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ONSOz

“Nano Yapili Metalik Alagimlarin Mikrodalga Sinterleme Yéntemiyle Uretilmesi®
konulu bu proje Orta Dogu Teknik Universitesi Mihendislik Fakiiltesi Metalurji ve
Malzeme Muhendisligi Bolumu bunyesinde Dog¢. Dr. Arcan Fehmi Dericioglu

tarafindan yuaratilmastar.

Proje kapsaminda, mikrodalga sinterleme ydnteminin, konvansiyonel yonteme
kiyasla yumugsak manyetik 6zellikler gosteren toz metalurjik nano yapili Nikel-Demir
alasim sisteminin yogunlasim ve faz olusumu ile mikroyapisal, manyetik ve mekanik
Ozelliklerine etkisinin arastirilmasi hedeflenmistir. Bu baglamda, mikron boyutta
elemental nikel ve demir tozlari ile 6n ¢alismalar yapilmis, nano yapili Nikel-Demir
alasim sisteminde mikrodalga sinterlemede karsilagsilan komplikasyonlar nedeni ile
projenin B plani uygulamaya konarak, Ostenitik paslanmaz cgeliklerin mikrodalga ve
konvansiyonel ydntemle sinterlenerek Uretilmesi gergeklestiriimigtir. Projenin
bulgular arasinda, konvansiyonel yonteme kiyasla mikrodalga sinterleme yonteminin
mikron boyuttaki Nikel-Demir alasim ile Ostenitik paslanmaz geliklerin fiziksel
Ozelliklerine etkisi yer almaktadir.

Bu proje Turkiye Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Kurumu tarafindan 109M399 kodlu
ve 01.01.2010 baslangig tarihli arastirma projesi kapsaminda TUBITAK Hizli Destek

Programi ile desteklenmisgtir.
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Bu c¢alismada, mikrodalga sinterleme yonteminin konvansiyonel yonteme kiyasla
yumusak manyetik 6zellikler gosteren toz metalurjik nano yapili Nikel-Demir alagim
sisteminde faz olusumu ve yogunlasim ile mikroyapisal, manyetik ve mekanik
Ozelliklere etkisinin arastirilmasi hedeflenmistir. Proje kapsaminda, mikron yapili
Nikel-Demir alasim sistemi ile on c¢alismalar yapilmis ve mikrodalga sinterleme
ydnteminin olusan fazlar ve yogunlasim ile mikroyapisal ve manyetik 6zelliklere etkisi
incelenmigtir. Bunun yanisira, ayni kosullarda hazirlanan numuneler, konvansiyonel
yontemle de hazirlanarak, mikrodalga sinterleme ydnteminin toz metalurjik
numunelerin fiziksel 6zelliklerine etkisi konvansiyonel yonteme kiyasla arastiriimistir.
Yapilan ¢alismalarin sonucunda, mikrodalga sinterleme yontemi ile, ayni kosullarda
konvansiyonel yontemle Uretilen numunelere kiyasla, toz metalurjik Nikel-Demir
alasimlarinin daha yuksek yogunlagima sahip, azalan go6zeneklilik yuzdesi ve
yuvarlaklasmis gézenek morfolojileri ile elde edilebildigi saptanmistir. Buna paralel
olarak, mikrodalga sinterleme yontemi ile Uretilen numunelerin, gorece daha iyi

yumusak manyetik 6zellikler gosterdigi de projenin bulgulari arasindadir.

Ancak, mikron boyuttaki elemental nikel ve demir tozlari ile gerceklestirilebilen
deneyler, mikrodalga sinterleme atmosferinde karsilasilan gulglikler sebebiyle nano
yapili Nikel-Demir alagim sistemi ile gergeklestiriemediginden, projenin B planinda
yer alan Ostenitik paslanmaz celiklerin mikrodalga ve konvansiyonel yontemle
uretimine gecilmistir. Projenin B planini teskil eden bu kapsamda, &stenitik
paslanmaz celiklerle yapilan deneyler dahilinde, degisen sikistirma basinglari ve
sinterleme sicakliklarinda mikrodalga ve konvansiyonel sinterleme ydntemiyle toz
metalurjik SAE 316 o6stenik paslanmaz celiklerinin Uretimi gerceklestiriimis ve
numunelerin sinterleme sonrasi yogunluk, olusan fazlar, mekanik ve mikroyapisal
Ozellikler bakimindan karakterizasyonu yapilmistir. Karakterizasyon sonucunda
edinilen bulgular 1s1§ginda, mikrodalga sinterleme yontemi ile, cok daha kisa proses
surelerinde konvansiyonel sinterleme yontemine kiyasla ¢ok daha yuksek
sinterlenmis yogunluga ve mikrosertlige sahip toz metalurjik numunelerin, azalan

g6zeneklilik yuzdesi ve vyuvarlaklasmis gdzenek morfolojisi ile elde edildigi
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saptanmigtir. Yapilan ¢alismalar, mikrodalga sinterlemenin sagladigi yuksek Uretim
verimliligi ve gelismis malzeme 6zellikleri sebebiyle metalik toz metalurjik alagimlarin

uretiminde de kullanilabilecegini gostermistir.
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ABSTRACT

In the scope of this study, the main objective was to achieve microwave sintering of
powder metallurgical nanostructured Nickel-lron soft magnetic alloys to investigate
the effect of microwave heating on mechanical and magnetic properties of the
chosen representative metallic system, while comparing achieved properties with
those of the same alloy produced by conventional sintering. In this context,
preliminary microwave sintering studies were carried out with micron sized Nickel-
Iron powder metallurgical compacts, and the samples were characterized in terms of
phase formation, and densification as well as microstructural and magnetic
properties. In a comparative manner, conventional sintering experiments were
carried out under identical conditions with those of microwave sintering experiments.
Results of the characterization stages revealed that compared to conventional
sintering route, powder metallurgical metallic alloys with higher densification,
decreasing percent porosity and rounded pore morphologies can be produced via
microwave sintering. Moreover, microwave sintered Ni-Fe alloys showed improved
soft magnetic behavior compared to conventionally sintered alloys, which is in good

agreement with the densification response and microstructural properties.

However, microwave sintering experiments could not be realized with the
nanostructured Nickel-lron alloy system due to the complications encountered with
the microwave sintering atmospheres. Therefore, microwave and conventional
sintering studies were carried out using austenitic stainless steels as proposed in the
plan B of the project. Austenitic stainless steel powder compacts were sintered by
both microwave and conventional heating at various combinations of compaction
pressures and sintering temperatures, and the sintered compacts were characterized
in terms of sintered density, phases formed, microstructural characteristics and
mechanical properties. It was determined that microwave sintered austenitic stainless
steels reveal higher sintered densities, smoother pore mophologies and higher
microhardness values when compared to the conventionally sintered samples. This
demonstrates the fact that higher sintering efficiency and improved properties could
be achieved using microwave sintering in the processing of metallic powder

metallurgical compacts.
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1.GIRIS

Mikrodalgalar, 50 yili askin bir sdredir radar sistemleri, gemicilik, havacilik,
gida/malzeme isleme suregleri gibi uygulamalarda yaygin olarak kullaniimaktadir.
Mikrodalga enerjisi, proses suresini kisaltmasi ve enerji maliyetlerini dusurmesi
sebebiyle endustriyel islemlerden biri olan 1sitma alaninda siklikla tercih edilmektedir.
Hacimli metalik parcalarin mikrodalgalari yansitici etkilerinin bilinmesi sebebiyle
oncelikli olarak seramik parcgalarin Uretiminde kullanilan mikrodalga i1sitma ve
sinterleme yontemi, toz metalurjik alagsimlarin hacimli kargitlarindan farkli olarak
mikrodalgalar ile verimli bir sekilde etkilesebildiklerinin anlagiimasiyla, toz metalurjik
parcalarin sinterlenmesinde de kullanilmaya baglanmistir (Gavin Whittaker, Imichacl
et al. 2000).

Literatlirde, konu ile ilgili yapilan arastirmalar kapsaminda, mikrodalga sinterleme
yontemi ile Uretilen toz metalurjik alagimlarin, konvansiyonel yonteme kiyasla, azalan
enerji sarfiyatlari ve islem sicaklik ve surelerinde teorik yogunluga daha yakin
yogunluk degerlerinde, iyilestiriimis mekanik 6zellikler, korozyon ve erozyon dayanci,
azalan gozeneklilik ylzdesi ve yuvarlaklagsan gézenek morfolojileri ile elde edilebildigi
tespit edilmistir. Ancak, bu arastirmalar, mikrodalga sinterleme ydnteminin toz
metalurjik numunelerin mikroyapisal ve mekanik Ozelliklerine etkisi Uzerine
yogunlasirken, mikrodalga sinterleme yonteminin manyetik 06zeliklere etkisini
incelememektedir. Bu nedenle, onerilen proje kapsaminda, mikrodalga sinterleme
yonteminin nano yapili Nikel (Ni) ve Demir (Fe) toz metalurjik numunelerinin
mikroyapisal ve manyetik Ozellikleri ile faz olusumuna etkisinin, konvansiyonel
yonteme kiyasla incelenmesi hedeflenmistir. Nano boyuttaki tozlarin teminine kadar
gecen sure zarfinda, mikron boyuttaki Ni ve Fe tozlar kullanilarak én calismalar
gerceklestiriimistir. On deneylerin sonucunda, mikron yapili yumusak manyetik Ni-Fe
alasimlarinin, mikrodalga sinterleme yodntemi ile konvansiyonel ydnteme kiyasla
bulgular ve tartisma bolimunde detaylandirilarak anlatildigi Uzere daha yuksek
yogunlasim degerlerinde ve iyilestiriimis mikroyapisal ve manyetik Ozelliklerle elde
edilebildigi saptanmistir.
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Nano yapili tozlarin temini ile, mikron yapidaki Ni-Fe alagimlarn ile yapilan 6n
deneylerden elde edilen bilgiler 1s1ginda, mikrodalga ve konvansiyonel sinterleme
calismalarina baglanmistir. Calismalar dahilinde, nano boyuttaki elementel Ni ve Fe
tozlarinin, 80Ni-%20 Fe oranlarina izopropil alkol ortaminda elde karigtiriimalarini
takiben, iki yonli eksenel sikistirma yontemiyle degisen sikistirma basinglar (50,
100, 150, 200 MPa) altinda sikistirilarak silindirik geometride peletler halinde elde
ediimis ve 900, 950 ve 1000 °C’de mikrodalga sinterleme deneyleri
gerceklestiriimistir. Numunelerin yuksek sicakliklarda oksitlenmesini engellemek
amaciyla, mikrodalga sinterleme haznesinin igerisindeki hava vakumla tahliye
edilmig, arkasindan 500 °C sicakliktaki bakir temizleme firini igerisinden gegirilip
icerisindeki oksijen yuzdesi azaltilmig argon gazi kullanilarak sinterleme atmosferi
olusturulmustur. Ancak, mikrodalga frekanslarinda sahip oldugu dusuk delinme
gerilimi dayanimi ile bilinen argon gazi (Gavin Whittaker, Imichacl et al. 2000),
mikrodalga firinin icerisinde bulunan ylksek elektrik alan siddetine (1000 V/m)
dayanamayarak iyonize olmus ve ark olusumuna sebebiyet vermistir. Koruyucu
atmosfer ortaminin iyonizasyonu ve ark olusumu, numunelerde kontrol edilemeyen
lokal sicakhk artislarina ve ergimeye yol actiklarindan, mikrodalga sinterleme
deneyleri koruyucu atmosfer ortaminda gergeklestiriliememistir. Bu sebeple, koruyucu
sinterleme atmosferi kullanimindan vazgecilerek, sinterleme deneylerinin argondan
daha yuksek delinme gerilimine sahip hava ortaminda vyapilarak, arklarin ve
kontrolsiiz ergime sorunlarinin Ustesinden gelinmesi hedeflenmistir. Ancak, mikron
boyutta sahip olduklari yuksek sicakliklarda korozyon dayanimi ile bilenen Ni-Fe
alasimlari, calisma kapsaminda 50 nm’den daha kuguk toz boyutlarindaki elementel
Ni ve Fe tozlarindan elde edildiginden, nano yapili peletler mikron yapili peletlere
kiyasla oldukga fazla gbézenek ylzdesine ve ylzey alanina sahip olmustur. Bu
nedenle, sinterlenmis numunelerde ciddi bir oksitlenme sorunu ile karsilasiimis olup,
on deneyler esnasinda mikron boyuttaki Ni-Fe tozlari ile basariyla gerceklestirilen
mikrodalga sinterleme deneyleri, nano yapili toz metalurjik Ni-Fe alasimlari ile

gergeklestirilememigtir.

Nano vyapili Ni-Fe alasimlarinin, koruyucu atmosferin mikrodalga frekanstaki
elektromanyetik radyasyon tarafindan iyonize edilmesi ve ark olusumlarinin

g6zlenmesi sebebiyle koruyucu atmosfer altinda ya da asiri oksitlenme sorunu
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nedeni ile hava ortaminda mikrodalga sinterleme yontemiyle Uretilemeyecegi
anlasildigindan, projenin B plani uygulamaya sokulmusgtur. B plani kapsaminda,
mikron boyuttaki paslanmaz celik tozlari ile koruyucu atmosfer kullanimina
gereksinim duyulmaksizin, mikrodalga ve konvansiyonel sinterleme deneyleri
gerceklestiriimig, Uretilen toz metalurjik alagimlar sinterlenmis yogunluk, olusan
fazlar, mikroyapisal 6zellikler ve mekanik 6zellikler bakimindan karakterize edilerek,
mikrodalga sinterleme yonteminin paslanmaz celik sisteminin fiziksel 6zelliklerine

etkisi konvansiyonel yonteme kiyasla incelenmistir.

Toz metalurjik paslanmaz celik pargalar, sahip olduklar yiksek korozyon dayanimi,
yuksek sicaklik mukavemeti ve yuksek sekillendirilebilirlikleri ile oldukga genis bir
uygulama alanina sahiptir. Paslanmaz cgelikler igerisinde, Ostenitik paslanmaz gelikler
yuksek sicakliklarda dahi sahip olduklari korozyon dayanimi ve mukavemeti ile en
cok kullanilan celikler arasinda yer almaktadir (Saitou 2006). Ancak, toz metalurjik
parcgalarin sinterleme islemi sonrasinda barindirdiklari gézeneklilik yizdesi sebebiyle,
mekanik ozellikler ve korozyon direncinde azalma gbzlenmektedir. Bu nedenle, bu
metalik parcalarda sinterleme slUre¢ parametrelerinin kontrol edilerek, minimal
gOzeneklilik yuzdesi ve optimum mekanik ve elektrokimyasal Ozellikler
kombinasyonunun elde edilmesi gerekmektedir. Toz metalurjik numunelerin de
mikrodalgalar ile verimli bir sekilde etkileserek oldukga ylksek hizlarda isitilabildikleri
ve sinterlenebildiklerinin gdzlenmesinin ardindan (Takayama, Link et al. 2004;
Anklekar, Bauer et al. 2005; Mishra, Sethi et al. 2006; Celuch, Gwarek et al. 2008;
Chhillar, Agrawal et al. 2008; Das, Mukhopadhyay et al. 2008; Leonelli, Veronesi et
al. 2008; Krupka and Gwarek 2009), mikrodalga sinterleme yéntemi de toz metalurjik
numunelerin Uretilmesinde konvansiyonel yonteme Kkiyasla azalan sicaklik ve
surelerde daha duslk gobzenek yuzdeleri saglanmasi sebebiyle tercih ediimeye
baslanmistir. Mikrodalga enerjisinin, ferromanyetik kayiplar, Eddy akimlarinin yol
actigr ohmik kayiplar vb. mekanizmalar araciligiyla toz metalurjik numuneler
tarafindan sonumlenmesi ile, mikrodalga sinterleme yodntemi ile hacimsel Isitma
saglanabilmekte, numune igerisindeki 1Isil gerilmeler ve sicaklik farklari elimine
edildiginden, numunelerin ¢cok daha kisa slrelerde azalan enerji sarfiyatlari ve
iyilestirilmis sinterleme sonrasi 6zellikleri ile eldesi mumkin olmaktadir (Gupta M;
Wong Wai Leong 2007).
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Bu calismada, 6n alasimli SAE 316 kompozisyonunda Ostenitik paslanmaz celik
tozlari, mikrodalga ve konvansiyonel sinterleme yontemleri ile degisen sekillendirme
basinglari ve sinterleme sicakliklarinda 45 dakika sure ile sinterlenerek Uretilmis ve
elde edilen numunelerin mekanik, mikroyapisal ve sinterleme sonrasi yogunluk
Ozellikleri ile olusan faz igerikleri bakimindan karakterizasyonu saglanarak,
mikrodalga sinterleme yonteminin Ostenik paslanmaz celiklerin &zelliklerine etkisi

konvansiyonel yonteme kiyasla incelenmigtir.
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2. DENEYSEL YONTEM VE GEREGLER

2.1. Toz Hazirlama Siireci:

SAE 316 paslanmaz celik kompozisyonunda ve Ostenitik yapiya sahip metalik tozlar,
beser gramlik numuneler elde edilebilmesi icin tartilarak sikistirma silrecine
gecilmistir. Kullanilan tozlar 6n alasimh oldugundan, fazladan baska bir katkilama
islemine gerek duyulmamistir. Calismada kullanilan tozlarin EDS analizi sonuglari ve
taramali elektron mikroskobu gorintisu sirasiyla Sekil 1 ve Sekil 2’de verilmigtir.
EDS yardimiyla elde edilen kimyasal analiz sonuglari kullanilan tozun SAE 316
paslanmaz ¢elik kompozisyonunda oldugunu dogrulamigtir (Tablo 1). Kullanilan EDS
cihazinin C elementinin belirlemediki hassasiyet azligi sebebiyle, C orani
beklenenden yuksek gbzikmektedir. Dolayisiyla kimyasal kompozisyon
karsilastirmasinda diger elementlerin dagilimi referanslara goére g6z &nlnde
bulundurulmustur. Elektron miikroskobu incelemesi ise paslanmaz celik tozlarinin
gogunlukla gubuksu ve kismen de kiresel morfolojiye sahip olduklarini géstermistir
(Sekil 2).
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Sekil 1. Calismada kullanilan 6n alasimh paslanmaz celik tozlarinin EDS analiz

Sonucu.

Tablo 1. Calismada kullanilan 6nalasimli paslanmaz gelik tozlarinin kompozisyonu.

Element Weight Atom
Conc % Conc %
C 4.46 17.66
Si 0.75 1.28
Cr 18.48 16.92
Fe 64.21 54.73
Ni 10.85 8.80
Mo 1.25 0.62
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Sekil 2. Calismada kullanilan SAE 316 paslanmaz gelik tozlarinin taramali elektron

mikroskobu goérintusu.

2.2. Toz Sikigtirma Siireci:

Karigtirilan tozlar istenilen geometride pelletler elde etmek amaciyla iki yonliu eksenel

sikistirma ve soguk izostatik sikistirma yontemleriyle sekillendirilmistir.
2.2.1. iki yonli eksenel soguk sikistirma :

Paslanmaz celik numuneler, yuvarlak kesitli pelletler halinde elde etmek
amaciyla 200 MPa sikistirma basincinda iki yonli eksenel soduk sikistirma
islemiyle sekillendirilmigtir. Eksenel sikistirma iglemini takiben, numunelerin
sinterlenmemis yogdunluklarini 6lgmek amaciyla, preslenmis agirliklari ve
numune boyutlar dlgilmustiir. Olglim sonucunda, 200 MPa basing altinda iki
yonlu eksenel sikistirma sonucunda numunelerin ortalama olarak teorik
yogunluga oranla %75 yas kompakt yogunluguna sahip oldugu tespit

edilmigtir.
2.2.2. Soguk izostatik Presleme:

iki yonli eksenel sikistirma yontemi esnasinda kalip ile numune duvari
arasindaki surtinme kuvvetinden kaynaklanan sikisma farkliliklarinin sebep
olabilecegi sinterleme sonrasi numune geometrisinde meydana gelebilecek

sekil bozukluklarini engellemek amaciyla, paslanmaz ¢elik tozlarina
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elastomerik kaliplar igerisinde yaklasik 150 MPa basing altinda soguk izostatik
presleme islemi uygulanarak yas numuneler elde edilmistir. Basing iletiminin
optimizasyonu ve maksimum yas kompakt yogunlugunun elde edilebilmesi
amaciyla, farkh sertliklerde cesitli elastomerik malzemelerden yapilan kaliplar
denenmis ve sonugta 40 Shore A sertligindeki silikon kauguk kaliplar
kullanilarak, teorik yogunluga oranla ortalama %67 yodunluga sahip yas

peletler elde edilmistir.
2.3. Sinterleme Asamasi:

iki farkli sikistirma stireciyle pellet haline getirilen paslanmaz gelik numuneler, 1150,
1200 ve 1225 °C sicakliklarda 45 dakika sureyle hem konvansiyonel tip firrnda hem
de mikrodalga firinda koruyucu atmosfer kullaniimaksizin sinterlenmistir. Calismada
4,8 kW glcinde multimod kaviteye sahip mikrodalga firn (MKH-4.8, Linn High
Therm GmbH, Eschenfelden, Almanya) kullaniimis, numuneler firina yalitkan fiber
boardlar igerisinde konulmus ve toz metalurjik numunelerin mikrodalgalar ile verimli
etkilesebildikleri sicakliklara kadar 1sitiimalarini saglayacak SiC tozlari kayipli

malzemeler (susceptor) olarak yerlestirilmistir.
2.4. Karakterizasyon Calismalari:

Mikrodalga ve konvansiyonel tlp firinda sinterlenen numuneler, fiziksel 6zellikleri,

olusan faz igerikleri ve mikroyapilari bakimindan incelenmistir.
2.4.1. Yogunluk Olgiimii:

Paslanmaz celik alagimlar, sinterleme sonrasi 100 grit SiC kagit kullanilarak
zimparalanmis ve 2 saat sureyle vakum altinda ksilen empregnasyonunu
takiben, 24 saat ksilen icerisinde bekletildikten sonra Arsimet metodu ile

yogunluklari élgulmustar.
2.4.2. Faz Analizi:

Her iki yontemle sinterlenen paslanmaz c¢elik numuneler, olusan fazlar

bakimindan X-iginlari kirinimi analizi ile incelenmistir.
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2.4.3. Mikroyap! incelemesi:

Yogunluk o&lgimand takiben, numune ylzeyleri standart metalografik
hazirlama surecleri ile parlatiimis ve taramali elektron mikroskobu araciligiyla
incelenmigtir. Ostenitik paslanmaz gelikler, gdrece yumusakliklari ile bilinen
alasimlar oldugundan, metalografik hazirlama sireglerinden kaynaklanan
plastik deformasyon nedeni ile kapanan go6zenekler, inceleme Oncesi
numunelerin 1 dakika sure ile Marble tip daglayicida bekletilmesi ile aciimig ve

numunelerin gergek mikroyapilarinin incelenmesi saglanmistir.
2.4.4. Mekanik Karakterizasyon:

Mikroyap! inceleme agsamasinin tamamlanmasini takiben, 10 gram yuk altinda
Vickers mikrosertlik testi kullanilarak numunelerin sertlikleri incelenmigtir.
Uygun yuk miktari belirlendikten sonra, test edilen alanin gézenek ve diger
hatalar1 barindirmamasi ve numuneyi temsil eden bir bolgenin test edildiginin
garantilemesi saglanmis ve her numune igin en az 5 adet sertlik degeri

kaydedilmigtir.
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3. BULGULAR VE TARTISMA

Mikron boyuttaki Ni ve Fe tozlari kullanilarak gercgeklegtirilen 6n deneyler esnasinda,
mikron boyuttaki elementel Ni ve Fe tozlari, %80Ni-%20 Fe oranlarina izopropil alkol
ortaminda elde karistirimalarini takiben, iki yonlu eksenel sikistirma ydntemiyle
100Mpa basing altinda sikistirilarak silindirik geometride peletler halinde elde edilmis
ve 1200, 1225 ve 1250 °C’de hem mikrodalga hem de konvansiyonel sinterleme
yontemiyle sabit slUre wuygulanarak Uretilmistir. Numuneler, mikrodalga ve
konvansiyonel sinterleme yontemleri ile Uretildikten sonra, olusan fazlar, yuzde
yogunlasim, manyetik 06zellikler bakimindan karakterize edilerek sinterleme
sureclerinin numune 6zelliklerine etkisi incelenmigtir. Buna gore, ayni kosullar altinda
mikrodalga ve konvansiyonel sinterleme sureciyle Uretilen numunelerin, % teorik
yogunluk — sinterleme sicakhdi deg@erleri incelendiginde (Tablo 2), ayni sinterleme
sicakliginda mikrodalga sinterleme yontemiyle Uretilen numunelerin, konvansiyonel
yontemle Uretilen numunelere kiyasla daha yuksek yogunlasim degerlerine tespit

edilmistir.

Tablo 2. Mikrodalga (M) ve Konvansiyonel (K) sinterleme yodntemleriyle Uretilen

numunelerin sinterleme sicakligina gore yuzde yogunlasim degerleri.

Sinterleme Sicakhgi (°C) Yuzde Yogunlasim (%)
1200 85 (M) 83 (K)
1225 87 (M) 85 (K)
1250 89 (M) 87 (K)

Konvansiyonel ve mikrodalga sinterleme yontemiyle Uretilen numunelerin parlatiimis
ancak daglanmamis ylUzeylerinden taramali elektron mikroskobu araciliiyla elde
edilen mikroyapilari Uzerinde Clemex goérunti analizi yazihmiyla gergeklestirilen
incelemeler sonucunda mikroyapisal inceleme sonucunda, mikrodalga sinterleme
yontemiyle uretilen numunelerin, konvansiyonel yonteme kiyasla daha yuvarlak

g6zenek morfolojileriyle elde edilebildigi anlagiimistir (Tablo 3).
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Tablo 3. Mikrodalga (M) ve Konvansiyonel (K) sinterleme yodntemleriyle Uretilen
numunelerin sinterleme sicakligina goére gozenek morfolojilerindeki yuvarlaklasma
degerleri (tamamen yuvarlaklasmis gdzenek morfolojisi i¢in ortalama yuvarlaklik
degeri 1).

Sinterleme Sicakligi (°C) Ortalama Yuvarlaklik

1200 0.615 (M) 0.592 (K)

Ayrica, her iki yontemle duretilen numunelerde, artan sinterleme sicakliklariyla

beraber gézeneklilik ylzdesinde azalma gorulmektedir (Sekil 3 - 6).

Sekil 3. Mikrodalga sinterleme yodntemiyle 1275°C’de Uretilen numunenin taramali

elektron mikroskobuyla elde edilen mikroyapisi.
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Sekil 4 Konvansiyonel sinterleme yéntemiyle 1275°C’de Uretilen numunenin taramall

elektron mikroskobuyla elde edilen mikroyapisi.

Sekil 5 Mikrodalga sinterleme yontemiyle 1300°C’de Uretilen numunenin taramali

elektron mikroskobuyla elde edilen mikroyapisi.
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Sekil 6 Konvansiyonel sinterleme yéontemiyle 1300°C’de Uretilen numunenin taramali

elektron mikroskobuyla elde edilen mikroyapisi.

Numuneler, olusan fazlar bakimindan X isinlari kirinimi analizi ile incelendiginde,
hem mikrodalga hem de konvansiyonel sinterleme yontemiyle Uretilen numunelerde
18-0877 numarali ICCD referans kartina gére, yumusak manyetik 6zellikler gosteren

intermetalik FeNiz fazinin olustugu gézlemlenmistir.

Numunelerin manyetik 6zellikleri ise Titresimli Ornek Manyetometresi araciligiyla
incelenmis ve her iki yontemle de 1200 °C’de sinterlenen alagimlarin B-H egrileri elde
edilen tim sonuglari temsilen Sekil 7°de verilmistir. Manyetik 6zelliklerin incelenmesi
sonucunda, ayni sinterleme sicaklik ve surelerinde mikrodalga sinterleme sureci ile
uretilen alagimlarin, konvansiyonel sinterleme sureciyle Uretilen alagimlara goére daha
az histerisis davranigi ve dolayisiyla daha iyi yumusak miknatis 6zellikleri gosterdigi

gorulmustar.
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Sekil 7. Mikrodalga (M) ve Konvansiyonel (K) sinterleme yontemleriyle dretilmis

numunelerin histeresis eqgrileri.

Nanotozlarin teminini takiben nanoboyuttaki elementel Ni ve Fe tozlarinin IPA
ortaminda kutlece %80Ni-%20Fe oranlarinda olacak gsekilde tartilarak elde
kanigtiriimalarini takiben, iki yonlu eksenel sikistirma yontemiyle degisken sikigtirma
basinglarinda (50, 100, 150, 200 MPa) ve soguk izostatik presleme ydntemiyle
150MPa basing kullanilarak silindirik geometride peletler elde edilmis ve 900, 950,
1000°C sicakliklarda mikrodalga sinterleme deneyleri gergeklestirilmistir. Ancak, giris
béliminde bahsedilen nanoyapili alasimlar ile sinterleme atmosferi arasinda
meydana gelen komplikasyonlar nedeniyle nanoyapili yumusak manyetik Ni-Fe
alasimlari mikrodalga sinterleme yontemi ile Uretilemediginden, projenin B plani
uygulama konmus ve Ostenitik paslanmaz celiklerin mikrodalga ve konvansiyonel

yontemle Uretilmesine baglanmigtir.

Mikrodalga ve konvansiyonel sinterleme yontemi ile Uretilen paslanmaz celik

numunelerin, ksilen empregnasyonunu takiben Arsimet metoduyla ile sinterlenmis
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yogunluklar dlgiilmustir. iki yonli eksenel soguk sikistirma ya da soguk izostatik
presleme ile olusturulduktan sonra mikrodalga ya da konvansiyonel yontemle
sinterlenen numunelerin % sinterlenmis yogdunluklarinin sinterleme sicakliklari ile
degisimi, Sekil 8 ve 9’da verilmektedir. Bu iki sekilde verilen %yogunlasim oranlarinin
hesaplanmasinda SAE 316 paslanmaz celik alasiminin teorik yogunlugu 8 g/cm?®
olarak kabul edilmistir. Sekil 8 ve 9'da verilen %yogunlasim degerlerini olusturak

yogunlasim degerleri Tablo 4 ve 5’de verilmektedir.

iki yonli eksenel sikistirma yontemi ile 200 MPa sikistirma basinci altinda
sekillendirilen ve 1150, 1200 ve 1225 °C sicakliklarda sinterlenen numunelerin
%yogunlasimlari incelendiginde, mikrodalga ile sinterlenerek Uretilen numunelerin,
konvansiyonel yodntemle Uretilen numunelere kiyasla daha yUksek yogunluk
degerlerine ulastigi gorulmektedir. Ayrica, her iki yontemle Uretilen numunelerin,
sinterlenmis %yogdunlagim — sinterleme sicakhgi grafiklerinin birbirine yaklasik olarak
paralel bir egilim izledikleri gozlemlenmektedir. Dolayisiyla her iki yontemde de
sinterlenmis yogunlugun sicakliga baghliginin benzer sekilde degistigi dusunulebilir.
Mikrodalga sinterleme yontemi ile numunelerin sinterleme sicakliklarina isitiimalari
ortalama 30 dk surerken, konvansiyonel firrnda numunelerin sinterleme sicakliklarina
ulasmalari ortalama 2 saat sirmektedir. Mikrodalga sinterleme ydntemi ile saglanan
hizli 1sitma, sinterleme o&ncesi tane bulylmesini engellemekte ve dolayisiyla
sinterleme esnasinda atomlarin taneler arasi difizyon yapabilecegi daha fazla ylzey
alani bulunmaktadir. Bu nedenle, mikrodalga sinterleme yontemi ile Uretilen
numunelerin, konvansiyonel yontemle Uretilenlere kiyasla daha yuksek sinterlenmis
yogunluklara sahip olduklari distnulmektedir (Tablo 4 ve 5). Bunun yani sira, her iki
yontemle sinterlenerek Uretilen numunelerin, sinterlenmis %yogunlasim — sinterleme
sicakhdi davraniglarinin benzer olmasi, her iki ydontemde de sinterleme suresince
etkin olan difizyon mekanizmalarinin benzer oldugunu, dolayisiyla mikrodalga
sinterleme yodnteminin Ostenitik paslanmaz celik sisteminde difizyon mekanizmasi

degisikligine yol agmadigini dustindlirmektedir.
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Sekil 8. ki yonli eksenel sikigtirma yéntemi ile 200 MPa basing altinda
sekillendirilen ve mikrodalga (M) ve konvansiyonel (K) sinterleme yontemleri ile 1150,
1200 ve 1225 ~°C sicakliklarda sinterlenen numunelerin  sinterlenmis

%yogunlasimlarinin sicaklikla degisimi.

Tablo 4. iki yénli eksenel sikistirma ydéntemi ile 200 MPa basing altinda
sekillendirilen ve mikrodalga (M) ve konvansiyonel (K) sinterleme yontemleri ile 1150,
1200 ve 1225 ~°C sicakliklarda sinterlenen  numunelerin  sinterlenmis

%yogunlasimlarinin sicaklikla degisimi.

Sinterleme Sicakligi (°C) Yogunluk (g/cm?)
1150 6,58 (M) 6,39 (K)
1200 6,73 (M) 6,50 (K)
1225 6,83 (M) 6,60 (K)
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Soguk izostatik presleme yontemi ile 150 MPa sikistirma basinci kullanilarak
sekillendirilen ve mikrodalga ve konvansiyonel sinterleme ydntemi ile Uretilen
numunelerin, sinterlenmis yogunluklarinin sinterleme sicakliklar ile degisimi
incelendiginde, iki yonli eksenel sikistirma yontemi ile sekillendirilen numunelerden
farkli olarak, sinterlenmis yogunluklarinin 1150 °C sinterleme sicakhginda optimize
oldugu, her iki sinterleme ydénteminde de artan sinterleme sicakliklariyla sinterlenmis
yogunluklarin azaldigi saptanmistir (Sekil 9). Bu durum, soguk izostatik presleme
yontemiyle ulasilan yas yogunluklarin daha dusik olmasi ve dolayisiyla daha yuksek
gOzeneklilik yuzdesi barindiran peletlerde artan sinterleme sicakliklarinda,
gOzeneklerin birlesip buyuyerek yogunlasimi olumsuz sekilde etkilemeleri ile

aciklanabilir.
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Sekil 9. Soguk izostatik presleme yéntemi ile 150 MPa basing altinda sekillendirilen
ve mikrodalga (M) ve konvansiyonel (K) sinterleme yontemleri ile 1150, 1200 ve 1225
°C sicakliklarda sinterlenen numunelerin sinterlenmis %yogunlasimlarinin sicaklikla

degisimi.
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Tablo 5. Soguk izostatik presleme yontemi ile 150 MPa basing altinda sekillendirilen
ve mikrodalga (M) ve konvansiyonel (K) sinterleme yontemleri ile 1150, 1200 ve 1225

°C sicakliklarda sinterlenen numunelerin sinterlenmis yogunluklarinin sicaklikla

degisimi.
Sinterleme Sicakligi (°C) Yogunluk (g/cm?®)
1150 6,06 (M) 5,68 (K)
1200 5,97 (M) 5,60 (K)
1225 6,02 (M) 5,62 (K)

Numunelerin ~ X-iginlari ~ kinnmimi aracihdiyla  olusan fazlar  bakimindan
karakterizasyonu sonucunda ise, her iki yontemle Uretiien numunede de Ostenit

fazinin elde edildigi tespit edilmistir (Sekil 10).
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Sekil 10. Mikrodalga ve konvansiyonel sinterleme yontemiyle Gretilen numunelerin X-

Isinlar diffraktogtami.

Taramali elektron mikroskobu araciligiyla numunelerin  mikroyapisal 0Ozellikleri
incelendiginde, mikrodalga sinterleme yontemi ile Uretilen numunelerin konvansiyonel
yonteme kiyasla azalan go6zeneklilik ylzdesi ve yuvarlaklasmis gbzenek
morfolojilerine sahip oldugu goérulmastir (Sekil 11 ve 12). Ayrica, soguk izostatik
presleme yontemiyle sekillendirilen numunelerin mikroyapilari incelendiginde, 1200
°C’de sinterlenmis numunelerin tane iclerinde dahi gdzeneklilik kaldigi ve
sinterlenmis yogunluk 6lgumleri ile uyumlu olarak, yogunlagimin saglanamadigi tespit
edilmistir.
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Sekil 11. a-b-c. iki yénli eksenel sikistirma yéntemi ile 200 MPa basing altinda
sekillendirilen ve mikrodalga sinterleme yontemi ile 1150 (Sekil 11.a) 1200 (Sekil
11.b) ve 1225 °C (Sekil 11.c) sicakliklarda Uretilen numunelerin taramali elektron
mikroskobu gériintileri. d-e-f. iki yénli eksenel sikistirma yoéntemi ile 200 MPa
basing altinda sekillendirilen ve konvansiyonel sinterleme ydntemi ile 1150 (Sekil
11.d), 1200 (Sekil 11.e) ve 1225 °C (Sekil 11.f) sicakliklarda uretilen numunelerin

taramali elektron mikroskobu géruntuleri.
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Sekil 12. a.-b. Soguk izostatik sikistirma yontemi ile 150 MPa basing altinda
sekillendirilen ve mikrodalga sinterleme yontemi ile 1150 (Sekil 12.a) ve 1200 °C
(Sekil 12.b) sicakliklarda Uretilen numunelerin taramali elektron mikroskobu
goruntileri. c-d Soduk izostatik sikistirma yontemi ile 150 MPa basin¢ altinda
sekillendirilen ve konvansiyonel sinterleme yontemi ile 1150 (Sekil 12.c) ve 1200 °C
(Sekil 12.d) sicakliklarda Uretilen numunelerin taramali elektron mikroskobu

goruntaleri.
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Numunelerin mikrosertlik degerleri Gzerinden mekanik 6zellikleri incelendiginde ise,
iki yonlu eksenel sikistirma yontemi ile Uretilen numunelerin, daha yuksek
mikrosertlik degerlerine ulastigi tespit edilmistir (Sekil 13). Toz metalurjik numunelerin
muhendislik 6zellikleri, temel olarak sinterleme sonrasi yogunluk ve kalinti
gozeneklilik tarafindan kontrol edildiginden, ayni sinterleme sicakliklarinda
mikrodalga sinterleme yoOntemiyle Uretilen numunelerin konvansiyonel yontemle
Uretilen numunelerden daha yuksek yogunluk degerlerine sahip olmasi sebebiyle

daha yuksek mikrosertlik degerlerine ulagmasi da beklenen bir durumdur.
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Sekil 13. iki yonli eksenel sikistirma yéntemiyle 200 MPa sikistirma basinci
kullanilarak sekillendirilen ve mikrodalga (M) ve konvansiyonel (K) sinterleme
yontemiyle 1150, 1200, 1225 °C sicakliklarda Uretilen numunelerin mikrosertlik

degerleri.
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Soguk izostatik sikistirma yontemiyle sekillendirilen numunelerin  mikrosertlik
degerleri incelendiginde ise, yogunluk degerlerinde goérulen azalmaya paralel olarak,
her iki yontemle de Uretilen numunelerin mikrosertlik degerlerinin 1150 °C’de
optimize oldugu ve artan sinterleme sicakliklari ile mikrosertlik degerlerinin azaldigi
saptanmistir (Sekil 14). iki yonli eksenel sikistirma yéntemine kiyasla soguk izostatik
presleme ile sekillendirilen numunelerde ortaya c¢ikan goérece dusuk mikrosertlik
degerleri, ikinci sekillendirme ve sonrasinda sinterlemeyle daha digik yodunlagim ve

daha yuksek gézenek yuzdelerinin ortaya ¢ikmasi ile agiklanabilir.
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Sekil 14. SoJuk izostatik sikistirma yontemiyle 150 MPa sikistirma basinci
kullanilarak sekillendirilen ve mikrodalga (M) ve konvansiyonel (K) sinterleme
yontemiyle 1150, 1200 ve 1225 °C sicakliklarda dretilen numunelerin mikrosertlik

degerleri.
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4. SONUG

Mikrodalga sinterleme yontemi ile Ostenitik paslanmaz c¢elik numunelerin,
konvansiyonel sinterleme ydntemine kiyasla daha ylksek sinterlenmis yodunluklarda
ve mikrosertlik de@erlerinde elde edilebildigi saptanmistir. Bunun vyanisira,
mikroyapisal inceleme sonucunda mikrodalga sinterleme yontemi ile Uretilen
numunelerin, azalan gozeneklilik ylUzdesi ve go6rece yuvarlaklagsmis gbzenek
morfolojilerine sahip oldugu tespit edilmigtir. Bunu yaninda, soguk izostatik
preslemeye kiyasla sebep oldugu daha az basing dagilim homojenitesine ragmen, iki
yonlu eksenel sikistirma ile elde edilen daha yuk yas yogdunluklar sonugta daha
yluksek sinterlenmis yogunluklar elde edilmesi sonucunu dogurmustur. Dolayisiyla, iki
yonlu eksenel sikistirma ile sekillendirilen numunelerde daha az gézenek miktari ve

bununla baglantili olarak daha yuksek sertlik degerlerine ulasiimistir.

Bununla beraber, sekillendirme metodundan badimsiz olmak (zere, ayni
sicakliklarda mikrodalga sinterleme ile konvansiyonel sinterlemeye kiyasla daha
yiksek yogunlasim ve sertlik degerleri elde edilmigtir. Mikrodalga sinterleme
yontemiyle elde edilen bu daha etkin sinterleme karakteristiginin, mikrodalga
sinterleme yontemi ile saglanan goérece hizli i1sitma ile sinterleme oncesi tane
blyumesinin engellenmesi ve dolayisiyla sinterleme esnasinda atomlarin taneler
arasi difizyon yapabilecegi daha fazla ylzey alani bulmalarindan kaynaklandigi
degerlendiriimektedir. Bu nedenle, mikrodalga sinterleme yontemi ile dretilen
numunelerin, konvansiyonel yontemle Uretilenlere kiyasla daha ylksek sinterlenmis
yogunluklara sahip olduklari disinilmektedirOstenitik paslanmaz celikler, yiiksek
korozyon dayanimi gerektiren uygulamalarda tercih edildiklerinden, mikrodalga ve
konvansiyonel sinterleme yontemi ile Uretilen numunelerin korozyon testleri
araciligiyla elektrokimyasal 6zelliklerinin ve korozyon dayanglarinin da olgulmesi ve
mikrodalga sinterleme yonteminin numunelerin elektrokimyasal 06zelliklerine de

etkisinin incelenmesi gerekmektedir.
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