 HEA igeren
numuneler igin; sinterlenmis kompozitlerin mikronalti tane boyutunun 0.90+0.11,
0.79+0.09 ve 0.74+0.07 um; 23.3+0.9, 21.6+£1.0 ve 17.5+1.2 GPa'lik yiiksek sertlik; ve
yiiksek yogunlukta kirilma toklugu 8.7, 11.1 ve 12.8 0.6 MPa.m'? oldugunu
gostermistir. Yiiksek sertlik esas olarak ince tanecik boyutuna baglanmistir ve
sertlestirme mekanizmalar ¢atlak sapmalari, FCC HEA'nin yiiksek plastikleri icerir ve
kirilgan boriir fazi olusmadan devam edilmisti. HEA'min TiB,'ye eklenmesi
yogunlagsmay1 dnemli Ol¢iide artirabilir, ince mikroyapilarla sonuglanabilir ve mekanik
performansi iyilestirebilir. Bir seri TiB,-TiNiFeCrCoAl HEA kompozitleri {iretilmistir.
Ornekler, toz hazirlama ydnteminden avantajlar sagladigi igin akan argonda 1550 °C'de
harici basin¢ uygulanmadan %95'in {izerinde bir nispi yogunluga erigebildi. Nispi
yogunlugu arttirmak i¢in TiB,-HEA tozlarinin optimize edilmis bir bilyal1 degirmen
islemi gereklidir, ¢linkii:

1-Bilyal1 degirmen, partikiil boyutunun azalmasi ve sonug olarak TiB,'nin sivi
HEA'daki ¢oziiniirliigiiniin artmasi nedeniyle s1vi faz HEA olusumunu tesvik edebilir ve

2- Bilyali degirmen yardimiyla HEA ilavesi, oksit safsizliklarin1 giderebilir ve
yogunlagmay1 hizlandirabilir (Koc, R., 2017).

Yukarida belirtilen literatlir analizleri 1s1¢1nda bu ¢alismada, ag. %75 oraninda
TiB,, %25 oraninda (ve daha az) baglayici alasim igeren sermet (metal alagimi ile
baglanmis seramik partikiilleri) malzemelerin, 1375 °C sicaklikta sinterlenmesi
amagclanmustir.
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3. MATERYAL VE METOT

Titanyum dibortiriin, agirlikca cesitli oranlarda (%10, 17,5, 25) baglayici alasim
tozlartyla homojen olarak karistirilip, bilyali degirmende &giitiiliip, karisimin soguk
veya 1lik preslenerek sekillendirilmesi ve basingsiz sinterlenmesiyle titanyum dibortir
takviyeli baglayici alasim iceren kompozitlerin iiretimi ve iiretilen parcalarin karakterize
edilmesi bu tezin kapsamini olusturmaktadir.

Islem basamaklar1 Sekil 3.1.’deki semada verilmis olup kisaca sdyledir;
kullanilacak tozlar belirlenen oranlarda tartilarak havanda karistirilmistir. Karistirilan
tozlar yaglanan kaliba bosaltilmistir. Daha sonra soguk pres yapilarak tozlar sikistirilmis
ve numune kaliptan ¢ikarilmistir. Kaliptan ¢ikan numunenin boyu, eni, kalinlig1 sinter
oncesi yogunluk hesaplamalari i¢in kumpasla ol¢iilmiistiir. Agirligi ise hassas terazide
tartilmistir. Bu numuneler atmosfer kontrollii boru firinda sinterlenerek ¢ikan pargalarin
havada ve suda tartilmistir. Bu verilerden yogunluk degerleri belirlenmistir. Bu islemler
sonucunda ig¢yapiyr gorebilmek i¢in numuneler zimparalanarak mikroskopta
incelemeleri yapilmistir.

Tozlarin
| karistiriimasi
Mikroyapi ! Oguitme
Incelemesi (gerekirse)

Vicker Sertlik PEG+Granilleme
Olgim (gerekirse)
3 nokta egme Soil::;lhk

Y?glfnh.].k J Sinterleme J
6lglimii ‘

Sekil 3.1. Genel Islem Semasi
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Asagidaki genel cizelgede, bu calisma kapsaminda {iretilmis olan ve sinterleme
islemine tabi tutulmus olan numuneler yer almaktadir. Numunelerin i¢erdigi matris tiiri,
numune kodunun ilk harfinde belirtilmistir (6rn. Ni i¢in N, Fe i¢in Fe). Matris orani
sonraki sayilardir (6rn. ag. %17,5 i¢in 17, %25 i¢in 25). Soguk pres oncesi PEG
eklenmis olan numunelerin kodunda P harfi ile belirtilmistir. Ogiitme uygulanmis olan
pargalarin kodunda O bulunmaktadir. Ilik sikistirma uygulanmigsa I bulunmaktadir.
Soguk sikistirma basinci, son rakamla belirtilmistir (Orn. 400 MPa igin 4).

Cizelge 3.1. Genel Deney Cizelgesi

Deney Kodu Numune A Hac. Pres P;gG Graniilleme (")(gdﬁetvIile
) 5 ) 5
Kodu YoBag. % Bag. (MPa) (%) siire (s))
_ Nili
Ogiitmesiz
NT10-4 38 10 5 400 - - -
NT10-4 39 10 5 400 = - -
NT17-4 40 17 9,5 400 E - -
NT17-4 41 17 9,5 400 = - -
NT25-4 36 25 15 400 - - -
NT25-4 37 25 15 400 = - -
NT25-5 27-1 25 15 500 - - -
NT25-5 33 25 15 500 - - =
NT25-P3 9-1 25 15 300 1 Var -
NT25-P5 17-1 25 15 500 6 Var -
500
NT25-15 25-1 25 15 (150 - - -
oC)
500
NT25-15 26-1 25 15 (200 - - =
OC)
NTZ25-5 35 25 15 500 - - -
NTU25-6 32 25 15 500 - - -
_ Nili
Ogiitmeli
NTO25-P5 16-1 25 15 500 6 Var 250 -2
_ Feli
Ogiitmesiz
FT16-P5 500-
(1250) 1= 16 10 200 2 Var -
FTC16-P5
(1250) 4-2 16 10 500 0,7 Var -
FT16-5 44 10 16 = - -
FT16-5 47 16 10 500 - - -
FT16-P5 7-1 16 10 500 1,4 Var -
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Cizelge 3.1’in devam

FT16-P5 48 16 10 500 1 Var ]
FT25-P5 19-1 25 16 500 6 Var :
) Fe li
Ogiitmeli
FTO16-5 ) 16 10 ] ] 100-12
FTO16-5 45 16 10 - - 100-12
FTO16-5 49 16 10 500 - - 100-12
FTO16-P5 52 16 10 500 2 Var 100-12
FTO16-P5 03 16 10 1 Var 100-12
FTO16-P5 50 16 10 500 I Var 100-12
FT025-5 46 25 16 - - 100-12
FTO25-P5  18-1 25 16 500 6 Var 250-2
_ FeNi
Ogiitmesiz
Fl\(lszls%)P S 22 16 10 300 05 Var -
FI\(I1Tzls?)-)P S 32 16 10 500 07 Var i
FNT25-P5  21-1 25 16 500 6 Var -
_ FeNi
Ogiitmeli
FNTO16-5 6-1 16 10 500 i Var 100-12
FNTO25-P5  20-1 25 16 500 7 Var 250-2
Alasim2
FNCT25-5 132 25 16 300 | Var :
FNCPTSOZS' 142 25 16 300 1 Var 250-2
FNCTO25-5  14-1 25 16 300 | Var 250-2
FNCgOZS' 15-1 25 16 250 1 Var 250-2
FNCgOZS' 152 25 16 250 1 Var 250-2
316L
Ogiitme
316LO25-P6  22-1 25 16 500 6 var 250-2

3.1.Kullanilan Tozlar ve Toz Karisimlarimin Hazirlanmasi

Deneyler Merck markali, <10 um boyuta sahip TiB, tozlariyla yapilmistir.
Kullanilan baglayict malzemeler de dahil olmak iizere tozlarin saflik dereceleri =
%99’dur. TiB, tozunun parcaciklari diizensiz sekillidir ve boyutlar1 10um’den kiigiiktiir.
Sekil 3.2.’de TiB; tozunun SEM goriintiisii verilmistir.
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Uretilen TiB>

D S SRER .

-~

. [O)

Sekil 3.2. Deneylerde kullanilan tozlarin taramali elektron mikroskobu (SEM)
goruntusu

Baslangi¢c deneylerinde, agirlikga %25 oraninda baglayici alasim iceren TiB,
bazli sermetlerin iiretimi amaglanmaktadir. Titanyum diboriir partikiillii kompozit
iiretirken, toz karisimindaki oksitlerin temizlenmesi ve istenmeyen ikincil boriirlerin
olusumunu en aza indirmenin yani sira sinterleme yardimcisi olarak karigima bazi metal
elementler ilave edilmistir. Kompoziti olusturan elementlerin bilesim oranlar1 bu
ilkelere gore ayarlanmistir ve TiB, matrise toz halinde yalnizca Ni, yalnizca Fe
sonrasinda Ni-Fe ve alasim sistemleri denenerek farkli numuneler tiretilmistir. Alasim
sistemi i¢in literatiirdeki ¢caligsmalar g6z oniinde bulundurularak, TiB, takviye fazina toz
halinde Fe-Ni-Co ve Ti eklenmistir.

Tozlarin gereken miktarlarda tartilmasi ve karistirilmasi i¢in kullanilan terazi ve
havan Sekil 3.3.’te gosterilmistir.
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Sekil 3.3. Hassas Terazi ve Havan

Agirlikca farkli yiizdelerde baglayici tozu igeren TiB, kompozitlerinde TiB, ve
bilesenlerinin  miktarlarinin  hesaplanmas1  p=m/V  formiiliiyle hesaplanmistir.
Formiildeki; p=yogunluk(gr/cm’), m=agirlik(gr), V=hacim(cm’)’dir. Kompozitin
toplam hacmi, {iretilen kompozitlerin ylizey alan1 ve yiiksekliginin carpilmasiyla
hesaplanmistir. Buna gdre toplam hacmi hesaplanan karisimin, % istenilen baglayici
alagim oranina gore ve o baglayicinin yogunluguna gore, kiitleleri formiilize edilerek
hesaplanmistir. Kiitleleri bu sekilde belirlenen ve tartilan tozlar daha sonra kaliba
koyularak soguk veya 1lik presleme islemine tabi tutulmustur.

Calismanin ilerleyisine gore anlatilacak olan deneylerin toz hazirlama stiregleri
ve kullanilan baglangi¢c miktarlar1 Cizelge 3.2.’de verilmistir.

Tez kapsaminda baslangi¢c numuneleri olarak hacimce %10 baglayici oran esas
alinarak tozlar kanstirilmigtir. Baglayici element olarak Fe, Fe-Ni, Fe-Cu, nFe
kullanilmis ve %100 Ni olarak da bir deney yapilmistir. Kuru karistirmali deneyler
yerine, yapilacak numunenin toplam kiitlesinin %1 i kadar eklenecek olan PEG igin;
belirli oranda PEG igeren alkol bir kapta karistirilmistir. Tozlarin birbirine tutunmasini
saglayan PEG, farkli derisimlerde numuneye eklenmistir. Toz-PEG karigimi paslanmaz
celikten imal edilmis havanda karisitmin 1slakligi  gecip havana yapigsmamasi
saglanincaya kadar karistirilmistir. Graniilizasyon islemi, PEG igeren toz karigimlarinin
200 mesh (70 mikron) elekten gecirilmesi ile gergeklestirilmistir. Ham tozlarin
graniillii-graniilsiiz-6giitiilmiis ve 6giitilmemis kombinasyonlart denenmistir. Tozlarn
parca i¢cinde homojen dagilmasini saglamak amaciyla yapilan 6g8iitme islemi; tungsten
karbiir kavanoz ve bilyalart igeren bilyali degirmende 100 dev/dk hizla 12 saat olacak
sekilde gerceklesmistir. Baslangi¢ deney icerigi Cizelge 3.2.’de verilmistir.
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Cizelge 3.2. Sinter Oncesi Ozellikleri; A§. %16 oraninda farkli matris igeren
kompozitler

Numune Kodu S.0. Kiitle | S.0. Kahnhk S.0. %TY.
(® (mm)

FT16-P5 (1250) 1,03 3.3 724
FNT16-P3 (1250) 1,08 3.8 65,4
FNT16-P5 (1250) 1,02 3,4 70,6
FTC16-P5 (1250) 1,03 3.2 75,7

FTOL6-P5 0,76 2,4 73,9
FNTO16-5 1,08 2,6 72,6
FT16-P5 0,96 3,1 72,7
i 0,98 3,3 65,8

Baslangi¢ deneylerinden sonra literatiirii de esas alarak TiB,’ye farkli alasimlar
eklenerek devam edilmistir. Bunun yani sira %100 Ni iceren ve %100 alasimdan olusan
numuneler de yapilmistir. Bu alasim; Fe, Ni, Co, Ti’den olusmaktadir. Onceki
deneylerde esas alman hacimce %10=agirlik¢a %16 baglayici oran ile yapilmis olan
deneylere agirlikca %25 baglayici orani ile devam edilmistir. Alasim i¢in agirlikca %25,
hacimce %?20’ye denk gelirken; Ni i¢in agirlikca %25, hacimce %16 olur. Tozlarin
parca i¢inde homojen dagilmasini saglamak amaciyla yapilan 6giitme islemi; konulan
toz agirligimin 10 kati1 konulan tungsten karbiir (WC) bilyali degirmende, 100 dev/dk
hizla 2 dk calisip 1 dk durma seklinde olarak toplam 3 saat ve konulan toz agirliginin 30
katt WC bilya konarak 250 dev/dk hizla 2 dk calisip 1 dk durma seklinde ilerleyerek
toplam 3 saat olacak sekilde farkli parametrelerle ger¢eklesmistir.

Farkl igeriklerdeki alasimlar igin baslangicta 6 pargalik (yiikseklik 2,5- 2,5%6)
tozu hesaplanarak kiitleler belirlenip tartilmistir. Toplamda 6 parca i¢in 6,5 g toz
tartilmistir. Tozlar havanda karistirilip 2 pelet i¢in (yiikseklik Smm) gereken 2,12 g toz,
Ogilitmesiz deneyler icin ayrilmistir. Geriye kalan tozlar degirmene atilarak belirtilen
parametrelerde ogiitiilmiistiir.

Bu deneyler yapildiktan sonra alasim degerleri ve igerikleri degistirilmis olup
alasiminin kendi igindeki degerleri sirasiyla; Fe, Ni, Co- agirlik¢a % 63-27-10 olacak
sekilde sabitlenmistir ve agirlikca %75 TiB,- %25 baglayici orant uygulanmistir.

Deney igerigi Cizelge 3.3.’te verilmistir.
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Cizelge 3.3. Sinter Oncesi Ozellikleri; A§. %25 oraninda farkli matris iceren
kompozitler

w S.0. "
Numune Kodu fgerik S.0.Kiitle | o hmhik OS'O'
(® %TY.
(mm)
TiB,
FNCT25-5 Fe,Ni,Co 0,85 2,9 64,4
FNCTO25-P5 TiB, 0,96 3,1 67,9
Fe,Ni,Co
FNCTO25-5 TiB; 0,94 3,1 69,3
Fe,Ni,Co
FNCTTO25-P5 TiB, 1,02 3,4 66,8
Fe,Ni,Co,Ti
FNCTTO25-P5 TiB, 0,99 33 67,2
Fe,Ni,Co,Ti

TiB,’ye eklenen alagimli deneylerden daha iyi sonug¢ veren Ni, Fe, FeNi
baglayicilarina yogunlasilmistir. Onceki deneylerdeki Ni, Fe, FeNi ile yapilan
deneylerin parametreleri; igerikleri, PEG oranlari, presleme basinglari, sinterleme
sicakliklart degistirilerek deneyler tekrar gergeklestirilmistir. Agirlikga %25 baglayici
alasim, %75 TiB, orani esas alinmistir. Bu gruptaki her numuneye %6 derisimli 1 cc
PEG oranit uygulanip 70 mikron (200 mesh) olan elekten gegirilip graniillenerek,
presleme basinc1 500 MPa (4,5 ton) olarak soguk presleme yapilmistir. Ogiitmeli ve
Oglitmesiz olarak yapilmasi planlanan deneyler i¢in Oncelikle kiitleler hesaplanmistir.
Her seferinde ogitiilmek icin 4 peletlik hesaplanan ve yaklasik 4,5 g olan toz
karisimlart i¢in degirmene toplam 118 g WC bilya konulmustur. bilya/toz oran1 1/18
olarak alinmistir. Bilyalarin ve toz karistminin bulundugu kaba 45 cc saf alkol eklenerek
250 dev/dk hizla 2 dk calisip 1 dk durma seklinde ilerleyerek toplam 3 saat olarak
degirmen  cahistinlmistir.  Ogiitme sonrast numunelerin  kiitlelerinde  artis
gbzlemlenmistir.

Ogiitmesiz deneyler icinse 1 peletlik hesap yapilip tartilarak islemlere devam

edilmistir. Diger parametreler igerik disinda aymi tutularak &gilitmenin sinterlemeye
etkisi gozlemlenmek istenmistir. Ogiitmesiz deneylerin baglangici olan 17-1 deneyinde
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PEG derisimi 20 cc alkol ve 0,6 g PEG kanistirilarak karigimin derisimi %3 olarak
denenmek istemistir. Cilinkii yiiksek derisimli PEG de numunenin gozenekli ¢ikmasina,
1yi sinterlenememesine sebep olabilir ve ayni igerige sahip kompozitlerde PEG etkisi de
gozlemlenmek istenmistir. Ama soguk pres sonrasi parcanin iist yiizeyinin ayrilmasi
sebebiyle tekrar %6’ya c¢ikarilarak deneylere devam edilmistir. Numunenin iist
yiizeyinin pres sonrasi ayrilmasinin sebebi PEG disinda yiiksek basingtan da kaynakli
olabilir. Ama basincin disiiriilmesi numunenin ham yogunlugunun diisiik ¢ikmasina
sebep olacag: icin ilk asamada sadece PEG derisimi yliikseltilmistir. Deney igerigi
Cizelge 3.4.’te verilmistir.

Cizelge 3.4. Sinter Oncesi Ozellikleri; A§. %25 oraninda farkli matris igeren
kompozitler

Numune Kodu S.O.(Kiitle K:l.l(lzilk S.0. %TY.
2 (mm)

NTO25-P5 1,01 3.1 71.4
NT25-P5 0,95 3,02 68,9
FT025-P5 1,03 3,2 72,1
FT25-5 0,97 3,1 70,1
FNTO25-P5 0,86 2,67 71,6
FNT25-P5 0,98 3 72,6
316L0O25-P6 1,04 3,2 72,2
23-1 316LTiB, 0,94 3 69,6

Yapilan deneyler ve sonuglari g6z Oniinde bulundurularak, sonuglar1 alagimli
sisteme gore daha iyi ¢ikan Ni’li ve Fe’li kombinasyonlarla calismalara devam
edilmistir. Kiyaslama agisindan kullanilan ticari TiB, yerine laboratuvarda iirettigimiz
TiB, kullanilarak ve Ni’li deneylerin birine Zr eklenerek de ¢esitlilik saglanmistir.
Ogiitmeli, 6giitmesiz gibi parametrelerin yani sira agirlik¢a baglayict oranmi 10, 17,5,
25 seklinde degistirmemiz bize sonuglart mukayese acisindan goriis kazandirmistir.
Deney igerigi Cizelge 3.5.’te verilmistir.

25



MATERYAL VE METOT N. OZDEMIR

Cizelge 3.5. Sinter Oncesi Ozellikleri; Ag. %10-17,5-25 oraninda farkli matris iceren
kompozitler

Numune Kodu S'O'(Kﬁﬂe Kahmik | S.O.%TY.
g (mm)
NT25.15 L2 3,58 63,6
NT25-15 1,14 35 71,4
NT25-5 115 373 67,6
NTU25-5 1 3 60,8
NT25-5 L2 36 632
NTZ25-5 L2 37 663
NT25-4 T 3,76 64.1
NT25-4 1,08 3,75 63,1
NT10-4 0,99 3,78 57.4
NT10-4 0,99 3,78 57.4
NT17-4 1,05 3.85 59.8
NT17-4 1,05 3.85 59.8
FT16-5 T 3,74 65.9
FT16-5 1,09 3,74 653
FT16-P5 1,06 35 67.8
FTO16-5 1,08 36 672
FTO16-P5 1,09 3,57 63,4

3.2. Toz Karisimlarinin Preslenmesi

Karisim tozlari, 3 nokta egme testleri icin standart boyutlarda numune
tiretmemizi saglayan gelik kaliplarda preslenmistir. Kullanilan kalip ve ¢ikan standart
numune Sekil 3.4. ve 3.5.te de verilmistir.

Tozlar homojen bir sekilde karistirildiktan sonra, olusturulan toz karisimlari
kesit alan1 88,27 mm?” olan kaliba dikkatlice dokiilmiistiir. Kalip kullanilmadan 6nce
temizlenmistir ve i¢ kismi yaglayict olarak kullanilan stearik asitle silinmistir. Bu
yaglayicilar tozlarin kaliba yapismamasini ve preslenen numunenin kaliptan kolay
cikmasini saglamistir. Elde edilen numunelerin boyu ve eni sabit olup genellikle 16 mm
boyunda, 6 mm genisliginde ve degisken kalinliklarda olmasina ragmen genellikle 3
mm kalinligindadir.
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R3 +0.25

50 +0.25

2:

Sekil 3.4. Soguk preslenerek iiretilen ham parcanin iic boyutlu ¢izimi ve boyutlari
(Dere M.A. 2019)
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Sekil 3.5. Kullanilan kalibin ii¢ boyutlu ¢izimi ve boyutlar1 (Dere M.A. 2019)

Soguk presleme tek yonlii gerceklesmis ve uygulanan presleme basinci, 300-
400-500 MPa olarak degiskenlik gdstermistir. Isleme, kalibi pres kalibinin altina
yerlestirilerek baslanmistir. Kalibin presleme sirasinda zarar gérmemesi igin, presin
temas edecegi noktalara esit yiik gelecek sekilde ortaya yerlestirilmistir.
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Aksi durumda kalip, dagilip etrafa sigrayabilir. Presleme islemi, toz karisimina bir anda
yiiksek basing uygulayip tek bir noktada topaklanmasini onlemek amaciyla kademeli
olarak gerceklestirildi. Basing; kalip ile pres temas ettikten sonra ilk olarak 100 MPa
basinc maruz birakilir sonrasinda 10 saniye bekletilerek pres gevsetilir. Ikinci seferde
200 MPa basing ve 10 saniye bekletme sonrasi tekrar pres gevsetilir. Son seferde
gevsetilen pres 500 MPa basinca yiikseltilerek 1 dakika beklendikten sonra gevsetilir ve
presleme islemi tamamlanmis olur. Bu islem diger basing degerleri i¢cin de bu sekilde
uygulanmustir.

Sekil 3.6. Hidrolik preste numunenin kaliptan ¢ikarilmasi

Ilik preslemeyle sikistirilan numunelerde kalip soguk preste kullanilan stearik
asitten farkli olarak molikotla yaglanarak, sicak preste (HP) gerekli programi yazarak
basilmaya hazir hale getirilmistir. Istenilen sicakliklara 30 dk’da cikan, o sicaklikta 10
dk bekleyen ve sonrasinda sogumaya gegen program segilip program baslayinca
elektronik ekrandan ayarlamasini yaptigimiz pres basincina basilip, basincin ¢ok fazla
yiikkselmemesi i¢in kontrol edilmistir. Eger basing ¢ok ylikselirse yilikleme azaltilip
istenilen degerlere geri getirilmistir. (500-400 MPa) 150 ve 200 °C sicakliklarda 1lik
pres yapilmistir.

3.3. Sinterleme Islemleri

Sinterleme sirasinda polimer/yaglayict yakilmasi, pargaciklar arasi baglama,
boyut degisimi ve mikroyapinin énemli miktarda irilesmesi gibi bir¢ok énemli olaylar
gerceklesir. Toz metaliirjisinin yaygin kullanilan basamaklarindan biri olan basingsiz
sinterleme islemi yapilirken sinterleme dongiisiinde sicakligi ve 1sitma hizim1 kontrol
eden sinterleme firmi kullanilmistir.
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(a) (b)
Sekil 3.7. (a) Elektra firin, (b) Kroze i¢inde preslenmis numuneler

Kroze i¢ine yerlestirilen preslenmis numuneler i¢in sinterleme islemi 200 ml/dak
debide akan argon atmosferi altinda ile T, 1375 °C olarak uygulanmistir (bazi
deneylerde 1215 °C). Isitma ve sogutma hizlar1 5 °C/dak’dir. Sinterleme islemi mullit
boruya sahip bir firinda, argon atmosferi altinda gergeklestirilmistir. Bu sicakliklarda 60
dakika bekleme siiresi uygulanmistir. Bu sicakliklara 5-6 °C/dk 1sitma hizinda
cikilmistir. Sinterleme grafikleri de asagida verilmistir. Uretilmis kompozitlerin ham
yogunluklari, teorik yogunluklart hesaplanmis ve 6giitmenin, PEG eklemenin, basincin,
sinterleme sicakliginin nasil bir etki yaptig1 gézlemlenebilmis ve deneylerin devamai i¢in
fikir edinilmistir. Sinterlemeden sonra teorik yogunlugun hesabi i¢in ¢ikan parganin
kalinlig1 ve kiitlesi ol¢tilmiistiir.

Sinter Sicakhg: (°C)-Siire (dk) Sinter Sicakhg ("C)-Siire (dk)
—=Sinter Sicakligs = Sinter Sicakhigs
115 1450
900
900
650
650
25 25
0 100 140 240 300 360 0 100 140 270 330 420

Sekil 3. 8. Ti; 1275-1315 °C Sinterleme Sicaklik-Zaman grafigi
3.4. Metalografik ve Mekanik Incelemeler
3.4.1. Yogunluk dl¢iimleri

Sinterleme isleminden sonra Arsimet prensibi kullanilarak kompozitlerin
yogunluklari 6l¢iilmiistiir. Bu yontemde yogunlugu belirlenecek numunelerin havada ve
suda Sl¢iimleri yapilmistir. Once havada kuru olarak tartilan numuneler daha sonra saf
su dolu hazne igerisine daldirilarak sudaki agirliklar 6l¢iilmiistiir.
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Parcanin i¢ine su alip gozeneklere su dolmasi sonucunda dogru sonu¢ vermemesi
ihtimalini ortadan kaldirmak i¢in, 3 nokta egme testinden once Slgiimleri yapilmistir.
Diizenegin gorseli Sekil 3.9.’da verilmistir.

Sekil 3.9. Arsimet yontemi ile yogunluk 6l¢timii mekanizmasi

3.4.2. Ug¢ Nokta Egme Testleri

Uretilen kompozitlere yogunluk ol¢iimii sonrasi {ic nokta egme testleri
uygulanmistir. Bu test icin 50 kN kapasiteli Shimadzu Autograph ¢ekme-basma test
cithazi1 kullanilmistir. Gorselde goriildiigii gibi cihazin alt mesnetleri arasindaki agiklik
10 mm’dir. Test i¢in dncelikle numunenin sinterleme sonras1 kumpasla 6lgiilen kalinlik
ve geniglik degerleri Trapezium-X programinda girilmistir. Numune aparatin iizerine
diizgiin sekilde yerlestirilip, cihaz numuneye temas edecek kadar asagi indirildikten
sonra bilgisayardan test baglatilarak 6l¢iim degerleri kaydedilmistir.

Sekil 3.10. Cekme-basma test cihazi ve uygulanisi
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Test sonrasi kompozitlerin gerilme ve birim sekil degisikligi degerlerini igeren
diyagramlar elde edilmistir. Bu diyagramlardan elde edilen verilerle numunelerin 3-
nokta egme dayanimi ve % sekil degisimi degerleri hesaplamistir

3.4.3. Sertlik 6l¢iimleri

Sertlik 6l¢timleri; daha net sonuglar vermesi agisindan ve sinter sonrasi Brinell
sertlik yontemiyle Olglimii yapilamayan numuneler i¢in de sertlik oOlciilebilmesi
bakimindan Vickers sertlik yontemi tercih edilmistir. Mikrosertlik aleti hassas bir alet
olup kontrolii otomatiktir. Sertligi 6l¢iilecek numune, mikroskobun tablasina oturtuldu
ve net goriintii elde edilinceye kadar mikroskop tablasi yukari-asagi hareket ettirilmistir.
Net goriintii elde edilip igyapida tercihen gozeneksiz kisim bulununca sertlik 6lgen ug
numune lizerine getirilmis ve test baslatilmistir. Ug, otomatik olarak numuneye batar ve
20 saniye sonra yine otomatik olarak geriye doner. Boylece numunenin {izerine bir iz
elde edilmis olur. Bu izin boyutlarin1 6l¢gmek i¢in mikroskobun tablasi objektifin altina
getirilmis ve iz gdzlenmistir. izin konumu objektifteki 2 ¢izgi arasina sikistirilip, yatay
ve dikey olarak belirlendikten sonra sonug¢ kaydedilmistir. Mikro-sertlik deneyi i¢in 2
standart u¢ kullanilir. Kullanilan ug, 136°’lik tabani kare olan piramit uctur (Vickers
ucu).

Sekil 3.11. Mikro-sertlik 6l¢lim cihazi
3.4.4. Metalografik incelemeler i¢cin numunelerin hazirlanmasi

Gerekli testleri yapilan numuneler bakalite alinmigtir. Bakalite alma iglemi 3
nokta egme testinden sonra numuneden ayrilan bir par¢anin, tercihen kiiciik ve diizgiin
yiizeyli olanin, iletken bakalit tozu dokiilerek c¢ok yiiksek basing ve sicaklik altinda
sikistirilmasi islemidir. iletken bakalit tozu taramali elektron mikroskobundan daha iyi
goriintiiler alinmasini kolaylagtirir. Burada bakalite almamizdaki amag, ¢coklu 6l¢tim ve
mikroskop goriintiisii elde edebilmemizin yan1 sira kenarlar1 radyuslu ve tutulmasi zor
parcalarin mikroskop altinda incelenebilmesi i¢in uygun hale getirilmesidir.

Mikroyapinin mikroskopta net ve diizgiin sekilde goriilebilmesi i¢in yilizeyin diiz
ve parlak olmasi gerekir. Bunun icin bakalite alinan pargalar parlatilmistir. Parlatma
isleminde kullanilan zimpara cihazi Metkon marka su sogutmali bir polisaj cihazidir. Bu
zimpara cihazi ile farkli bilesime sahip kompozit malzemelerin ylizeyindeki piiriizler
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yok edilinceye kadar numuneler zimparalanir. Numuneler sirasiyla 600, 1200, 3000,
4000 grit zimparaya tabi tutulup en son kumasta parlatilip yiizey ayna parlakligina
getirildiginde mikroyap1 incelenmesi i¢in uygun oldugu kabul edilir ve mikroskopta
incelemeye gegilir.

Jl
[ &

\‘.

Sekil 3.12. Déner tablali zimparalama ve parlatma makineleri
3.4.5. Optik mikroskop ve SEM incelemeleri

Mikroskop incelemesi Nikon Eclipse Isik Mikroskobu ile yapilmistir. Her
numunenin degisik bolgelerinden farkli biiytikliikte goriintiiler alarak mikroyapilar
gozlemlenebilmistir. Bilgisayarda bu goriintiileri Clemex Vision Lite programi ile
incelenebilmektedir. Bu programda iyi parlatilmis ylizeylerin net resimlerini gerekli
ayarlamalar1 yaptiktan sonra ¢ekilerek kaydedip yorumlanmustir.

Maksimum 1000 biiylitmeye sahip optik mikroskop goriintiileri igyapiy1
gormemizi tam olarak saglayamadigl i¢in numunelerin taramali elektron mikroskobu
(SEM) incelemeleri Siileyman Demirel Universitesi Enerji Arastirmalart Uygulama ve
Arastirma Merkezi’nde bulunan FEI marka, Quanta FEG 250 model taramal1 elektron
mikroskobu ile yapilmistir. Incelenen bolgede hangi elementlerin varligi ve var olma
yilizdesi gibi degerleri bize veren X-isini ile Enerji Dagilimhi Spektrometre (EDS)
analizi kullanilarak noktasal elemental analizler yapilmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Bu bolimde TiB, takviyeli, agirlikca %10-25 oraninda Ni, Fe, Fe+Ni ve
Fe+Ni+Co+Ti matris i¢ceren numunelerin mikroyap1 ve ozellikleri incelenmistir. Bu
sistemler ayrica Ogiitme islemi uygulanmamis ve uygulanmis olarak 2 grupta
degerlendirilmistir. Bu toz karisimlart soguk veya 1lik pres kullanilarak degisken
presleme basinciyla basilmig, sonrasinda sinterleme parametreleri degistirilerek 1375
(bazilar1 1250 °C’de) sicaklikta sinterlenmistir. Uretilen numunelerin karakterizasyon
testleri agagida agiklanmis ve elde edilen sonuglar Cizelge ve grafiklerde verilmistir.

Numunelerin igerdigi matris tiirti, numune kodunun ilk harfinde belirtilmistir
(6rn. Ni icin N, Fe icin Fe). Matris orani1 sonraki sayilardir (6rn. ag.% 25 i¢in 25).
Soguk pres o6ncesi PEG eklenmis olan numunelerin kodunda P harfi ile belirtilmistir.
Ogiitme uygulanmis olan parcalarin kodunda O bulunmaktadir. Ilik sikistirma
uygulanmigsa I bulunmaktadir. Soguk sikistirma basinci, son rakamla belirtilmistir
(Orn. 400 MPa icin 4).

4.1. Ni Matrisli Ogiitiilmemis Tozlardan Uretilen Parcalar
4.1.1. Yogunluk degerleri

Calismadaki ilk numuneler, toz karisimlarina PEG eklenmeden, 6giitme islem
uygulanmadan 400 MPa basingla soguk presleme islemi uygulanarak tretilmistir. Bu
parcalar agirlikca %10, 17,5 ve 25 oranlarinda Ni matris icerecek sekilde hazirlanmistir
ve Ni oraninin etkisi incelenmistir.

Yapilmis olan deneylerde, ag. %10 Ni igeren parcalarin soguk presleme sonrasi
ham yogunluklarmin teorik yogunlugun % 52,4’1 (%52,4 TY) oldugu belirlenmistir.
Sinterleme sonrasi ise yogunluklar % 82,5-88,7 TY araliginda olmustur. Ag. %17,5 Ni
iceren parcalarin soguk presleme sonrast ham yogunluklarinin % 59,8 -71.4 TY
araliginda oldugu belirlenmistir. Sinterleme sonrasi ise yogunluklar % 83,5-85,7 TY
araliginda olmustur. Ag. %25 Ni igeren pargalarin soguk presleme sonrasi1 ham
yogunluklarinin % 63-71,4 TY araliginda oldugu belirlenmistir. Sinterleme sonrasi ise
yogunluklar % 78-96,7 TY araliginda olmustur. Bu sonuglardan, TiB; tozlarina eklenen
Ni matris miktarinin artmasi ile ham yogunlugun arttig1 anlagilmaktadir. Bunun nedeni,
TiB, partikiillerinin sertliklerinin yiiksek, Ni partikiillerinin ise diisiik olmasidir.
Nispeten yumusak ve slinek olan Ni partikiillerinin oraninin  artmasi ile,
sikistirilabilirligin arttig1 goriilmektedir. Sinterlenmis yogunlugun ise, ag.%10 ve 17,5
Ni iceren parcalarda birbirine yakin, %25 Ni igeren parcalarda ise daha yiiksek olugu
gorilmistiir. Sinterlenmis yogunluktaki artisin sebeplerinden birisi, bu parcalarin ham
yogunluklarinin yiiksek olmasi olabilir.

Soguk presleme basincinin 400 MPa dan 500 MPa’a ¢ikartilmasinin veya toz
karisgimlarima PEG eklenmesinin ham yogunluk ve sinterlenmis yogunluk degerlerinde
bir degisiklik yaratmadigi goriilmiistiir. Ilik sikistirma isleminin ham yogunlugu az
oranda arttirdig1 anlagilmistir. Uretilmis olan TiB, partikiilleri kullamldiginda (NTU-25)
ham ve sinterlenmis yogunlugun, ticari TiB, kullanilan parcalara gére daha diisiik
oldugu goriilmiistiir. Bu durum, mikroyap1 incelemelerinde goriilecegi gibi tiretilen TiB,
parcaciklarinin boyutlarinin daha kiiclik olmasindan kaynaklanmis olabilir.
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Cizelge 4.1. Nikel Matrisli, Ogiitiilmemis Tozlardan Uretilen Numunelerin Sinter
Oncesi (S.0) ve Sinter Sonrasi (S.S) % Teorik Yogunluklari (TY)

Numune Kodu Numune No S.0%TY S.S % TY

NT10-4 38 57,4 88,7
NT10-4 39 57,4 82,5
NT17-4 40 59,8 83,1
NT17-4 41 59,8 85,7
NT25-4 36 64,1 92,5
NT25-4 37 63,1 92,7
NT25-5 27-1 67,6 90,3
NT25-5 33 68,2 88,7
NT25-P3 9-1 65,8 78,1
NT25-P5 17-1 68,9 88,3
NT25-15 25-1 68,6 88,7
NT25-15 26-1 71,4 88,7
NTZ25-5 35 66,3 92,5
NTU25-5 32 60,8 81,8

4.1.2. Mikroyapi

Agirlikca % 10, 17,5 ve 25 Ni matris igeren kompozitlerin SEM mikrograflar
sirastyla Sekil 4.1. (a,b), (c,d) ve (e,f) de gosterilmektedir. Bu sekillerde koyu renkli
partikiiller TiB; ve acik renkli yapi1 ise Ni matristir. Yapilmig olan EDS analizlerinde, Ni
matrisin i¢ginde molce %4 civarinda Ti bulunmaktadir. Bu gézlemden, TiB, nin Ni
matris i¢cinde bir miktar ¢6ziindiigii anlagilmistir. TiB, partikiillerinin aralarinda bulunan
siyah bolgeler ise gozenektir. Sekil 4.1. (a ve b)’de goriildiigii gibi, TiB, partikiillerinin
arasindaki Ni matris miktar1 azdir ve gozenekler bulunmaktadir. Bu gdézlemden %10
oraninda Ni matris kullanildiginda, uygulanmis olan deney sartlarinda baglayicit miktari
yeterli olmamaktadir. Sekil 4.1. (c ve d) ve (e ve f)’de yine gbézenek bulunmakla
birlikte, %17,5 ve %25 baglayict matris oranlarinin TiB, partikiillerinin aralarindaki
bosluklar1 dolduracak sekilde yeterli oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 4.1. SEM goriintiileri: (a,b) Ag. % 10 Ni (NT10-4), (c,d) Ag. % 17,5 Ni (NT17-
4), (e,f) Ag. % 25 Ni (NT25-4) iceren ve sinterlenmis olan kompozitler

Soguk sekillendirme basinct olarak 400 MPa yerine pargalar 500 MPa
uygulanarak sikistirildiginda elde edilen mikroyapi, Sekil 4.1.’dekilere benzer olmustur.

Soguk presleme sonrasinda bazi parcalarin yatay catlak igermesi nedeniyle,
polimer baglayict kullanilmistir. Bu amagla, toz karisimlarina agirlikea % 2, 3
oranlarinda PEG baglayicit eklenmistir. PEG baglayic1 igeren ve 300 ve 500 MPa
basinglarla soguk sikistirilmis olan pargalarin, sinterleme sonrasi mikroyapilart Sekil
4.2.’de sunulmaktadir. 300 MPa basing uygulanmis olan parcanin daha fazla gbzenek
icerdigi ve Ni matris bulunmayan bdolgeleri barindirdigi goriilmiistiir.
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(c) (d)

Sekil 4.2. SEM goriintiileri: Ag. % 25 Ni igeren (a,b) PEG igeren, 300 MPa basingla
(NT25-P3), (c,d) PEG igeren, 500 MPa basingla (NT25-P5) preslenmis ve sinterlenmis
olan kompozitler

Soguk presleme isleminin PEG kullanilmadan veya kullanilarak uygulanmasinda
yogunluk degerlerinde ve mikroyapida goriiniir bir degisiklik meydana gelmemistir.
PEG kullanildiginda, preslenen parcalarda yatay catlak olasiligi azalmistir. Presleme
catlaklarini engellemenin diger bir yolu 1lik sikistirmadir. Bu ¢alismada 2 deneyde 1lik
sikistirma uygulanmigtir. Ilik sikistirma ile ham yogunluk az oranda artmistir.
Sinterlenmis yogunluk artmamistir. Mikroyapida da goriiniir bir degisiklik olmamigtir
(Sekil 4.3.).
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Sekil 4.3. SEM gorintiileri: Ag. % 25 Ni igeren 1lik sikistirilmis (NT25-15)
ve sinterlenmis olan kompozit

Sinterleme isleminin gelistirilmesi ve sinterlme sonrasi gozenek oraninin
azaltilmasi i¢in %2 oraninda Zr eklenmesinin etkisi incelenmistir. Bu islem sonucunda
sinterlenmis yogunlugun az aranda arttifi goriilmiistiir. Mikroyapida bir degisiklik
gozlenmemistir. TiB, parcacik boyutlarinin, Zr eklenmemis olan parcalarla ayn1 oldugu
goriilmiistiir.

Sekil 4.4. EM goriintiileri: Ag. % 25 Ni, %2 Zr iceren, 500 MPa basingla (NTZ25-5)
preslenmis ve sinterlenmis olan kompozit

Takviye malzemesi olarak laboratuvarimizda tiretilmis olan TiB, partikiilleri
kullanilarak, ag. %25 Ni matrisli kompozit {iretilmistir. Sekil 4.5.’te goriilen
mikroyapida, iiretilen TiB, partikiilleri, ticari temin edilmis olan TiB, partikiillerinden
cok daha kiigiiktiir.

Ticari TiB, <10 mikron boyutlarinda iken, iiretilen TiB, 1-2 mikron boyutlarindadir.
Fakat i¢inde az oranda iri partikiiller de bulunmaktadir. Bu partikiillerin sinterleme
sirasinda tane irilesmesi sonucunda biiyiimiis olma ihtimali de bulunmaktadir. Uretilen
TiB; kullanilarak elde edilmis olan kompozitin ham ve sinterlenmis yogunlugu daha
diistik olmustur.
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Sekil 4.5. SEM goriintiileri: Ag. % 25 Ni ve laboratuvarimizda iiretilmis olan TiB,
partikiillerini iceren, 500 MPa basingla (NTU25-5) preslenmis ve sinterlenmis olan
kompozit

4.1.3. Mekanik ozellikler

Nikel matris kullanilarak, o6glitme islemi uygulanmadan preslenmis ve
sinterlenmis olan pargalarin 3-nokta egme dayanimlar1 ve mikrosertlik degerleri Cizelge
4.2.’de sunulmaktadir. Cizelge 4.2.’de ve Sekil 4.6.’da, 400 MPa basin¢la preslenmis
olan seride Ni oranindaki artis ile mikrosertlik degerlerinin arttig1 goériilmektedir. Bu
durumun, artan matris oram ile TiB, parcalarinin daha iyi bir arada tutulmasindan
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Egme dayanimlarinin ise, ¢alisilmis olan aralikta nikel
oranina pek bagh olmadigr goriilmiistiir (Sekil 4.7.). En yiiksek dayanim degeri 279,3
MPa ile, %25 Ni igeren kompozitte olmustur. En yiiksek mikrosertlik degeri ise 1556
HVO0,2 ile %25 Ni igeren kompozittedir. PEG kullanimi1 veya 1lik sikistirma iglemlerinin
mikrosertlik degerini arttirmadigt anlasilmistir.
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Cizelge 4.2. Nikel Matrisli, Ogiitilmemis Tozlardan Uretilen Numunelerin Egme
Dayanimi ve Mikrosertlik Degerleri (*: ¢atlak oldugu i¢in dayanimi belirlenememis.)

Numune Numune Bir, Sek.
Kodu No Dayanim Deg. Mikrosertlik Mikrosertlik
(MPa) (%) (HVo,z) S.Sapma
NT10-4 38 200,7 18,0 829,5 127,1
NT10-4 39 * - - -
NT17-4 40 * ) ) )
NT17-4 41 156,7 7,6 1092,1 103,0
NT25-4 36 173,3 10,2 - =
NT25-4 37 279,3 8,2 1405,9 106,1
NT25-5 27-1 * 7,2 1364,5 278.,6
NT25-5 33 v - 1556,8 115,9
NT25-P3 9-1 130,92 3,5 1385,9 265,1
NT25-P5 17-1 185,24 34 1035,8 321,0
NT25-15 25-1 * - 12421 52,4
NT25-15 26-1 v - 1075,2 158.,4
NTZ25-5 35 v - 1271,3 81,7
NTU25-5 32 207,1 8,24 1100,7 114,4
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Sekil 4.6. Agirlikca %10, 17,5 ve 25 Ni matris igeren kompozitlerin mikrosertlik
degerlerinin matris oranina gore degisimi (P=400 MPa)
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Sekil 4.7. Agirlikca %10, 17,5 ve 25 Ni matris iceren kompozitlerin egme dayanim
degerlerinin matris oranina gore degisimi (P=400 MPa)

4.2.Ni Matrisli Ogiitiilmiis Tozlardan Uretilen Parcalar
4.2.1. Yogunluk

Ogiitme islemi uygulanmis olan Ni matrisli kompozitte, sinterleme &ncesi ve
sonrasit yogunluklar, ogiitilmemis tozlardan iiretilmis olan kompozitlerle benzer
degerlerde olmustur.

Cizelge 4.3. Ni Matrisli Ogiitiilmiis Tozlardan Uretilen Pargalar Mekanik Ozellikleri

Numune Kodu Numune No S.0%TY SS%TY
NTO25-P5 16-1 71,4 91,2

4.2.2. Mikroyapi

Ni matris kullanilarak ve 6giitme islemi uygulanarak elde edilmis kompozitlerin
SEM mikrograflart Sekil 4.8.’de, optik mikroskop goriintiisii ise Sekil 4.9.°da
sunulmaktadir. Ogiitiilmiis tozlardan elde edilmis olan parcalarin mikroyapilarinda,
ogiitiilmemis tozlardan elde edilmis olan pargalarin mikro yapilarina kiyasla belirgin
farkliliklar goriilmiistiir. Bu farklardan birincisi, TiB, parcacik boyutudur. Ogiitiilmemis
tozlarda TiB, boyutu 10 mikron civarinda olurken, 6giitiilmiis tozlarda TiB, parcacik
boyutu 3-4 mikron civarindadir. Bununla birlikte, yapida WC oldugu anlasilmis olan
parcaciklarin var oldugu goriilmiistiir. Sekil 4.8.’de goriilen beyaz pargaciklarin WC
oldugu EDS analizleri ile belirlenmistir. Bu pargaciklarin, 6giitme sirasinda 6giitme
kavanozu ve bilyelerin asinmasi sonucu, Ogiitillen toza karigtigi diistiniilmektedir.
Ogiitme ortam1 Co bagli WC sert metaldir. Geri sagilmali elektron gériintiisiinde,
yiiksek atom numarasina sahip elementler agik renk goriinmektedir. Bu nedenle Sekil
4.8.’de Ni-TiB,-WC siteminde WC beyaz olarak goriintiilenmektedir. Gri olarak
goriinen Ni matris bolgesinin ise, molce %1 civarinda Co icerdigi bununla birlikte az
oranda B ve Ti igerdigi EDS analizlerinden anlagilmistir.
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Sekil 4.8. SEM goriintiileri: Ag. % 25 Ni igeren, 6giitiilmiis tozlarin 500 MPa basingla
(NTO25-5) preslenmesi ve sinterlenmesi ile liretilmis olan kompozit

SEM goériintiilerinde ayr1 pargaciklar olarak goriilen TiB, parcaciklari, optik
mikroskopta asagidaki gibi birbirine birlesik halde goriilmektedir.

Sekil 4.9. Optik mikroskop goriintiisii: Ag. % 25 Ni igeren, 6giitiilmiis tozlarin 500 MPa
basingla (NTO25-5) preslenmesi ve sinterlenmesi ile iiretilmis olan kompozit

4.2.3. Mekanik ozellikler

Ogiitiilmiis olan tozlardan iiretilen ve %25 Ni iceren kompozitin mekanik
ozellikleri Cizelge 4.3.’te gosterilmektedir. Bu parcanin egme dayaniminin, ayni
bilesimdeki 6giitiilmemis tozlardan {iretilen pargalarin ¢ogunun dayanimindan yiiksek
oldugu goriilmistiir. Bu durumun nedenlerinden birisi, 68ilitme sonucunda TiB,;
partikiillerinin kiigiilmiis olmasi olabilir. Bununla birlikte, 6glitme sirasinda TiB, ve Ni
parcaciklarinin ¢ok iyi karigmis olmasi da etkili olmus olabilir. Bu parcanin mikrosertlik
degeri, Ogiitiilmemis tozlardan {iretilmis olan parcalarin degerlerinin alt sinirinda
olmustur.
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Cizelge 4.4. Nikel Matrisli, Ogiitiilmiis Tozlardan Uretilen Numunelerin Egme
Dayanim1 ve Mikrosertlik Degerleri

Numune Numune Dayanim  Bir. Sek. Mikrosertlik  Mikrosertlik
Kodu No (MPa) Deg. (%) (HV,.>) S.Sapma
NTO25-P5 16-1 240 425 1026,9 199,2

4.3.Fe Matrisli Ogiitiilmemis Tozlardan Uretilen Parcalar
4.3.1. Yogunluk Degerleri

Fe matrisli parcalarin ham yogunluklart %65-75 TY araliginda olmustur.
Sinterlenmis yogunluk degerleri ise %80-90 TY araliginda olmustur. 1250 °C’de
sinterlenmis olan parcalarin yogunluk degerleri %81-85 araligindadir. Bu degerler, 1375
°C’de sinterlenmis olan pargalarin yogunluk degerlerinin alt-orta seviyesinde
bulunmaktadir. Sinterleme sicakligindaki artis ile yogunluk degerlerinin daha yiiksek
seviyelere ulastig1 sdylenebilir.

Cizelge 4.5. Fe li Ogiitiilmemis Tozlardan Uretilen Parcalar Mekanik Ozellikleri

Numune Kodu Numune No S.0%TY SS%TY
FT16-P5
(1250) 1-2 72,4 81,3
FTC16-P5
(1250) 4-2 75,7 85,2
FT16-5 44 65,9 89,7
FT16-5 47 65,3 81,1
FT16-P5 7-1 72,7 81,0
FT16-P5 48 67,8 80,2
FT25-5 19-1 70,1 90,8

4.3.2. Mikroyapi

%25 Fe matris igeren kompozitin SEM mikrograflar1 Sekil 4.10.’da
sunulmaktadir. Fe matrisin, Ni matrise kiyasla TiB, partikiillerini daha az 1slattig1 ve
partikiiller arasinda daha fazla gozenek kaldig1 goriilmiistiir. Mikroyap1 incelemelerinde
gergeklestirilmis  olan bu gozlem, sinterlenmis yogunluk degerleri ile de
desteklenmektedir. EDS analizlerinden, Fe matrisin molce % 3,5 civarinda Ti igerdigi
anlasilmistir.
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Sekil 4.10. SEM mikrograflar1 (FT25-5)

Agirlikca %16 Fe matris iceren parcalarin optik mikroskop goriintiileri Sekil
4.11.’de sunulmaktadir.

Sekil 4.11. Optik mikroskop goriintiileri: (a) FT16-5 (44), (b) FT16-5 (47), (¢) FT16-P5
(48), (d) FT16-P5 (7)
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4.3.3. Mekanik Ozellikler

Ogiitme islemi uygulanmadan iiretilmis olan Fe matrisli kompozitlerin mekanik
ozellikleri Cizelge 4.8.’de sunulmaktadir. Ni matrisli kompozitlerin dayanim degerleri
100 MPa’in iizerinde olurken, Fe matrisli kompozitlerin dayanim degerlerinin daha
diisiik oldugu goriilmiistir. 1250 °C sinterleme sicakligi uygulandiginda, dayanim
degerlerinin daha da diisiik oldugu anlasilmistir. Bu durum, 1250 °C sinterleme
sicakliginin yeterli olmadigini géstermektedir. Mikrosertlik degerlerinin ise, Ni matrisli
kompozitlerde genellikle 1000 HV(»’nin {izerinde oldugu ve Fe matrsili kompozitlerde
bu degerin altinda oldugu anlagilmistir. Bu durumun, Fe matrisli kompozitlerin daha
diisiik sinterlenmis yogunluga sahip olmasindan kaynaklandigi disiiniilmektedir. Bu
degerler, 6glitme islemi uygulanmamis olan Fe matrisli kompozitlerin degerlerine
yakindir, Ni matrisli kompozitlerden az oranda diisiiktiir.

Cizelge 4.6. Ogiitme Islemi Uygulanmadan Uretilmis Olan Fe Matrisli Kompozitlerin
Mekanik Ozellikleri

Numune Numune No Dayanim Bir. Sek. Mikrosertlik =~ Mikrosertlik
Kodu (MPa) Deg. (%) (HV,,) S.Sapma
FT16-PS
(1250) 1-2 27,2 2,3 - -
FTC16-P5
(1250) 4-2 7,3 0,6 - -
FT16-5 44 * - - -
FT16-5 47 o - 893,2 247,1
FT16-P5 7-1 60,42 1,3 652,2 92,5
FT16-PS 48 95,7 4,7 558,9 58,5
FT25-1 19-1 102,82 2,54 766,5 240,6

4.4. Fe Matrisli Ogiitiilmiis Tozlardan Uretilen Parcalar
4.4.1. Yogunluk degerleri

Ogiitiilmiis tozlar kullanilarak {iretilmis olan Fe matrisli kompozitlerin ham
yogunluklart %64-74 TY araliginda olmustur. Sinterlenmis yogunluklari ise %80-91
TY araligindadir. Bu degerler, Ni matrisli kompozitlerin yogunluk degerleri ile
benzerdir.

Cizelge 4.7. Ogiitiilmiis Tozlar Kullanilarak Uretilmis Olan Fe Matrisli Kompozitlerin
Yogunluklar

Numune Kodu Numune No S.0%TY S.S% TY
FTO16-5 42 64,8 83,3
FTO16-5 45 66,3 80,4
FTO16-5 49 67,2 91,6

FTO16-P5 5-2 73,9 90,6
FTO16-P5 43 67,1 90,9
FTO16-P5 50 68,4 91,1
FTO25-5 46 67,5 91,6
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FTO25-P5 18-1 72,1 89,8
4.4.2. Mikroyap1

Ogiitiilmiis tozlar kullanilarak {iretilmis olan ag. %16 Fe matris iceren
kompozitlerin mikroyapilar1 Sekil 4.12. ve 4.13.’te sunulmaktadir. Bu yapilarda goriilen
beyaz parcaciklarin WC oldugu EDS analizlerinden anlagilmistir. Yapida goriilen koyu
partikiiller ise TiB,’dir. Ogiitme islemi uygulanmamis Fe matrisli kompozitlerle
kiyaslandiginda, daha kiigiik TiB, partikiillerinin bulundugu anlasilmaktadir. TiB,
partikiillerinin boyutlar1 5 mikrondan kiigiiktiir, genellikle 3-4 mikron araligindadir.
Ogiitme islemi ile kiiciilmiis olan TiB, partikiillerinin, sinterleme sirasinda asir1
bliytimedigi ¢ikarimi yapilabilir. TiB, partikiillerinin arsindaki gri bolgeler ise Fe
matristir. Matris miktarinin oldukc¢a az oldugu goriilmektedir.

Sekil 4.13. SEM mikrograflar1 (FTO16-P5)

Ogiitiilmiis tozlar kullanilarak {iretilmis olan ag. %25 Fe matris iceren
kompozitlerin mikroyapilar1 Sekil 4.14. ve 4.15.’te sunulmaktadir. Matris miktarinin,
agirlikca %16 Fe iceren kompozitlere kiyasla daha fazla oldugu goriilmektedir. %25 Ni
iceren kompozitlerle kiyaslandiginda ise, %25 Fe igeren kompozitlerde matris miktari
daha az goriinmektedir. Demirin nikele gore TiB2 ile daha fazla reaksiyona girdigi ve
demir boriir ve/veya demir titanit bilesikleri olusturmus olabilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.15. SEM mikrograflar1 (FTO25-P5)

4.4.3. Mekanik Ozellikler

Ogiitme islemi uygulanmadan iiretilmis olan Fe matrisli kompozitlerle
kiyaslandiginda, 6giitme islemi uygulanarak tretilmis olan Fe matrisli kompozitlerin
dayanim ve mikrosertlik degerlerinin genel olarak daha yiiksek oldugu goriilmektedir.
TiB, partikiillerinin boyutlarmin kii¢iilmiis olmasinin ve Fe matrisle ¢ok daha iyi bir
karismanin saglanmis olmasinin, bu farka neden oldugu diisiiniilmektedir.

Ogiitme islemi uygulanmadan iiretilmis olan Fe matrisli kompozitlerde oldugu

gibi, 6gilitme islemi uygulanarak iiretilmis olan Fe matrisli kompozitlerin de dayanim ve
mikrosertlik degerleri Ni matrisli kompozitlerden diisiik olmustur.
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Cizelge 4.8. Ogiitiilmiis Tozlar Kullanilarak Uretilmis Olan Fe Matrisli Kompozitlerin
Mekanik Ozellikleri

Numune Kodu Numune Dayamm Bir. Sek. Mikrosertlik Mikrosertlik

No (MPa) Deg. (%) (HVy.2) S.Sapma
FTO16-5 42 105,4 6,2
FTO16-5 45 113,4 5,7 926,6 412,9
FTO16-5 49 73,3 3,2
FTO16-P5 5-2 177,07 1.8 814.,4 147,6
FTO16-P5 43 256,7 8,5
FTO16-P5 50 85,9 3,6 915,8 128,8
FTO25-5 46 116,9 4,2 921,7 134,8
FTO25-P5 18-1 194,63 4,39 881,1 205,6

4.5. Fe-Ni Matrisli Ogiitiilmemis Tozlardan Uretilen Parcalar
4.5.1. Yogunluk degerleri

Ogiitme islemi uygulanmadan iiretilmis olan Fe+Ni matrisli kompozitlerin ham
yogunluklart %65-72 TY araligindadir. 1250 °C’de sintreleme sonrasinda yogunlugun
cok az arttigr gorilmiistir. Bu sicakligin, sinterleme islemi i¢in yeterli olmadigi
anlagilmistir. 1375 °C’de sinterleme sonrasinda ise yogunluk degerleri %82-92 TY
araligina ulagmustir.

Cizelge 4.9. Ogiitme Islemi Uygulanmadan Uretilmis Olan Fe+Ni Matrisli
Kompozitlerin Yogunluklari

Numune Kodu Numune No S.0 % Teo Yog. S.S % Teo Yog.
FNT16-P3 (1250) 2-2 65,4 66,4
FNT16-P5 (1250) 3-2 70,6 82,3

FNT25-P5 21-1 72,6 92,5

4.5.2. Mikroyapi

Ogiitme islemi uygulanmadan iiretilmis olan agirlikca %25 Fe+Ni matrisli
kompozitin optik mikroskop goriintiisii Sekil 4.16’da sunulmaktadir. Bu goriintiide,
TiB, partikiilleri ve aralarindaki (acik renkli) matris fazi1 goriilmektedir. Siyah bdlgeler
ise (muhtemelen bakalit dolmus olan) gézeneklerdir.
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Sekil 4.16. Optik mikroskop goriintiisii: FNT25-P5
4.5.3. Mekanik Ozellikler

Ogiitme islemi uygulanmadan iiretilmis olan Fe+Ni matrisli kompozitlerin
mekanik ozellikleri Cizelge 4.9.°da sunulmaktadir 1250 °C’de sinterlenmis olan
parcalarin dayanim ve mikrosertlik degerleri parcalar ¢ok gdzenekli oldugu ig¢in
belirlenememistir. 1375 °C’de sinterlenmis olan par¢anin dayanim degeri Fe matrisli
parcalardan yiiksek olmustur.

Cizelge 4.10. Ogiitme Islemi Uygulanmadan Uretilmis Olan Fe+Ni Matrisli
Kompozitlerin Mekanik Ozellikleri

Numune Kodu Numune Dayamim Bir. Sek. Mikrosertlik =~ Mikrosertlik

No (MPa) Deg. (%) (HV,,) S.Sapma
FNT16-P3
(1250) 2-2 < - - -
FNT16-P5
(1250) 3-2 * - - -
FNT25-P5 21-1 143,67 3,5 623,9 89,6

4.6. Fe+Ni Matrisli Ogiitiilmiis Tozlardan Uretilen Parcalar
4.6.1. Yogunluk Degerleri

Ogiitme islemi uygulanarak iiretilmis olan Fe+Ni matrisli kompozitlerin ham
yogunluklar1 %72 TY olmustur. Sinterleme sonrasinda ise yogunluk degerleri %92 TY
degerine ulagsmustir.

Cizelge 4.11. Ogiitiilmiis Tozlar Kullanilarak Uretilmis Olan Fe+Ni Matrisli
Kompozitlerin Yogunluklari

Numune Kodu Numune No S.0 % Teo. Yog. S.S % Teo. Yog.
FNTO16-5 6-1 72,6 92,3
FNTO25-P5 20-1 71,6 92,9
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4.6.2. Mikroyapi

Ogiitiilmiis tozlar kullanilarak iiretilmis olan ag. %16 Fe+Ni matris iceren
kompozitin mikroyapisi Sekil 4.17.°de sunulmaktadir. TiB, partikiilleri arasindaki
matris miktarmin ¢ok az oldugu goriilmektedir.

Sekil 4.17. SEM mikrograflari: FNTO16-5 (6)
4.6.3. Mekanik ozellikler

Ogiitiilmiis tozlar kullanilarak iiretilmis olan Fe+Ni matris i¢eren kompozitlerin
mekanik ozellikleri Cizelge 4.11.’de sunulmaktadir. Mikrosertlik degerleri Fe matrisli
kompozitlerinkilere benzer olmustur. Dayanim degerleri, Ni matrisli kompozitlerden
diisiik, Fe matrisli kompozitlerden yiiksek olmustur.

Cizelge 4.12. Ogiitiilmiis Tozlar Kullanilarak Uretilmis Olan Fe+Ni Matrisli
Kompozitlerin Mekanik Ozellikleri

Numune Numune Dayanmim Bir. Sek. Mikrosertlik Mikrosertlik
Kodu No (MPa) Deg. (%) (HV,.2) S.Sapma
FNTO16-5 6-1 195,9 2,6 895,7 86,7
FNTO25-P5 20-1 165,1 2,6 644,7 145,9

4.7. Fe+Ni+Co Alasimi Matrisli Ogiitiilmemis Tozlardan Uretilen Parc¢alar
4.7.1. Yogunluk degerleri

FetNi+Co iceren alasim kullanilarak, &glitme uygulanmadan iiretilen
pargalardan ham yogunlugu %64 TY, sinterlenmis yogunluk ise %86 TY olmustur.

Cizelge 4.13. Fet+Ni+Co Alasimi Matrisli Ogiitiilmemis Tozlardan Uretilen
Kompozitlerin Yogunluk Degerleri

Numune Kodu ~ Numune No  S.0 % Teo. Yo§. S.S % Teo. Yog.
FNCT25-5 13-2 64,4 85,9
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4.7.2. Mikroyapi

Fe+Ni+Co igeren alasim kullanilarak, 6glitme uygulanmadan tretilen par¢anin
mikroyapisi, Ni matris i¢eren par¢aninkine benzer olmustur. Mikroyap1 incelemelerinde
gozlenememis olmakla birlikte, uygulanmis olan sinterleme sicakliginda homojen bir
alagimin olusmamis olma olasilig1 bulunmaktadir.

Sekil 4.18. SEM mikrograflari: FNCT25-5
4.7.3. Mekanik ozellikler

Fe+Ni+Co igeren alasim kullanilarak, 6glitme uygulanmadan tretilen par¢anin
dayanim ve mikrosertlik degerleri, Ni matris igeren ve Fe matris iceren pargalarinkinden
diisiik olmustur. Homojen bir alasim olusmamis olmasi, mekanik 6zelliklerin diistik
olmasinin nedeni olabilir.

Cizelge 4.14. Fet+Ni+Co Alasimi Matrisli Ogiitiilmemis Tozlardan Uretilen
Kompozitlerin Mekanik Ozellikleri

Numune Numune @ Dayanim Bir. Sek. Mikrosertlik  Mikrosertlik
Kodu No (MPa) Deg. (%) (HV,y,) S.Sapma
FNCT25-5 13-2 78,3 2,02 469,7 63,7

4.8. Fe+Ni+Co (+Ti) Alasinm Matrisli Ogiitiilmiis Tozlardan Uretilen Parcalar
4.8.1. Yogunluk Degerleri

Ogiitme islemi uygulanarak iiretilmis olan Fe+Ni+Co (+Ti) alasim matrisli
kompozitlerin ham yogunluklart %67-69 TY olmustur. Sinterleme sonrasinda ise
yogunluk degerleri %91 TY degerine ulagsmstir.
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Cizelge 4.15. Fe+Ni+Co Alasimi Matrisli Ogiitiilmiis Tozlardan Uretilen Kompozitlerin
Yogunluk Degerleri

Numune Kodu Numune No S.0 % Teo Yog. S.S % Teo. Yog.
FNCTO25-5 14-2 69,3 91,8
FNCTO25-P5 14-1 67,9 91,7
FNCTTO25-P5 15-1 66,8 91,4
FNCTTO25-P5 15-2 67,2 91,5

4.8.2. Mikroyapi

Ogiitiilmiis tozlar kullamlarak iiretilmis olan ag. %25 Fe+Ni+Co ve
Fe+Ni+Co+Ti matris iceren kompozitlerin mikroyapilar1 Sekil 4.19. ve 4.20.’de
sunulmaktadir. TiB, partikiillerinin arasinda yeterli oranda matris fazinin bulundugu
goriilmektedir. Ogiitme ortamidan kaynaklanan WC partikiilleri gdzlenmektedir.
Ogiitme islemi uygulanmamis olan parcalara kiyasla, TiB, partikiillerinin daha kiigiik
oldugu gozlenmistir. Fe, Ni, Co ve Ti elementlerinin matris fazindaki varligt EDS
analizleri ile belirlenmistir.

Sekil 4.20. SEM mikrograflari: FNCTTO25-P5
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4.8.3. Mekanik Ozellikler

Ogiitiilmiis tozlar kullamlarak iiretilmis olan Fe+Ni+Co (+Ti) matris iceren
kompozitlerin mekanik 6zellikleri Cizelge 4.15°te sunulmaktadir. Dayanim degerleri, Fe
matrisli kompozitlere benzer olmustur. Mikrosertlik degerleri ise Fe matrislilerden
diisiik olmustur.

Cizelge 4.16. Fe+Ni+Co Alasimi Matrisli Ogiitiilmiis Tozlardan Uretilen Kompozitlerin
Mekanik Ozellikleri

Numune Kodu Numune Dayanim  Bir. Sek. Mikrosertlik = Mikrosertlik

No  (MPa) Deg. (%)  (HVy2) S.Sapma
TNCTO25-5  14-2 78,3 2,92

FNCTO25-P5  14-1 146,12 3,64 515,4 50,9
FNCTTO25-P5 15-1 106 3,46 636,8 59,8
FNCTTO25-P5 15-2 109,73 2,93
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5. SONUCLAR

Agirlikga %10, 17,5 ve 25 oranlarinda Ni matris iceren, Ogiitme islemi
uygulanmamis tozlardan elde edilen kompozitler karsilastirildiginda;

o %10 oraninda Ni matris kullanildiginda, TiB, partikiillerinin arasindaki
Ni matris miktar1 azdir ve gozenekler bulundugu ve baglayict miktarinin yeterli
olmadig1 soylenebilir. %17,5 ve %25 baglayici matris oranlarinin TiB, partikiillerinin
aralarindaki bosluklar1 dolduracak sekilde yeterli oldugu goriilmiistiir.

o 400 MPa basingla preslenmis olan seride Ni oranindaki artis ile
mikrosertlik degerlerinin arttigi goriilmiistiir. Bu durumun, artan matris orani ile TiB;
pargalarinin daha 1iyi bir arada tutulmasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

o En yiiksek dayanim degeri %25 Ni iceren kompozitte olmustur. En
yiiksek mikrosertlik degeri de %25 Ni iceren kompozittedir. PEG kullanim1 veya 1lik
sikistirma islemlerinin mikrosertlik degerini arttirmadigi anlagilmistir.

Ogiitme uygulanmis, uygulanmamis Ni, Fe, ve Fe+Ni toz karisimlarindan
tiretilmis olan agirlikca %25 matris igeren, kompozitlerin kiyaslamalar asagidaki gibi
yapilabilir:

o Soguk presleme isleminin PEG kullanilmadan veya kullanilarak
uygulanmasinda yogunluk degerlerinde ve mikroyapida goriiniir bir degisiklik meydana
gelmemistir.

o Presleme catlaklarini engellemek icin denenmis bir yol olan 1lik
sikistirmanin igyapiya goriiniir bir etkisi olmamistir, ham yogunluk az oranda artmistir.
o 300 MPa basing uygulanmis olan par¢anin daha fazla gozenek icerdigi ve

Ni matris bulunmayan bolgeleri barmdirdigi goriilmiistiir.

o Soguk presleme basincinin 400 MPa dan 500 MPa’a ¢ikartilmasinin veya
toz karisimlarina PEG eklenmesinin ham yogunluk ve sinterlenmis yogunluk
degerlerinde bir degisiklik yaratmadigi goriilmiistiir.

o Ogiitme islemi uygulanmis olan Ni matrisli kompozitte, sinterleme
oncesi ve sonrasi yogunluklar, ogiitiilmemis tozlardan iiretilmis olan kompozitlerle
benzer degerlerde olmustur.

o Ni matrisli kompozitlerde, baslangi¢ tozlarina 6giitme islemi uygulanarak
iretilmis olan numunenin yapisindaki TiB, partikiillerinin, 06giitme islemi
uygulanmadan tiretilmis olan kompozitin yapisindaki TiB, partikiillerinden daha kiiciik
oldugu Sekil 5.1.°de goriilmektedir. 1375 °C’de gerceklestirilmis olan sinterleme
sonrasinda, yapidaki TiB, partikiillerinde asir1 tane bliylimesi meydana gelmedigi SEM
incelemelerinden anlasilmistir. Bununla birlikte, 6glitme islemi sonucunda 6giitme WC-
Co ogilitme ortamindan kaynaklanan WC partikiillerinin de mikroyapida bulundugu
SEM incelemelerinde goriilmiistiir (Sekil 5.1. (b)).
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Sekil 5.1. SEM mikrograflari (a) NT25-4, (b) NTO25-P5

o Ni matrisli kompozitlerde, baslangi¢ tozlarina 6giitme islemi uygulanarak
iretilmis olan numunenin dayaniminin, 6glitme islemi uygulanmadan firetilmis olan
kompozitin dayanimindan daha yiiksek oldugu goriilmiistiir.

° Ni matrisli numunelerin sertlikleri; Fe matrisli ve Fe+Ni matrislik
kompozitlerden daha yiiksek ¢ikmustir.
. Fe matris iceren kompozitin SEM goériintiilerine bakildiginda; Fe

matrisin, Ni matrise kiyasla daha fazla gozenekli yapiya sahip oldugu goriilmiistiir.
Sinter sonras1 yogunluk degerlerinden de bu sonug ortaya ¢ikmaktadir.

. Ogiitme islemi uygulanmis tozlardan iiretilen Fe matrisli kompozitlerle
kiyaslandiginda, 6glitme islemi uygulanmis tozlardan iiretilmis olan Fe matrisli
kompozitlerin dayanim ve mikrosertlik degerlerinin genel olarak daha yiiksek oldugu
gOoriilmiistiir.

. Ogiitme uygulanarak iiretilmis olan Fe+Ni matrisli kompozitlerin
mikrosertlik degerlerinin Fe matrisli kompozitlerinkilere benzer, dayanim degerlerinin
Ni matrisli kompozitlerden diisiik, Fe matrisli kompozitlerden yiiksek oldugu
goriilmektedir.

° Ni, Fe ve Ni+Fe matrisli sistemlerde, 6giitiilmiis olan tozlardan {iretilen
ve %25 Ni iceren kompozitlerin yapilarindaki TiB, partikiillerinin, ayn1 bilesimdeki
ogiitilmemis tozlardan iiretilen parcalarin yapilarindaki TiB, parcacik boyutundan daha
kiigiik oldugu goriilmiistiir.

° Ni, Fe ve Ni+Fe matrisli sistemlerde, 6giitiilmiis olan tozlardan {iretilen
ve %25 Ni igeren kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin, ayni bilesimdeki 6giitiilmemis
tozlardan iiretilen parcalarin cogunun dayanimindan yiiksek oldugu goriilmiistiir. Bu
durumun nedenlerinden birisi, 68iitme sonucunda TiB, partikiillerinin kii¢iilmiis olmas1
olabilir. Bununla birlikte, 6glitme sirasinda TiB, ve Ni par¢aciklarinin ¢ok iyi karigmis
olmasi da etkili olmus olabilir. Bu par¢anin mikrosertlik degeri, 6giitiilmemis tozlardan
iiretilmis olan pargalarin degerlerinin alt sinirinda olmustur.
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