T.C.
KONYA TEKNIiK UNiVERSITESI
LISANSUSTU EGITiM ENSTITUSU

TiC/316L KOMPOZIT TOZLARIN MEKANIK
ALASIMLAMA YONTEMI iLE URETIiMi VE
KARAKTERIZASYONU

Cihad NAZIiK
DOKTORA TEZi

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim
Dah

Temmuz-2019
KONYA
Her Hakki Sakhidir



TEZ KABUL VE ONAYI

Cihad NAZIK tarafindan hazirlanan * TiC/316L. KOMPOZIT TOZLARIN
MEKANIK  ALASIMLAMA  YONTEMI iLE  URETIMIi  VE
KARAKTERIZASYONU ” adh tez gahgmasi 11/07/2019 tarihinde asagidaki jiiri
tarafindan oy birligi ile Konya Teknik Universitesi Lisansiistii Egitim Enstitiisii Metalurji
ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali’'nda DOKTORA TEZI olarak kabul edilmistir.

Jiiri Uyeleri imza

Baskan
Prof. Dr. Ahmet AKDEMIR

Danigman
Prof. Dr. Necmettin TARAKCIOGLU

Uye
Prof. Dr. Mustafa ACARER

Uye

Dr. Ogr. Uyesi Mehmet YILDIRIM
Uye

Dr. Ogr. Uyesi ilyas SAVKLIYILDIZ

Yukaridaki sonucu onaylarim.

Prof. Dr. Hakan KARABORK
Enstitii Miidiirii

Bu tez c¢ahigmast Selguk Universitesi Bilimsel Aragtirma  Projeleri
Koordinatdrliigii tarafindan 17101007 nolu proje ile desteklenmistir.



TEZ BiLDiRiMi

Bu tezdeki biitiin bilgilerin etik davranis ve akademik kurallar ¢ergevesinde elde
edildigini ve tez yazim kurallarina uygun olarak hazirlanan bu c¢alismada bana ait

olmayan her tiirlii ifade ve bilginin kaynagina eksiksiz atif yapildigin1 bildiririm.

DECLARATION PAGE

| hereby declare that all information in this document has been obtained and
presented in accordance with academic rules and ethical conduct. | also declare that, as
required by these rules and conduct, I have fully cited and referenced all material and

results that are not original to this work.

Cihad NAZIK

Tarih: 11/07/2019



OZET

DOKTORA TEZi

TiC/316L KOMPOZIT TOZLARIN MEKANIK ALASIMLAMA YONTEMI iLE
URETIMI VE KARAKTERIZASYONU

Cihad NAZIK

Konya Teknik Universitesi
Lisansiistii Egitim Enstitusu
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dalh

Damisman: Prof. Dr. Necmettin TARAKCIOGLU

2019, 148 Sayfa

Jari
Prof. Dr. Necmettin TARAKCIOGLU
Prof. Dr. Ahmet AKDEMIR
Prof. Dr. Mustafa ACARER
Dr. Ogr. Uyesi Mehmet YILDIRIM
Dr. Ogr. Uyesi ilyas SAVKLIYILDIZ

Bu ¢alismanm amaci TiC/316L kompozit tozlarini mekanik alagimlama yontemi ile farkli takviye
oranlarinda ( ag. %0, 1, 3, 10) ve 6giitme siirelerinde ( 0, 1, 3, 5, 7 ve 10 saat) Uretmek, karakterize etmek
ve toz metalurjik yontemlere uygunlugu belirlemektir. Tozlarin morfolojik karakterizasyonu SEM analizi
ile yapilmistir. Tozlarin kiiresel sekli kisa 6gilitme siirelerinde korunmakta iken 6giitme siiresinin artmasi
ile pulsu yapiya doniismiistiir. 5-7 saat 6giitme siirelerinde soguk kaynaklanma ve plastik deformasyon
etkisi ile 200-300 nm kalinhiginda ve ortalama 40 pm pargacik boyutlarinda pulsu toz tiretilmigtir. Tim
tozlarda 10 saat sonunda asir1 peklesmeye bagh olarak kicik ve diizensiz parcacik olusumu artmustir.
Uretilen tozlarin kristalografik karakterizasyonu XRD analizi ile yapilmistir ve tozlarin kristalit boyutu ,
kafes mikro-gerinimi ve dislokasyon yogunlugu ozellikleri belirlenmistir. Ogiitme siiresinin ve takviye
oraninin artmast ile kristalit boyutu diigmiis , kafes mikro-gerinimi ile dislokasyon yogunlugu degerleri
artmustir. Tim gruplar arasinda en disiik kristalit boyutu (8 nm), en yiiksek kafes mikro-gerinimi (%1.01)
ve yine en yiiksek dislokasyon yogunlugu (13.55%10% ¢izgi/m?) %3 TiC takviyeli ve 10 saat 6giitiilmiis
tozlarda elde edilmistir. X-Isin1 kirinim desenleri incelendiginde TiC parcaciklarinin matris icerisinde
homojen dagilimi i¢in 3 saatlik 6giitme siiresinin yeterli oldugu goriilmiistiir. Tozlarn kristalografik
karakterizasyonundan sonra mikrosertlik degerlerine bakilmistir ve beklendigi gibi en yiiksek sertlik degert,
en yiiksek takviye oranina ve 6giitme siiresine sahip olan %10 TiC takviyeli 10 saat 6giitiilmiis toz grubunda
elde edilmistir (1082 HV). Bunun yaninda toz enjeksiyon kaliplama yonteminde hammadde olarak
kullanilabilen bu tozlar bir baglayict yardimi ile besleme stogu haline getirilmis ve enjeksiyon
kaliplanabilirliginin belirlenebilmesi i¢in reolojik karakterizasyonu yapilmistir. Reoloji deneyleri
sonucunda elde edilen kayma gerilimi ve kayma hizi verilerine basit lineer regresyon analizi yapilarak
besleme stoklarmin akis davranis indeksleri belirlenmistir. Ogiitiilmemis olan tozlarmn hepsi enjeksiyon
kaliplama yontemine uygun karakteristik 6zellikler sergilerken 6zellikle pulsu toz olusumu sonrasinda akis
ozelliklerinin olumsuz yonde etkilendigi saptanmistir. Ogiitme siiresinin maksimum oldugu 10 saat
sonrasinda ise toz boyutu tekrar kiigiildigiinden 6giitiilmemis tozlarin akis 6zelliklerine benzer davranig
sergilemistir. Sonug olarak toz enjeksiyon kaliplama besleme stoguna uygun kompozit toz iiretilmis ve
karakterize edilmistir. Ayrica literatiirde yapilan galismalar dikkate alindiginda, iiretilen bu kompozit
tozlarin diger tretim yontemlerinden olan geleneksel soguk-sicak pres ve modern retim tekniklerinden
olan eklemeli liretime uygun oldugu belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: 316L , Eklemeli Uiretim, Kristalografi, Mekanik alagimlama , Reoloji , TiC,
Toz enjeksiyon kaliplama , Toz metalurjisi
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This study aims to produce TiC/316L composite powders at different reinforcement ratios (0, 1,
3, 10 wt. %) and milling times (0, 1, 3, 5, 7 and 10 hours) by the mechanical alloying method and determine
their suitability for powder metallurgical methods. The morphological characterization of the powders was
carried out using SEM analysis. While the spherical shape of the powders is preserved their form during
short milling times, the spherical shape has turned into a flake structure with increasing milling time. Flake
powders, 40 um average particle size with a thickness of 200-300 nm, were obtained at 5-7 hours milling
time due to cold welding and plastic deformation effect. After 10 hours milling, it was found that small and
irregular particle formation increased in all powder group because of excessive hardening mechanism. The
crystallographic characterization of the milled powders was analyzed using the XRD method. Moreover,
the average crystallite size, lattice micro-strain and, dislocation density of the milled powders have assessed
by XRD data. As a result of increased milling time and reinforcement ratio; crystallite size decreased, lattice
strain and dislocation density values increased. Among all groups; the lowest crystallite size (8 nm), the
highest lattice micro-strain (1.01%) and the highest dislocation density (13.55 * 1015 lines/m?) were
obtained in 3 wt. % TiC reinforced, and 10 hours milled powders. When X-ray diffraction patterns were
examined, it was observed that 3 hours milling time was sufficient for a homogenous distribution of TiC
particles into the Fe matrix. After the crystallographic characterization of the powders, the microhardness
values were evaluated and, as expected, the highest hardness value was obtained in 10 hours milled and 10
wt. % TiC reinforced powder group (1082 HV). Besides, these powders, which can be used as raw materials
in the powder injection molding method, were brought into feedstock with the help of a binder. Then
rheological characterization was fulfilled to determine injection moldability. A simple linear regression
analysis was performed on the shear stress and shear rate data obtained as a result of rheology experiments
and then flow behavior indexes of feedstocks were obtained. It was observed all the unmilled (as-received
or pre-mixed for 3 minutes) powders exhibited suitable characteristic properties for injection molding.
However, the flow properties of the powders adversely affected, especially after pulsed powder formation.
As a result of the decreased powder size after the maximum milling time (10 hours), it was monitored that
milled powders exhibited similar flow characteristics behavior as unmilled powders. Consequently;
composite powders were produced and characterized according to powder injection molding feedstock.
Also, when the literature survey was examined, it was deduced that these composite powders are suitable
for the conventional cold-hot press production and modern additive manufacturing methods.

Keywords: 316L, Additive manufacturing, Crystallography, Mechanical alloying, Powder
injection molding, Powder metallurgy, Rheology, TiC
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Simgeler

316L Disiik karbonlu AISI 316 paslanmaz gelik
Al203 Aliminyum oksit

B4C Bor karbdir

SiC Silisyum karbur

SiO; Silisyum dioksit

TiC Titanyum karbar

TiN Titanyum nitrir

WC Tungsten karbur

dso Ortalama pargacik boyutu
Pa Pascal

¥ Kayma hiz1

T Kayma gerilimi

n Akis davranis indeksi

n Dinamik viskozite

Q Yogunluk

A Angstrom

Kisaltmalar

AAT7075 Aliminyum alagimi 7075

AlSI Amerika Demir ve Celik Endustrisi (American Iron and Steel Institute)
BM Brezilya mumu (Carnabua wax)

BTO Bilye-toz agirlik oram

CN cin

DY Dislokasyon yogunlugu

DYPE Diistik yogunluklu polietilen

dev/dk Devir/dakika

HMK Hacim merkezli kuibik

HK Knoop sertlik degeri (Hardness Knoop)

IKK Islem kontrol katkisi



KB
KM
KTYO
MA
MMK
m2/g
OPB
PE
PEG
PM
PP
PPM
SYA
SA
TEK
VSD
YMK
YYPE
XRD

Kristalit boyutu

Kafes mikro-gerinimi

Kritik toz yiikleme orani
Mekanik alagimlama

Metal matrisli kompozit
Metrekare/gram

Ortalama pargacik boyutu
Polietilen

Polietilen glikol

Parafin mum

Polipropilen

Milyonda bir (Parts per million)
Spesifik yiizey alani

Stearik asit

Toz enjeksiyon kaliplama
Vikers sertlik degeri

Yilzey merkezli kiibik

Yiiksek yogunluklu polietilen
X-Isim kirmimu (X-Ray diffraction)

Xi



1. GIRIS

Teknolojik gelismeler geleneksel malzemelerin yeni uygulama alanlarinda
ozelliklerinin yetersiz oldugunu gostermektedir. Bu durum, amaca uygun Ozelliklere
sahip yeni malzemelerin kullannmin1 gerekli kilmaktadir. Bu nedenle, bilim insanlari;
farkli sahalarda genis kullanima ve daha iyi mekanik 6zelliklere sahip yeni kompozit
malzemeler gelistirmektedirler (Liu ve ark., 2019).

Ozellikle metal matrisli kompozit (MMK) malzemeler, takviye malzemesi ile
giiclendirilmemis metal malzemelere nispeten daha {istiin mekanik ve termal 6zelliklere
sahiptirler. Yiksek termal kararlilik, 6zgiil mukavemet ve asinma direnci bunlara en iyi
orneklerdir (Kishawy, 2012).

MMK lerin iiretilmesinde dokiim (Mousavi Anijdan ve Sabzi, 2018), metal
infiltrasyon (Bouzegzi ve ark., 2018), plazma puskirtme (Zhang ve ark., 2018),
ekstriizyon (Pak ve ark., 2016), toz metalurjisi (Trinh ve ark., 2018) gibi bircok metot
kullanilmaktadir. Bir¢ok arastirmaci ince taneli ve homojen mikroyap: elde etmek i¢in
toz metalurjisi yontemini son yillarda daha ¢cok kullanmaya baslamistir. Bunlarin yaninda
bu kompozitlerin fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesi i¢in kullanilan takviye
malzemelerinin basinda SiC, Al203, B4C ve TiC gibi seramikler gelmektedir (Sanjay ve
ark., 2017).

Toz metalurjisi yontemlerinden olan toz enjeksiyon kaliplama (TEK) &zellikle
boyutsal hassasiyet gerektiren, kii¢iik ve karmasik sekilli metalik pargalarin {iretiminde
hassas dokiime alternatif olarak gelistirilmis glinlimiizde uygulama alan1 hizla genisleyen
bir imalat yontemidir (Gokmen, 2014).

TEK yonteminde genelde metal veya seramik malzeme uretimi yapilirken
kompozit malzeme Uretiminde arzu edilen seviyeye henliz ulagilamamistir. Diger
yontemlere nispeten siirecin karmasik olmasi, takviye edilen malzemenin matris
malzemesi ile yeterli bag kuramamasi, toz sekli ve boyutu gibi dezavantajlar bu duruma
neden olmaktadir. Ote yandan diger bir toz metalurjisi yontemi olan mekanik alasimlama
(MA) metodunda takviye malzemesinin matris malzemesi igerisine homojen dagitilmast
ve matris-takviye ara yiizey baginin giicli olmasi nedeniyle mekanik ozelliklerin
iyilestirildigi bir¢ok arastirmaci tarafindan ortaya konulmustur. (Suryanarayana, 2004;
Azimi ve ark., 2015; Liu ve ark., 2018).

Bu calismanin amaci; TEK yonteminde kompozit malzeme iiretilirken karsilasilan

yukarida bahsedilen sinirlamalart kaldirmak i¢in, ilk asamada mekanik alasimlama



metoduyla metal matrisli kompozit toz (TiC/316L) Uretmek, karakterize etmek ve ikinci
asamada bu tozlardan Uretilen besleme stoklarinin reolojik 6zelliklerinin belirlenmesiyle
toz enjeksiyon kaliplama yontemine uygulanabilirligini incelemektir.

Bu tez caligmasmin ilk asamasinda TiC/316L kompozit tozlart mekanik
alasimlama metodu ile farkli takviye oranlari ve 6giitme siirelerinde iiretilmistir. Uretilen
tozlar; toz boyutu, SEM ve XRD analizleri yapilarak karakterize edilmistir. Ikinci
asamada ise; elde edilen kompozit tozlar1 Parafin mum/Polipropilen/Stearik Asit
(PM/PP/SA)‘ten olusan baglayict karisimi ile Kkaristirilarak  besleme  stoklari
hazirlanmistir. Hazirlanan besleme stoklarinin rotasyonel (tork) reometre ile reolojik
Ozellikleri belirlenmis ve kayma gerilmesi — kayma hiz1 grafiklerine lineer regresyon
analizi uygulanarak hangi besleme stogunun enjeksiyon kaliplama metodu i¢in uygun

oldugu tahmin edilmistir.



2. KOMPOZIT MALZEMELER

Kompozit malzemeler, o6zellikleri bakimindan farkli iki ya da daha ¢ok
mikro/makro bilesenin karisim1 veya birlesimiyle olusan ve kendisini olusturan

bilesenlerden daha tistiin 6zellikler gosteren malzemelerdir (Smith, 2012).

AN

I KOMPOZIT I

POLIMER

Sekil 2.1. Kompozit malzemede kullanilan matrisler

Kompozit malzemeler degisik kriterler esas alinarak siniflandirilabilir.
Kompozitin ana dokusunu olusturan matris malzemesine gore yapilan siniflandirma sekil
2.1’de gosterilmistir. Ancak uygulamada en yaygin olarak kullanilan smiflandirma
kompozite mukavemet kazandiran takviye malzemesine gore yapilir. Bu siniflandirma
sekil 2.2°de gosterilmektedir (Parcacik takviyeli ve elyaf takviyeli kompozitlere ait SEM
resimleri sirastyla (Nazik, 2013; Gloria ve ark., 2015)).

Kompozit Malzemeler

|
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Parcacik Takviyeli  Elyaf Takviyeli Tabakali Hibrit
Kompozitler Kompozitler Kompozitler
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Sekil 2.2. Kompozit malzemelerin takviye malzemesine gore siniflandirilmasi



2.1. Metal Matrisli Kompozitler

Metal matrisli kompozitler (MMK) ve 6zellikle de pargacik takviyeli MMK ’lerin,
havacilik, otomotiv ve denizcilik uygulamalarindaki kullanim alanlant giderek
artmaktadir. Takviye malzemesinin gortiniimiine gore MMK ’lerin siniflandirilmasi sekil

2.3’te gosterilmistir.

Sekil 2.3. Takviye malzemesinin geometrisine gore MMK ’lar, a) Pargacik takviyeli b)
Kisa elyaf takviyeli c) Siirekli elyaf takviyeli

Matrisin esas gorevi uygulanan yiki takviye malzemesine transfer etmek ve
dagitmaktir. Yiikiin iyi bir sekilde transfer edilebilmesi, matris ile takviye arasindaki ara
ylizey baginin iyi olmasina baglidir. MMK’lerde matris malzemesi olarak genelde Fe, Al,
Ti, Mg ve Ni kullanilir.

Son zamanlarda demir esasli matrisler, diisitk maliyet, iyi mekanik 6zellik ve diger
matrislere kiyasla daha yiiksek mukavemete sahip olmalari nedeniyle aragtirmacilarin
dikkatini cekmistir (Dammak ve ark., 2014).

Demir esasli matrisler arasinda 316L paslanmaz celik alasimlari, miitkemmel
stineklik ve ¢ok 1yi korozyon direncine sahip olduklar1 i¢in endiistride biiyiik bir kullanim
alanina sahiptir.

Bununla birlikte, bu alasimlarin yiiksek sicakliklarda ( > 900 °C)
uygulanabilirliginin sinirli olmasi ve bunun yaninda diisiikk asinma direnci nedeniyle
kullanim1 engellenmektedir. Bu problemin iistesinden gelmek i¢in 316L alagimlari, sert
ve ince seramik parcaciklarin matris igerisine homojen bir sekilde dagitilmasi ile

glclendirilebilir (Abenojar ve ark., 2002)



2.2. Uretim Yontemleri
Metal matrisli kompozit malzemelerin iiretim yontemleri asagida verilmistir.
2.2.1. Kat1 faz iiretim yontemleri

» Difiizyonla baglama
> Toz metalurjisi (TM)
> Haddeleme

2.2.1. Siv1 faz iiretim yontemleri

Sivi Metal Infiltrasyon
Basingl1 infiltrasyon
Basingsiz Infiltrasyon
Sikistirma Dékiim
Sivi Metal Karistirma
Plazma Puskirtme

VVVYYYVY



3. TOZ METALURJISI

Toz metalurjisi yonteminde ana hedef, metal ve alasimlarin tozlarini ergitmeden
basing ve sicaklik yardimiyla is parcasi haline getirmektir. Sinterleme de denilen bu 1s1l
islem tozlarin birbirine difiizyon ile baglanmasini saglayarak, malzemenin mukavemetini

arttirmaktadir.

3.1. Metal Tozlarin Uretimi

Tozlarin  birgok  6zelliklerini, iiretimde  kullanilan  teknikler tayin
etmektedir. Tozlarin ortalama tane boyutu ve tozlarin sekli {iretim ydntemine bagh
olarak, nano boyuttan, mikro boyuta ve kireselden, karmasik sekle kadar ¢ok farkli
olabilmektedir (Unal, 2018).

Bir¢ok toz iiretim teknigi arasindan, ticari olarak su teknikler kullanilmaktadir;
Elektrolitik ayristirma yontemi
Kimyasal yontemler

Atomizasyon yontemi

YV V VYV V

Mekanik alasimlama yontemi

3.1.1. Elektrolitik ayristirma yontemi

Elektroliz yontemiyle, oksitlerden olusan tozlar katoda akim vermek suretiyle
elektrolitik banyoda ¢okertilir ya da katot da toplanir. Elektrolitik banyoda bakir siilfat ve
stilfiirik asit kullanilmaktadir. Bu yontemde genelde ¢ok yiiksek saflikta bakir tozlari imal

edilmektedir.

3.1.2. Kimyasal yontemler

Metal tozlarimin kimyasal yontemle {iretimi, metal oksitlerin (demir, bakir,
tungsten, molibden, nikel ve kobalt) Karbon monoksit veya hidrojen gibi indirgeyici

gazlarla oksitlerinden kimyasal olarak indirgenmesidir.

3.1.3. Atomizasyon yontemi

Metalin ergitilmesi ile olusan s1vi metalin, atomizasyon tinitesi i¢erisinde bulunan
nozullardan gonderilen genellikle kararli gaz ile pargalanip toz hale getirilmesine gaz

atomizasyonu denir. Aym is su jetleri ile gerceklestirilirse su atomizasyonu adini



almaktadir. Atomizasyon metodunda ortalama tane boyutu, boyut dagilimi, tozlarin sekli
dahil olmak Uzere kimyasal bilesimi ve mikro yapisi kontrol edilebilmektedir.
Atomizasyon isleminde arzu edilen toz Ozelliklerine ulagmak i¢in nozul agiz
genisligi, nozul agis1, gazin tiirli, gazin debisi, ergimis metalin viskozitesi gibi bir¢ok
parametrenin ayni anda kontrol edilmesine baglidir.
Sekil 3.1 ‘de gaz atomizasyon Unitesi ve ergimis metalin atomizasyonu sematik

olarak gosterilmistir.

Ergimis metal

Cok ince tozlar
(Siklon tozu)

Atomize olan ergiyik metal"

£ slia Lenn

Toz toplama Haznesi

Sekil 3.1. Tipik gaz atomizasyon Unitesi ve atomize olan metal tozun gorintusu

3.1.4. Mekanik alasimlama yontemi

Bu yontem, bu calismada yer alan TiC/316L kompozit tozun Uretilmesi igin
kullanilan yontemdir. Konunun daha iyi anlasilabilmesi i¢in ayr1 bir baglik altinda genis

sekilde aciklanmistir.



4. MEKANIK ALASIMLAMA YONTEMI

Bu yontemde hazne icerisine konulan toz gerekli olan yiiksek enerji ile ogiitiiliir
ve daha kiigiik ortalama tane boyutuna sahip toz olusur. Ik karisimda elde edilen toz,
soguk olarak yeniden birbirine kaynak olur ve yine deformasyonun devam etmesinden
dolay1 tekrar kirilir. Bu iglem periyodik olarak devam eder ve bilyelerin devamli vurma
etkisinden dolay: dislokasyon yogunlugu arttirilmig, homojen ve ince taneli bir igyap1
elde edilir.

Bu teknik 6zellikle MMK malzemelerin Gretimi igin uygun bir tekniktir. Ctunk
takviye parcaciklarinin aglomerasyonu bu metotla engellenir ve matris malzemesi iginde
homojen dagilmas1 saglanir. Bunun yaninda, bu siirekli deformasyon etkisi ile takviye

elemaninin iginde hata varsa elemine edilir (Suryanarayana, 2004).

Mekanik alasimlamanin avantajlari;

e Segregasyon veya aglomerasyon problemlerinin ortadan kalkmasi ile
mikroyapinin homojen olmasi

e Yogunluk ve ergime noktalarindaki farkliliklar nedeni ile imali mimkin olmayan
ya da ¢ok zor olan alasim ya da kompozitlerin iiretilmesinde ¢ok kolay uygulanabilir
yontem olmast

e Geleneksel yontemlerde oldugu gibi talas, capak veya ergitme kaybinin olmamasi,

e Islem basamaklarinin kontrolii ile farkl1 zellikteki malzemelerin tretimine imkan
tanimasi (Ornek: Canli dokunun implant malzemesini ¢ok iyi sarabilmesi igin gdzenekli
malzeme Uretimi)

e Kompozit Uretiminde hem takviye malzemesinin ortalama tane boyutunun

kiigiilmesi hem de matris igerisine homojen dagilmasi.

Yontemin simirlamalari;
e Tozlarin kalip igerisinde akisinin sinirli olmasi
e Asinmaya kars1 o6giitiilen tozdan daha dayanikli 6giitme haznesinin gerekli olmasi
e Parametre sayisinin ¢ok fazla olmas1 (Ogiitme siiresi, 6giitme hiz1 , atmosfer,
bilye/toz agirlik orani vs.)

e Karmagik sekilli parcalarin yogunlugu her yerde ayni olmayabilir.



4.1. Ogiitiicii Tipleri

Mekanik alagimlanmig/6giitiilmiis tozlar iiretmek i¢in farkli tiplerde yiiksek
enerjili ogiitme cihazlar1 kullanilmaktadir. Ogiitiiciiler kapasiteleriyle, 6giitme
verimlilikleriyle, sogutma ve 1sitma gibi ek iiniteleriyle farklilik gosterirler.

Bazi yiiksek verimli ogiitliciiler standart 6glitme islemleri icin ticari olarak
kolayca satin alinabilirken, aragtirmacilar belirli amacglar i¢cin 6zel degirmenler de

tasarlamiglardir (Suryanarayana, 2004).

4.1.1. Spex tipi

SPEX tipi ogiitiiciiler bir kerede yaklasik 10-30 gr arasinda toz Ogiitebilen

laboratuvar ¢alismalar1t amaci ile kullanilmaktadirlar.

e

Sekil 4.1. Spex tipi dgiitiicti (Lenser ve TheiRen, 2014)

Bu cihazdaki hazne dakikada birkac bin defa ileri-geri ve saga-sola hareket ile
calisir. Haznenin her bir hareketi ile bilyeler, hazne i¢indeki tozlara ¢arpar ve bu tozlari
hem &giitiir hem de karistirir.

SPEX tiiri 6giitliciilerin yiiksek enerjisinden dolay1 sicaklik artis1 ve koruyucu
atmosfer kullaniminin gereksinimi karsilasilan temel problemlerdir. SPEX cihazlarinin
yeni tiplerinde sicaklik problemini bertaraf etmek i¢in basingli sogutma kullanilmaktadir.

Sekil 4.1°de SPEX tipi 6giitiicli ornegi gosterilmistir.
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4.1.2. Atritor tipi

Icerisinde seri karistiric1 cubuklar bulunan dikey bir silindirden olusur. Bir eksen
iizerinde birbirine dik olarak yerlestirilen ¢ubuklar dondiiriilerek hazne igerisindeki
bilyelere yiiksek enerji verir. Bilyelerin, hazne duvariyla ve birbirleriyle ¢arpismalariyla
ortalama toz boyutu diiser. Atritor tipi ogitiicliler, icerisinde bir defada ¢ok miktarda
tozun (1 kg.’dan 50 kg’a kadar) ogiitiilebildigi ogiitiiciilerdir (Sekil 4.2). Dis kazan
etrafinda dolasan sogutma sivisiyla 6giitme sirasinda sicakligin kontrolii miimkiin hale

gelmektedir.

Sekil 4.2. Atritor tipi 6giitiicti (Internet, 2009; 2018)

4.1.3. Gezegen tipi

Gezegen (Planetary) tipi ogiitiiciide 100-200 gr toz bir defada ogiitiilebilir.
Ogiitiicii haznelerinin gezegen gibi hareket etmesinden dolay “planetary” ismini alirlar.
Bunlar donen bir alt disk {izerine konulur ve kendi eksenleri etrafindaki hareketlerini, 6zel
bir mekanizmadan alarak 6glitme islemini gerceklestirirler. Gezegen gibi donen hazneler
tarafindan olusan merkezkag kuvveti ve yine donen alt disk tarafindan meydana gelen
ilave kuvvetle beraber, hazne i¢inde 6giitiilen toza ve bilyelere etki ederler.

Siirtinme etkisi, ogiitiilen malzeme ve 6giitme bilyelerinin serbest kalip hazne
icerisinde serbest dolasmasi ve kars1 duvara carpmasiyla devam eder. SPEX degirmenlere

gore daha diisiik enerjili degirmenler olarak diisiiniilebilir.
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Sekil 4.3. Gezegen (Planetary) tipi 6giitiicii

Mekanik alagimlama yontemi ile toz elde edebilmek i¢in arastirmacilar genelde
sekil 4.3 te bir 6rnegi gosterilen gezegen tipi 6gltiiciiyll kullanmiglardir ve bu 6giitiicii
tipi halen yeni malzemelerin iretiminde kullamlmaktadir (Aghamiri ve ark., 2018;
Gostariani ve ark., 2018; Oleszak ve ark., 2018).

4.2. Ogiitme Islemi Degiskenleri

Bu konu igerisinde asagida agiklamalar1 yapilan islem degiskenleri birbirinden
tamamen bagimsiz degildir. Mesela uygun Oglitme hizi, Ogiitiicii tipine, Ogiitme
zamanina, bilye boyutuna, sicaklia ve bilye/toz agirlik orani gibi degiskenlere baglhidir.
Ayrica 6giitiilmiis tozlara, bilye/toz agirlik oram arttirilarak veya uzun siire 6giitiilerek,
fazla enerji uygulanabilir. Benzer olarak diger kisimlarda birbiri ile iliskilidir

(Suryanarayana, 2001).

4.2.1. Ogiitme mz1

Bilye carpigmalari ile tozlarin maruz kaldigi asir1 plastik deformasyon tozlarin
birbiri ile soguk kaynaklanmasini ve kirilmasini saglamaktadir. Bu islem ancak optimum
oglitme hiz1 saglandiginda gergeklesir ¢iinkii hazne tasarimina bagli olarak maksimum
hiza ulasabilmek igin belli engeller karsimiza ¢ikar. Ornegin, yiiksek enerjili bilyeli
ogiitiiclilerde artan Ogiitme hiziyla orantili olarak merkez ka¢ kuvvetinin artmasi ile
bilyeler haznenin i¢ ¢eperine yapisir ve carpma etkisi olusturmak i¢in asag1 diisemezler.

Bu ylizden, belirlenecek maksimum o6giitme hizi, kritik hizdan daha diisiik olmalidir.
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Ayrica artan Ogiitme hizi haznenin sicakligini da arttiracagi icin maksimum hiza

¢ikmamiza engel olan ikinci dezavantajli durumdur (Suryanarayana, 2001).

4.2.2. Hazne ve bilye malzemesi

Ogiitiicii hazne ile bilye malzemeleri birbiri ile ayn1 ya da yakin sertlige sahip
olmalidir. Diger yandan o&giitiilecek olan tozun sertligi hazne-bilye malzemesinden
yiiksek olmamalidir. Aksi durumda 6gilitme stiresi boyunca 6giitiilen malzeme igerisinde
hazne veya bilyeden asinan parcaciklar karisacak ve kirlilik olacaktir. Bu yizden genelde
celik ya da tungsten karbiirden imal edilmis 6giitme hazneleri ve bilyeler kullanilir
(Suryanarayana, 2004).

4.2.3. Bilye/toz agirhk oram

Bilye/toz agirlik oran1 (BTO) 6gilitme isleminde 6nemli bir degiskendir. Hazne
icerisine 0glitme elemani olarak konulan bilyelerin agirliginin yine ayni hazne iginde
ogiitiilecek olan tozlarin agriligina orani olarak tanimlanir. Bazen “dolum orani” olarak
da adlandirilir.

Aragtirmacilar yaptig1 calismalarda 6giitme sistemi degiskenlerine ve ogiitiilecek
olan malzemenin cinsine bagli olarak 1:1 gibi kiigiik degerlerden 220:1 gibi daha yiiksek
degerlere ¢ikmiglardir. Yapilan ¢alismalarda, 10:1 BTO, spex ve gezegen tipi 6giitiicii
gibi kiiglik hazneli ogiitiiciilerde en ¢ok kullanilan orandir (Martinez ve ark., 2013;
Ozkaya ve Canakci, 2016; Oleszak ve ark., 2018; Zhou ve ark., 2018) fakat 6giitme biiyiik
kapasiteli atritor tipi 6giitiiciide gergeklesirse yiiksek BTO olan 50:1 (Caballero ve ark.,
2017) ya da daha yiiksek 100:1 (Jung ve ark., 2014) oran1 da kullanilabilir.

Yiksek BTO ile birim zamandaki ¢arpigma sayisi artar ve sonugta toz
parcaciklarina daha ¢ok enerji transfer eder. Bu yiizden 6giitme/alasimlama daha hizl
gergeklesir. Ornegin, spex tipi bir dgiitiiciide ayn1 dzellikte toz karisimi elde edebilmek
icin; BTO 10:1 oldugunda 7 saat, 50:1 oldugunda 2 saat ve 100:1 oldugunda 1 saat
oglitme siiresi gerekmektedir.

Bunun yaninda dikkat edilmesi gereken 6nemli bir nokta sudur; BTO nun ¢ok
yiiksek olmasi, toz oranimnin da azalmasi demektir yani bilye-bilye carpisma sayisini
arttiracak olan bu durumda kap i¢inde Kirlilik (bilyelerin kendi kendini agindirmasindan

dolay1 meydana gelen kirlilik) olusabilir.
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4.2.4. Ogiitme siiresi

Bu parametre hazne i¢indeki tozlarda parcalanmanin ve soguk birlesmenin
dengeye ulagsmasini saglamak i¢in uygun se¢ilmelidir. Ogiitme siiresi; diger degiskenlere
de baghdir. Gerekli siire bu durum dikkate alinarak ayarlanmalidir. Fazla &giitme
stirelerinde kirlilik seviyesi yiikselebilir ve bazi istenmeyen fazlarda artig goriilebilir.

Genel olarak yiiksek enerjili Oglitmelerde kararli hal durumunu saglamak
amaciyla 6gilitme siiresi kisa tutulurken, diisiik enerjili 6giitmelerde daha uzun tutulur.
Ayrica BTO daha yiiksek ise zaman kisa tutulurken, diisiik oldugunda uzun tutulur
(Suryanarayana, 2001).

4.2.5. Kap doluluk oram

Ogiitme isleminin meydana gelebilmesi i¢in bilyelerin tozlara ¢arpmasi ve enerji
transfer etmesi gerekir. Bilyeler ve tozlar hazne icinde serbestce hareket etmeleri gerekir.
Bundan dolay1 6gilitme haznesi iginde yeterli miktarda bosluk yoksa, bilyelerin hareketi
icin yeterli alan olmayacak ve ¢arpma enerjisi diisiik olacaktir. Sonug olarak alagimlama
olugmayabilir ya da ¢ok uzun siirer.

Bu ylizden haznenin bilye ve tozlar ile ¢ok fazla doldurulmamasina dikkat
edilmelidir ve genel olarak kabin %50 si ya da daha fazlas1 bos olmalidir (Suryanarayana,
2001).

4.2.6. Ogiitme sicakhig

Mekanik alagimlama isleminde istenmeyen fazlarin olusmamasi i¢in sicaklik
artist istenmez. Genellikle MA islemleri oda sicakligina yakin sicakliklarda
yapilmaktadir. Bu sicakligin sabit tutulmasi i¢in 6giitme haznesi ¢evresinde sogutucu gaz
ya da fan bulunur. Aksi takdirde sicaklik artisi hem aginmalara hem de tozun kirlenmesine
neden olabilir (Varol, 2012).

Ayrica her ne kadar hazne ¢evresinde sogutucu fan bulunsa da uzun siireli
ogiitmelerde sicaklik artisi gerceklesecegi icin cihazi, “on dakika boyunca c¢alis bes
dakika boyunca dur” prensibine gore calistirmak gerekmektedir. Boylece sicaklik kontrol

altinda tutulur ve asir1 1stnma engellenir.
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4.2.7. Ogiitme islem kontrol katkisi

Islem kontrol katkilarinin birgok cesidi arastirmalarda ortalama agirlikca %1-5
seviyelerinde kullanilmislardir. En énemli IKK’lar stearik asit, metanol ve etanoldiir.
Arastirmacilarin gesitli calismalarinda kullandig1 iIKK ’larin adlar ve miktarlarinin listesi
Cizelge 4.1°de gosterilmistir. Bu bilesimler diisiik ergime ve buharlagsma sicakligina
sahiptirler. Bu ylizden 6gilitme sirasinda sicaklik yiikseldik¢e ergirler ve buharlagirlar

(Suryanarayana, 2001).

Cizelge 4.1. islem kontrol katkilar1 (IKK) cesitleri ve farkli arastirmalarda
kullanilan miktarlar1 (Suryanarayana, 2001).

islem Kontrol Katkisi Kimyasal Forml Miktar

Benzen CeHe -

C wax H35C17CONHC,HsNHC ag. %1.5
OCy7H35

Dihegzatil dimetil amonyum asetat CasH7sNO- -

Dodesin CH3(CH2)10 CHs -

Etanol C>Hs0OH ag. %4

Etilenbisdistearamid C2H2-2(CisHs6)10 ag. %2

Nopcowax-22 DSP

Grafit C ag. %0.5

Heptan CH3(CH2)s CHs ag. %0.5

Hekzan CH3(CH3)4 CH3 ag. %5

Lityum-1,2 bisdodecyloxy carbonyl - -
sulfasuccinate

Metanol CH3OH ag. %1
ag. %3
ag. %4

Oktan CH3(CH2)6 CH3s ag. %l

Parafin - -

Petrol - 3 damla

Polietilen glikol HO(CH>CH>),OH ag. %0.5-2

Slikon gres - -

Sodyum klorit NaCl ag. %2

Sodyum-1,2 bis(dodesilcarbonly) - -

etan-1-sulfonate

Stearik asit CH3(CH2)16COOH ag. %l
ag. %4
ag. %0.5-3
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Cizelge 4.2. Ogiitme isleminde kullanilan gesitli islem kontrol katkilarinin (IKK)
ergime ve kaynama noktalar1 (Suryanarayana, 2001).

Islem Kontrol Katkisi Ergime Noktasi (°C) Kaynama Noktasi (°C)
Dodesin -12 216.2
Etil asetat -84 76.5-77.5
Etil alkol -130 78
Etilen bidisteramit 141 259
Heptan -91 98
Hegzan -95 68-69
Metil alkol -98 64.6
Polietilen glikol 59 205
Stearik asit 67 -69 183-184

Ogiitme sisteminde kullamlan IKK miktar, sistem igerisine kademeli ya da direkt
katilmasi, ortalama toz boyutunu ve son seklini belirler. Bunlarin yaninda IKK ’nin ¢esidi
ve miktar1 tozlarin etkin ogitiilmesinde ya da alasimlandirilmasinda ¢ok onemli bir
parametredir. Ciinkii IKK, 6giitme sirasinda &giitiilen tozun yiizeyine emilimi ile soguk
kaynaklanmay1 ya da aglomerasyon olusumunu azaltir boylece tozlarin daha hizh
kirilmasini saglar (Suryanarayana, 2001).

Aragtirmacilar sadece islem kontrol katkisinin mekanik alasimlamaya etkisi
hakkinda birgok makale yaymlamislardir. Canakg1 ve ark. yaptiklari ¢alismada, IKK
olarak ag.%1, 2 ve 3 oraninda metanol kullanarak Al-Al,Oz kompozit tozu iiretirmislerdir
ve metanol miktarinin artmasi ile 6giitme etkinliginin azaldigin1 ve goriiniir yogunlugun
diistiigiinii belirlemislerdir (Canakci ve ark., 2012).

Nguyen-Hoang ve ark. yaptiklar1 caligmada dedocane, heptan ve toluen adli ii¢
farkli iglem kontrol katkisinin Al-Y-Ni-Co alasim tozlari {izerindeki etkisini incelemisler
ve amorf fazlarin olusmasinda toluenin olumlu etkisini gdstermislerdir. Hi¢ toluen
katilmamis numunede amorf faz 100 saatlik 6glitme sonrasi olusurken toluen katilmis
numunede 20 saatlik 6glitme sonrasinda elde edilmistir. Bunun yaninda toluen katilmis
numunelerin §giitme sonrasi ortalama pargacik boyutunun digerlerine nispeten daha fazla

azaldig1 gozlemlenmistir (Nguyen ve ark., 2010).
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4.3. Ogiitme Mekanizmalar

4.3.1. Giris

Farkl1 bilesimlerdeki alasim ya da kompozit tlirleri mekanik alagimlama
kullanilarak iiretilebilir. Alasimlama mekanizmalarini anlayabilmek i¢in bir¢ok arastirma

yapilmustir.

4.3.2. Bilye-toz-bilye carpismalari

Ogiitme esnasinda karismis tozlar ya da 6n alasimli tozlar, bilyeler ile birlikte
Oglitme haznesi icine yiiklenir ve agir deformasyona maruz birakilirlar. Bu siire¢
igerisinde toz pargaciklar1 belirli bir dongii igerisinde pulsu yap1 (flake) halini alirlar,
soguk kaynak (cold welding) olduktan sonra kirilirlar ve tekrar soguk kaynak olurlar.
Kirilma ve soguk kaynaklanma siireci Ozellikle baslangictaki tozun deformasyon
ozelliklerine baglidir.

Her bir toz seklinin ¢arpigsma sonrasi degisimi sekil 4.4°te gosterilmektedir. Stinek
metal tozlar1 (Metal A ve Metal B) pulsu yapi1 halini alir. Buna karsin gevrek intermetalik
ve dispersoid pargaciklar daha kii¢iik pargaciklar halinde matris iginde homojen sekilde
dagilir. Asindirict bilyelerin ilk carpmalari siinek metal tozlarinin pulsu yapiya
donmesine ve soguk deformasyonuna neden olurlar. Gevrek ara metal tozlar parcalanirlar
ve boyutlar1 kiicliliir. Oksit dagilimli parcaciklar c¢ok kisa siirede pargalanirlar

(Suryanarayana, 2001)

Metal A O Bilye-Toz-Bilye Carpiymasi

Mecal B > CSSSSESISS

Wal
intermetalik Q >0y
o Qo
> . y
s D<) —— O]
-4 a3
- Ll
20 pm 5 pum
Tipik Baslangic Tozlar Carpismadan Sonra

Sekil 4.4. Baslangi¢ tozlarinin 0giitme siiresince deformasyon karakteristikleri
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4.3.3. Ogiitme islemi safhalar

Ogiitme haznesi icinde iki bilye ¢arpisinca arasinda kii¢iik miktarlarda toz kalir
(sekil 4.5). Bu islem sirasinda toz morfolojisi iki sekilde degisir. Eger toz parcaciklari
stinek ise pulsu yap1 haline gelir ve soguk kaynak olusur. Eger toz parcaciklar: gevrek ise
direkt kirilma egilimi gosterir. Son olarak siinek ve gevrek tozlar bir arada ise siinek
olanlar pulsu hale gelecek gevrek olanlar hem kirillacak hem de siinek toz igerisine
gomilecektir. Bu baslangictaki igerigin degisik kombinasyonlarini igeren tabakali

kompozit pargaciklarinin olusumuna yol agar.

Sekil 4.5. Mekanik alagimlama boyunca bilye-toz-bilye carpismasi etkisi

4.3.3.1. Siirecin ilk safhasi

Siirecin ilk safhasinda siinek metal toz pargaciklari pulsu hale gelir (Sekil 4.6 ().
Bu durum 6gilitme isleminde katmanli yap1 olarak adlandirilir. Tozlarin boyutu 6nemli

olgiide degisime ugrar (Suryanarayana, 2001).

4.3.3.2. Siirecinin orta sathasi

Ogiitme yapilirken &giitme devam ettikge soguk kaynak ve kirilma olaylart
periyodik olarak tekrar eder ve bu durum ince taneli ve es eksenli bir mikroyapi
olusumuna sebep olur. Bu agamada tozlar sarmal lameller igerir (sekil 4.6 (b)). Soguk
deformasyon miktarinin artmasiyla beraber parcacik hatalari, poroziteler, tane sinirlarinin
say1s1 zamanla artar (tane boyutu diiger) ve bunlar kisa dongiilii difiizyon yoluyla saglanir.

Ogiitme haznesi iginde, bilye-bilye, bilye-toz ve bilye-duvar carpismalarimn etkisi
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tozlarin sicakligimin artigina neden olur ve difiizyonu kolaylagtirir. Alasgim tiim bu
etkilerin kombinasyonu ile meydana gelir. Bu agsamada oksit dagilimi daha homojendir

(Suryanarayana, 2001).

Metal A

Intermetalik

Katmanlasmis yap:
Dispersoid

100 tim 0,5 gm
(a)
Metal A

Yarudengeli Faz

Dispersoidler

intermetalik
Yayinma

w*t «— Dispersoidler

Dispersoidler =— Cikelti faz:

100 m 0.5 ftm
(b)

Sekil 4.6. Siirecin ilk safhasi (a) Katmanlagmis yap1 olusumu, Siirecin orta sathasi (b)
Toz parcaciklariin sarmal lamelli yapiya dontigiimii

4.3.3.3. Siirecin son safhasi

Bu safhada lameller daha ince ve daha sarmal hale gelerek Ust Uste biner ve
katmanlt bir hale gelir (sekil 4.6 (c)). Katmansal aralik ile dispersoid araligi 1 pm’den
azdir ve parcaciklarin mikro sertligi doyum noktasina ulasir. Siirecin tamamlanmasiyla

birlikte, bu katmanlar artik optik mikroskop ile gézlemlenemeyecek seviyedir.
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Bu asamadan sonra siirecin devam etmesi dispersoidlerin - dagilimini
arttirmayacaktir ve bu kendine 06zgii Ozellikler gosteren her bir tozun niteligi
(composition) baslangigtaki toz karisiminin niteligi ile denktir ve bu duruma steady state

(kararl1 hal) durumu denir (Suryanarayana, 2001).

B metalinin derisimi

Intermetalik Kahntilar

Kararli Cékelfi

Sekil 4.6. Siirecin son safhast (c) Mikroyapinin kararli hale ulagmasi.

4.4. Ogiitme Sistemleri

Mekanik alasimlamada iig tiir 6glitme sistemi mevcuttur;
» Sinek-Sunek,
» Slnek-Gevrek,
» Gevrek-Gevrek

4.4.1. Slinek-stinek sistem

Mekanik alasimlamada kullanilan tozlardan en az bir tanesi alagimlamayi
tyilestirmek icin siinek olmalidir. Baslangicta iki farkli kimyasal bilesime sahip “ikisi de
stinek” olan tozlar kullanildiginda, alasimlama boyunca morfolojik degisimleri sekil

4.7°de gosterilmistir.
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'/ / ‘l;.-’ i e

/ /Z’ /i '
—

[/_) ——

Baslangi¢ tozlari Pulsu yap1

kaynaklanma

Kararl ha

Mekanik Alagimlama sonrasinda
silnek - siinek siteminin (Ag-Cu)
SEM giriintiisi (Kararh hal)

Sekil 4.7. Suinek-siinek sistemde mekanik alagimlama safhalarinin geligimi
(Suryanarayana, 2001).

Alagimlama isleminin ilk sathasinda bilyelerin birbirleriyle ¢arpismasi sirasinda
bilyelerin merkezleri dogrultusunda arada kalan tozlar, darbe etkisiyle plastik
deformasyona maruz kalirlar. Bunun sonucunda tozlarda ezilme olur ve tozlar pulsu yap1
haline gelir. Bu durum sekil 4.7°de gosterilmisti. Bu ¢arpismalar esnasinda arada kalan
toza bir miktar darbe enerjisi yiklenir. Darbe enerjisi sebebiyle toz pargaciklari, birbiriyle
soguk kaynak olur, kirilir ve tekrar soguk kaynak olur. Bu darbe kuvveti toz pargaciklarini
deformasyona ugratarak sertlesmelerine ve kirilmalarina sebep olur.

Slinek-stinek tozlarin ogiitilmesinin ilk asamalarinda toz boyutu biiyiiyerek
baslangi¢c boyutunun ii¢ katina kadar ulasabilir. Bu durumu kontrol etmek amaciyla
bilesime islem kontrol katkilar1 ilave edilir. Ogiitiicii bilyelerin devam eden darbe
etkisinden dolayi, pargaciklarin yapisi kararli olur ve baslangigtaki tozlarin
kompozisyonuna nispeten daha homojen bir hale doniistir.

Ogiitmenin son asamasina varildiginda ortalama toz boyutu artik azalmaz ve sabit
kalir. Ciinki her bir toz parcacigi igerisinde bulunan alasim tabakalar1 arasindaki
bosluklar azalirken, ayn1 zamanda bu alagim tabakalarinin sayisi artar. Belirli bir siire
Oglitmenin ardindan, ortalama parcacik boyutunu arttiran soguk kaynaklanma ve ortalama
kompozit pargacik boyutunu azaltan kirilma miktarlar1 arasinda bir dengeye varildiginda
kararli hal durumuna ulasilir. Kararli asamaya gelinceye kadar mekanik alasimlama
sirasinda toz pargaciklari agir bir deformasyona maruz kalirlar. Toz pargaciklarindaki
dislokasyonlar, bosluklar ve tane sinirlarindaki artma gibi pek c¢ok kristal hatalarinin

varlig1 bu durumu agiklamaktadir. Bu kusurlarin varligi bir kat1 hal ¢dzeltisini olusturacak
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olan element veya elementlerin matris igerisine diflizyonunu arttirir. Devam eden
mekanik alagimlamayla birlikte, homojen ve incelen mikro yapi sebebiyle difiizyon
mesafeleri azalir. Bununla beraber, 6giitme sirasindaki ¢ok az sicaklik artis1 difiizyona
yardimer olur ve sonugta bilesenler arasinda gercek alagimlama ortaya ¢ikar (Varol,
2012). Sekil 4.8’de siinek tozlarin baglangig, 1 ve 8 saat 6glitme sonrasi toz morfolojisi
goriilmektedir. Sekilde goriildiigii gibi 1 saat sonunda pulsu yapi olusurken 8 saat

sonunda es eksenli bir morfoloji olusmustur.

“"w’ -
Lk &

-ia

(ogiitilmemis toz) 500x (pulsu toz) 500x (es eksenli toz) 500x

Sekil 4.8. Siinek AA7075 tozlarin 6giitme siiresi ile morfolojik degisimleri a)
ogiitiilmemis b) 1 saat 6giitiilmiis ¢) 8 saat 6giitiilmiis

4.4.2. Stinek-gevrek sistem

Sunek-gevrek sistemde ilk 6nce siinek metal tozlar1 bilye-toz-bilye ¢arpigsmalari
ile pulsu hale gelirken diger yandan sistemdeki gevrek olan tozlar kirilmaya baslarlar.
Kirillan gevrek tozlar siinek bilesen igeresine gomiiliirler. Gevrek bilesenler katmanlar
arasi bosluklar boyunca yerlesirler. Ilerleyen o6giitme siireleri sonucunda tozlar
deformasyon sertlesmesine ugrar katmanlar ¢ogalir ve daha kii¢iik boyutlara inerler.
Devam eden 6giitme ile tabakalar daha da kiiciiliir tabakalar arasi bosluk artar ve gevrek

tozlar ¢oziinmezse diizenli olarak siinek matrise i¢ine dagilirlar.
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Es eksenli Rastgele yonlenme Kararl1 hal
par¢acik olusumu

Sekil 4.9. Stinek-gevrek sistemde mekanik alasimlama sathalarinin gelisimi

Sekil 4.9’da goriildiigii gibi gevrek pargaciklari igeren sistemlerde kirilma olayinin
etkinligi artmakta ve sistem es eksenli morfolojiye daha erken saatlerde ulagsmaktadir.

Sekil 4.10°da ise Stinek malzeme olan aliminyum ile gevrek malzeme olan bor
karbiirlin mekanik alasimlama metodu ile Ogiitme sonrasi kararli hale gelmesi

gosterilmektedir.

Siinek toz Gevrek toz 1 saatlik 6giitme 8 saatlik Ggiitme

Sekil 4.10. Siinek ve gevrek karisim tozlarinin (baslangig), 1 saatlik 6giitme sonrasi
(pulsu yapiya gecis ve kismi kirilma) ve 8 saatlik 6giitme sonundaki (es eksenli yapi,
kararli hal) morfolojileri
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4.4.3. Gevrek-gevrek sistem

Iki veya daha ¢ok gevrek malzemeden olusan bir sistemde alastmlamanin olmasi
beklenmeyebilir. Ciinkii siinek bilesenin olmamasi herhangi bir kaynak ya da birlesmeyi
engeller ve kaynaklanmanin olmadigi durumda da alasimlamanin olmasi beklenmez.

Bununla beraber, Si-Ge ve Mn-Bi gibi bazi gevrek-gevrek sistemlerde
alasimlamanin oldugu da belirlenmistir. Gevrek tozlar, 6giitme sirasinda pargalanir ve
parcacik boyutlar stirekli azalir. Bununla beraber ¢ok kiiciik boyutlardaki toz pargaciklar
stinek bir davranig goOsterir ve daha sonra boyut azalmasi miimkiin degildir. Bu

ogiitiilebilme sinir1 da denir (Suryanarayana, 2001).
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5. TOZ ENJEKSiYON KALIPLAMA YONTEMIi

5.1. Genel Bilgiler

Enjeksiyon kaliplama denildiginde akla ilk gelen {iiretim yontemi plastik
enjeksiyon kaliplama yontemidir. Bu yontem hizli ve seri {iretime uygun oldugu i¢in
metal pargalarin iiretilmesinde toz metalurjisi ve enjeksiyon kaliplama yontemi
birlestirilerek “ileri toz metalurjisi yontemi” olan “toz enjeksiyon kaliplama” (TEK) ya
da diinyada bilinen adiyla metal powder injection molding (MIM ya da PIM) teknolojisi
ortaya ¢ikarilmistir (Sekil 5.1).

TOZ ENJEKSIYON KALIPLAMA ISLEM BASAMAKLARI

Metal tozlar1 ~ Baglayici Baglayic1 giderme
f o o o

o - I - B -
A_n._n

Fan

0.0

T Baglayic1 giderilmis parga
(Brown part)
Besleme

Sinterleme

Isitic1 rezistanslar

o

Ham parca
(Green part)

Sinterlenmis parca
(End product)

Sekil 5.1. Toz enjeksiyon kaliplama (TEK) yonteminde islem basamaklar1 (Internet,
2016)
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Toz enjeksiyon kaliplamada kullanilan cihaz plastik enjeksiyon kaliplama da
kullanilan cihaz ile ayn1 prensipte ¢calismaktadir. Sinterlenmis yogunlugunu arttirmak igin
TEK yonteminde kullanilan tozlarin ortalama pargacik boyutunun genelde 20 mikron
altinda olmasina dikkat edilmektedir. (German, 2005).

TEK yontemi kiigiik, karmasik ve ¢ok sayida pargalarin tiretimi i¢in ekonomik bir
yontemdir (Sekil 5.2).

106

o TOZ ENJEKSIYON
105 TOZ METALURJISI KALIPLAMA

BASINCLI DOKUM

ADET

104

TALASLI IMALAT HASSAS DOKUM
103

DUSUK ORTA YUKSEK

PARCA KARMASIKLIGI

Sekil 5.2. Imalat teknolojilerinin par¢a karmasiklig1 ve iiretim miktar1 parametreleri
acisindan uygulama alanlari

Toz enjeksiyon yonteminin avantajlari;

» Cok karmasik sekilli ve ¢ok sayida pargalarin seri iiretimi i¢in uygundur.

» Cok kiigiik pargalarin tiretilmesi bu yontemle miimkiindiir (mikro enjeksiyon
kaliplama)

» Toz enjeksiyon kaliplama teknolojisinin aksine klasik presleme islemiyle
sekillendirilen parcalarda yogunluk gradyanlari meydana gelmektedir. Toz-toz ve
toz-kalip duvar arasindaki siirtlinmelerden kaynaklanan yogunluk gradyanlar
sinterleme stiresince par¢canin homojen olmayan bir sekilde biiziilmesine yol acar.
TEK’te malzeme kaliplanirken sivi gibi davranmasi sayesinde yogunluk
gradyanlar1 olusmaz.

» Bu yontemle iiretilen iiriinlerin ylizey kalitesi ¢ok iyi oldugu i¢in ikincil islemlere

gerek kalmaz.
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» Metal isleme ve hassas dokiim yontemlerine gore ¢ok daha ucuz iiretim imkani
sunmaktadir (10000 ve iizeri parcalarin seri liretiminde).

» Geleneksel malzemelerden bagska TEK ile siliperalasimlar, intermetalikler,
refrakter metaller ve seramik-fiber takviyeli metal matrisli kompozitler gibi

malzemelerden iiretim yapilabilmektedir.

Yontemin simirlamalari;

Her teknoloji de oldugu gibi TEK yonteminde de sinirlamalar vardir.

> Genellikle toplam parga hacmi 100 cm®iin altinda olmalidir. Bunun nedeni biiyiik
parcalarda sinterleme sonrasi boyutsal kararliligin korunamamasidir.

» Yontemin karmasikligl ve parametre sayisinin ¢ok olmasi.

> Ince toz kullaniminin ve kimyasal — termal baglayic1 giderme isleminin saglhk

acisindan tehlike olusturmasi

5.2. islem Basamaklari

Bu kisimda toz enjeksiyon kaliplama yonteminin sekil 5.1’de verilen islem
basamaklar1 genis sekilde agiklanmis ve {izerinde dikkat edilmesi gereken konularin alti

cizilmistir.

5.2.1. Toz cesitleri ve dzellikleri

Alasimsiz ve disiik alasimli ¢elikler, paslanmaz ¢elikler, yiiksek hiz celikleri,
bakir bazli alagimlar, nikel ve kobalt esasli sliper alagimlar, titanyum, manyetik alasimlar,
refrakter malzemeler gibi bir¢ok ¢esit metal ve alasimlari, kompozit yapilar TEK
teknolojisinde kullanilacak olan dncelikli malzemelerdir.

Toz enjeksiyon kaliplama yonteminde baglayici ile kullanilacak tozlar klasik toz
metallirjisine gore daha incedirler. Bu tozlarin ortalama pargacik boyutu genellikle 20
um’den kiigiik olmas1 ve pargacik seklinin kiiresel olmasi istenir (kiiresel tozlarin akis
Ozelligi daha iyidir). Metal tozlar i¢in 5-10 um, seramik veya sert metal tozlar1 i¢in ise
ortalama 1-2 pm olmasi daha uygundur.

Clnku sinterleme hiz1 pargacik boyutuyla ters orantili oldugu igin parganin
sinterlenmesi ve yogunlagmasi daha kisa siirede gergeklesmis olur (Vervoort ve ark.,
1996).
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5.2.2. Baglayici ¢esitleri ve Ozellikleri

Baglayicilar kiiglik miktarlarda 1yi karigabilmeli, metal kaliptan kolay
ayrilabilmeli, sekillendirilen par¢anin seklini ve dayanimini koruyabilmeli, par¢adan hizli
bir sekilde giderilebilmeli ve parcayr kalinti karbon veya diger bozunmus artiklarla
kirletmemelidir. Diger bir ifadeyle, kaliplama sonrasinda parca biitlinliigiine zarar
vermeden ve Urinin son Ozellikleri Uzerine olumsuz bir etkisi olmadan giderilebilmelidir.
Baglayici tipi ve toz yiikleme oraninin en iyi sekilde secilmesi gerekmektedir (Vervoort

ve ark., 1996). Cizelge 5.1°de TEK ydnteminde i¢in baglayici tipleri gosterilmistir.

Cizelge 5.1. Toz enjeksiyon kaliplama igin kullanilan baglayici sistemleri (Ozgiin,

2012b)
Bilesen*
Baglayici Tiiru :
Ana (esas) Ikincil
e Parafin mum > Polietilen
¢ Carnabua (Brezilya) mumu » Polisitren
Mum esash o Mikrokristalin mum » Polipropilen
e Dogal mum »  Stearik asit
e Swvi yaglayicilar > Bltil stearat
e Polisitren
o »  Stearik asit
e Polietilen
Polimer esash . . » Mum
e Polipropilen o
> Patentli ilaveler
¢ Polioksimetilen
Epoksi recinel »  Mum
i i e Epoksi regineler
Termoreaktif recineler p ¢ > Stearik asit
Dondurulabilir > Anilin
baglayicilar e Su > Agar
» Parafin mum
» Metil seliiloz
Jelatinlestirilmis e Su > Agar
baglayicilar o
» Gliserin

*Ana (esas) bilesen igerigi %50’°den fazla, ikincil bilesen icerigi %50’den azdir.

Baglayici igeriginde mumlar, 1slatilabilirligi ve yaglama 6zelligini gelistirirken,
polimerler, plastikligi (sekillendirilebilirligi/akiciligl) ve sekillendirilmis ham parganin
mekanik dayanimini saglarlar. Stearik ve oleik asit gibi ilaveler baglayici karisimai ile toz

pargaciklar1 arasindaki ara yiizey reaksiyonunu gelistirirler (Kryachek, 2004).
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5.2.3. Besleme stogu hazirlama

Bu yontemde son Urln haline getirmek istenilen tozlar bir baglayic1 yardimi ile
karistirilip pelet (graniil) haline getirilir. Pelet halinde hazirlanmis malzemeye besleme
stogu denilir (Sekil 5.3). Besleme stogunun toz-baglayici orani yiiksek ise, toz
pargaciklar1 arasi bogluklar1 doldurmak igin baglayici yetersiz kalir. Fazla baglayici
olursa viskozite diiger, daha diisiik basinglarda kaliplama yapilabilir ama toz miktarinin
az olmasindan dolay1 sinterlenmis son yogunluk diisiik olur ya da parca seklini
koruyamaz. En iyi sonu¢ dis macunu kivaminda viskoziteye sahip karigimlar ile elde
edilir.

Tozun paketlenme oOzelliklerine bagli olarak baglayici, karigimim hacminin
%40’1n1 olusturabilir. Besleme stogu hazirlanirken agirlik yerine hacim hesabi yapilir.
Ciinkii baglayicilarin yogunluklar diistik oldugu i¢in agirlik¢a hesaplandiginda ¢ok fazla

hacim kaplayacak bu durum sinterleme sonrasi yogunlugun diisiik olacagi anlamina gelir.

Sekil 5.3. Pelet (Graniil) haline getirilmis toz/baglayic1 karigimi

Aliiminyum gibi diisiik yogunluklu tozlarda baglayici miktart agirlikca %15,
yiikksek yogunluklu tozlarda ise %2 ye kadar diisebilir. Baglayici icine yiiklenen toz
miktar1 ise malzemeye, parca boyutu ve gbzenek miktarina ve baglayici tiiriine bagh
olarak besleme stogunun hacimce %15 ile 60’1 kaplayabilir (Lin, 1997). Son yillarda
yapilan bazi ¢alismalarda ise bu oran %70’lere kadar basari ile ¢ikartilmistir (Choi ve
ark., 2014).

Besleme stogunun 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in yapilan reoloji analizi ileride

ana baslik altinda genis bir sekilde agiklanmastir.
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5.2.4. Enjeksiyon kaliplama

Bu islem besleme stogunun 1sitilmasi ve spesifik enjektorler vasitasiyla basing
altinda kapali bir kalip igerisine doldurulmasi islemlerini igerir. Kullanilan kaliplar
polimer malzemelerin kaliplanmasinda da kullanilan kaliplara benzerdir. (Kryachek,
2004).

Kaliplama sirasinda besleme stogu sicaklii baglayic tiiriine baglidir ve genelde
200 °C’nin altindadir ve yine besleme stoguna bagli olarak kalip sicakligi 30-140 °C
arasinda degisir. Kalip dolum hiz1 yaklasik olarak 1,5 cm®/s ila 75 cm®/sdir.

5.2.5. Baglayici giderme

Baglayici giderme islemi hem 1s1l islemle olabilir hem de parcayr ¢6ziicii i¢ine
daldirarak yapilabilir. En yaygini 1s1l islem ile gidermektir ve bu islem agik ortaminda
1sitilarak yapilir.

Baglayic1 giderme islemi enjeksiyonla kaliplamanin énemli bir asamasidir. islem
esnasinda pargada carpilma veya catlama olmamalidir. Baglayici giderme
yonteminin; par¢anin siirekliligi, biiziilmenin homojenligi ve mekanik 0&zellikler

tizerinde 6nemli etkileri vardir (Kryachek, 2004).

5.2.6. Sinterleme

Bir araya gelmis (genelde presleme ile) temas halindeki toz pargaciklarinin ergime
noktasinin altindaki bir sicakliga 1sitilmasi sonucunda ylizey enerjilerinin azalmasi ve
kimyasal olarak yogun ve mukavemetli yap1 olusturmasina sinterleme denir. Sinterleme
islemini saglayan genel itici giic, toz taneciklerinin ylizey enerjisinin azalmasidir.

Sinterleme sirasindaki asagidaki sekilde ozellikler degisir,

I.  Toz taneciklerinin baslangigtaki toplam yiizey alani azalir.
ii.  Sekillendirilmis parcanin y1gin hacmi azalir.
iii.  Mukavemet artar.

Sinterleme boyunca hi¢ sivi olusmuyorsa bu duruma kati-hal sinterleme (solid-
state sintering) adi verilir. Sinterleme sirasinda kimyasal kompozisyonun ve sicakligin
ayarlanmasi ile yapida bir miktar sivi olusturuluyor ise buna sivi-faz sinterleme (liquid-
phase sintering) denir. Sinterleme ile toz pargaciklar arasindaki gozenekler kapanir ve

yogunluk artar. Kat1 hal sinterlemesi ile tam yogunluga hi¢bir zaman ulagilamaz. Sivi faz
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sinterlemesinde ise olusan sivi, gézeneklere tamamen sizabildigi i¢in tam yogunluga
ulasilabilir. Bunun yaninda temas noktasi arttik¢a sinterleme stiresi kisalir. Bu yiizden

ince taneli tozlarin sinterlenmesi daha kisa stirer.

5.2.6.1. Kat1 hal sinterlemesi

Bu durumda sinterleme, ergime sicakliklarimin altinda kati-hal atom taginim
olaylariyla gergeklesir. Mikro-boyutta, toz taneciklerinin temas noktalarinda kohezif

boyun biiyiimesi (neck growth) ile baglanma gergeklesir (Sekil 5.4).

S Boyun Atomlar

e od
B

+ =

<

Tane smir

Sekil 5.4. Toz taneciklerinin temas noktalarinda kohezif boyun biiylimesi (neck growth)
(Fotograf: Nikel tozunun sinterlenmesi (Internet, 2017) ).

Sekil 5.5’te verilen mekanizmalar ile gerceklesen kiitle tasiniminin sonucunda

mikroyap1 olusumu ve yogunlagma saglanir.
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E-C e E-C (Evaporation/condensation)
\SD buharlasma-yogunlasma
VD

*  SD(Surface diffusion)
yuzey diflizyonu

ylizey
tasinimi 2 s
* VD(Volume diffusion)
hacim diflizyonu
= > * PF(Plastic flow)
P X N r plastik akma
hacim  / "’ \!
e ™| x " *  GB(Grain Boundary diffusi
tasimmi ! (Grain oundary di sion)
\ A tane siniri diftizyonu
e il g7
Lo=D

Sekil 5.5. Toz pargaciklar arasinda kati hal sinterlemesi siiresince meydana gelen kutle
tasinim mekanizmalari

5.2.6.2. Siv1 hal sinterlemesi

Sinterlenen malzemenin belirli bir kisminin sinterleme sicakliginda eriyerek sivi
hale gectigi durumdur. Sivi fazin olusturdugu kilcal ¢ekim kuvvetleri Ssayesinde
parcaciklar birbirlerini ¢ekmekte ve herhangi bir basing olmaksizin hizli bir yogunlagma
meydana gelmektedir (Sekil 5.6).

Siv1 faz sinterleme, kati hal sinterlemeye kiyasla iki 6nemli avantaj saglar:

e (Cok daha hizli gerceklesir,
e Uniform ve tam yogunluk saglar.

Sivi-faz sinterlemenin gergeklesmesi igin bazi kosullarin saglanmasi gerekir:

e [sitma sonucunda belirli bir miktarda s1v1 olusturacak sekilde baslangictaki
katilarin kompozisyonu ayarlanmalidir.
e Olusan s1vi, geriye kalan kat1 fazlar1 belirli bir miktarda ¢ozebilmelidir.

e Olusan s1vi, kat1 taneleri tamamiyla 1slatabilmelidir.
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Gozenek

Coziinme - Tekrar Cokelme

Yeniden |:>

Diizenlenme

7

Tam Yogunluk

Sekil 5.6. S1v1 faz sinterlemesi ve mekanizmasi

Toz enjeksiyon kaliplama yonteminde sinterleme basamaklar ise sekil 5.7°de
verilmistir. Bu yontemde de gerceklesen mekanizma yukarida bahsedilen kat1 ya da sivi

faz sinterlemesi ile ger¢eklesmektedir fakat sinterleme Oncesinde ek olarak baglayict

giderme iglemine ihtiya¢ duymaktadir.

BASLANGIC
KARISIMI

Baglayici ; Toz |— Baglayic1 Giderme Asamasi
Pargaciklari |

I— Sinterleme Agsamasi 4‘ |_ Tam Yogunluk J

(Son Uriin)

Sekil 5.7. Toz enjeksiyon kaliplama yonteminde sinterleme basamaklari
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6. REOLOJI

TEK yonteminde toz-baglayici karisimmdan olusan besleme stogunun kaliba
eksiksiz olarak dolabilmesi igin reolojik davranislarinin belirlenmesi gerekmektedir. Bu
asamada meydana gelebilecek hatali karisimlar elde edilecek son {iriiniin 6zelliklerine
direkt etki etmektedir. Bu nedenle reoloji kavrami ve reolojide gegen terimlerin ¢ok iyi
bilinmesi gerekmektedir.

Sivilarin akis, katilarin deformasyon 6zelliklerini tanimlayan reoloji, rheos (akis)
ve logos (bilim) kelimelerinden olusmaktadir. Bu terim ilk defa Prof. Dr. Eugene Cook
Bingham tarafindan kullanilmistir. Reoloji bilimi, sivi malzemelerin akis, kati
malzemelerin ise deformasyon 6zelliklerini tanimlamaktadir.

Gazlar ve sivilar kuvvet uygulandigr zaman akar, katilar ise deforme olurlar.
Malzemelerin deformasyon ve akis davranisi; molekiiler yapi, bilesim, zaman ve sicaklik

gibi faktorler baglh olarak degiskenlik gostermektedir. (Celebi, 2009; Bilketay, 2017)

Hooke yasasina uyan

Elastik Hooke yasasina uymayan
DEFORMASYON Viskoelastik
Inelastik
" B Viskoplastik
REOLOJI
Tiksotropik
Zamana Reopektik
Newtonsal Bagh
— < Plastik
Newtonsal . .
S Zamandan Sanki-Plastik
Bagimsiz Dilatant

Sekil 6.1. Kati malzemeler i¢in deformasyon ve sivi malzemeler i¢in akis modelleri
(Candogan, 2019)
Newton yasasina gore akiskanin viskozitesi kayma hizinin artmasi ile artar fakat TEK
yonteminde kullanilan besleme stogu (toz + polimer esasl baglayic1 karisimi) kalip igine
akarken bunun tam tersi bir akig gdstermektedir yani kayma hizi arttik¢a viskozite azalir. Bu

tip akis davranigina sanki-plastik akis (pseudoplastic flow) denir.
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Kayma Gerilimi (1) [Pa]

Kayma Hizi (y) [s?]

Sekil 6.2. Newtonsal ve newtonsal olmayan akis modelleri

Toz enjeksiyon kaliplama yonteminde reolojik davranmiglari inceleyen birgok
arastirmacinin da belirttigi gibi genelde polimer esasli baglayici kullanildigindan dolayi
kullanilan besleme stoklari sanki-plastik akis davranisi sergilemektedir (Chan ve Lin,
1995; Khakbiz ve ark., 2005; Guo ve ark., 2009). Bu nedenle bundan sonraki agiklamalar
tez ile ilgili olan “newtonsal olmayan ve zamandan bagimsiz akiglar” igin verilecektir.

Newtonsal olmayan akis tipleri, temel reoloji terimleri ve akis1 modellemek i¢in

kullanilan yaklagimlar asagida verilmistir.

6.5.1. Newtonsal olmayan akis tipleri

6.5.1.1. Plastik akis

Yukarida bahsedilen bilim adaminin ismine ithafen Bingham akis olarak da
adlandirilmaktadir. Plastik akis egrisi orijinden ge¢mez. Bu tip sivilar hemen akmaz
kayma gerilimi belli bir esik degerine (yield stress value) ulaginca akis goriilmektedir.
Ornegin: normal sartlarda akmayan dis macunu belli bir kayma gerilimi altinda akiskanlik
kazanir. Mayonez ve tiip ¢ikolatalar da bu duruma 6rnek olarak gosterilebilir.(Celebi,

2009; Candogan, 2019).
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6.5.1.2. Sanki-plastik akis

Kayma geriliminin artmasi ile viskozitesi azalan akiskanlarda goriilen akis tipidir.
Viskozite, kayma hizi ile ters orantilidir. Esik degeri yoktur, viskozitesi tek bir nokta ile
ifade edilememektedir. Boyalar, dogal ve sentetik zamklar, polimerleri i¢eren yar1 kati
sistemler(Celebi, 2009).

6.5.1.3. Dilatant akis

Kayma hiz1 ile viskozite dogru orantilidir. Sanki-plastik akisa zit davranis
gostermektedir. Bu akigkanlara en iyi 6rnek olarak Ublek (Misir nigastasi ve su ile hazirlanan
akigskan hamur) verilebilir. Ublek hamuruna gerilim uygulanmadigi zaman akigkan, gerilim
uygulandig1 zaman ise kati gibi davranmaktadir. Bu hamura bir ¢ekig ile vurulursa etrafa

dagilip sigramak yerine bir arada kalmaktadir fakat iizerine kuvvet etki etmedigi zaman sivi

gibi davranmaktadir.(Celebi, 2009; Candogan, 2019)

6.5.2. Temel reoloji terimleri

6.5.2.1. Viskozite

Viskozite, siv1 tabakalarinin birbirleri arasinda akmaya karsit gosterdigi direng
olarak tanimlanir. “n” ile gosterilir ve birimi Pa.s‘dir. Viskozite arttik¢a akisa karsi olan
diren¢ de artmaktadir. Viskozite terimi kisaca su sekilde agiklanabilir: Paralel molekiil
tabakalarindan olusmus, yiizeyi 1 cm? ve yiiksekligi 1 cm olan “blok” (bir deste kart gibi)
bir s1v1 diistiniilsiin (Sekil 6.3). Tabakalarm en alt yiizeyinin sabit oldugunu kabul edilsin.
En {istteki siv1 tabakasi sabit bir hizla (1 cm/sn) hareket ettirildiginde, diger biitiin
tabakalar, en alttaki sabit tabakaya uzakliklari ile orantili bir hizla hareket edecektir. Her
tabakanin farkli ivmesi olacaktir. Stvinin i¢ siirtlinmesine bagli olarak da kuvvetin
uygulandigi tabakaya yakin olan tabakalar hizli, uzak olanlar yavas hareket edeceklerdir.

S1vi blogunun sabit olan alt tabakasinin yerinde durabilmesi i¢in uygulanan F
kuvvetine ters yonde ve esit degerde bir kuvvete ihtiya¢ duyulacaktir. F kuvveti bir
gerilim meydana getirecektir. Kuvvetin uygulandigi sivi yiizeyinin alant A ve hareketi
baslatmak i¢in gereken kuvvet de F ise, birim alana diisen kuvvet F/A olacaktir. Buna
kayma gerilimi (shear stress, ) denir. Bu gerilme diizlemlerin yer degistirmesine de
neden olur. Bu yer degistirmede, diizlemler arasindaki akisa dik yondeki uzakliga “x”,

diizlemlerin kayma hizina “v” diyecek olursak; dv/dx (shear rate, ) kayma hizi orani
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veya kayma deformasyonunun degisme hizidir. Tek tek tabakalarin birbirine gore
hareketini frenleyen kuvvete sivilarin i¢ siirtinmesi veya dinamik viskozitesi (mutlak
viskozite) denir. Dinamik viskozitenin ayn1 sicakliktaki yogunluguna boliinmesi ile elde
edilen viskozite degerine kinematik viskozite denir fakat newtonsal akis gostermeyen

sivilar i¢in daha ¢ok tercih edilen viskozite degeri dinamik viskozitedir (Celebi, 2009).

Dinamik viskozite = kayma gerilimi / kayma hizi hesabi ile bulunur.
T

n ¥ (6.1)

_;F

X
(mesafe)

Sivi kiitlesi

Sekil 6.3. Birbirine paralel molekiil tabakalarindan olugmus bir siv1 kiitlesi ve farkli
tabakalardaki hiz gradyani (V2>V1>Vp)

6.5.2.2. Kayma gerilimi

Kayma gerilimi (shear stress , 1) akiskana belirli bir yonde uygulanan kuvvetin

birim alana orani olarak tanimlanir. Kayma geriliminin genel formiilii asagida verilmistir;
F
T=7 (6.2)

Denklemde F uygulanan kuvvet (N), A ise kuvvetin uygulandigi kesit alanidir

(m?). Kayma geriliminin birimi Pascal (Pa=N/m?) dur.
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6.5.2.3. Kayma hizi

Kayma geriliminin akiskan iizerinde neden oldugu deformasyonun bir dl¢iisiidiir.
Kayma hiz1 (shear rate, y) sekil 6.3’te gosterildigi gibi; belirli bir diizlemde hareket eden
bir akigkana +x yoniinde bir kuvvet uygulandiginda akiskana ait hiz dagilimi hareketli

plakaya dogru artar (Vmax). Kayma geriliminin birimi s (1/s) dir.

6.5.2.4. Akis davrams indeksi

Enjeksiyon kaliplama kosullar1 altinda besleme stoklarimin davraniglarim
incelemek i¢in, akis davranis indeksinin (flow behavior index) (n) hesaplanmasi
gerekmektedir. Akis davranis indeks degeri kayma gerilimi ve kayma hizinin logaritmik
olarak c¢izildigi grafigin dogrusal araliktaki egiminden hesaplanir (Yang ve ark., 2003;
Sotomayor ve ark., 2010; Torralba ve ark., 2013; Gokmen ve Tirker, 2014). Akis
davranig indeksinin degeri asagida gosterildigi gibi akisin karakteristigini belirlemek icin
kullantlir.

n<1 icin sanki-plastik akis

n=1 i¢in newtonsal akis

n>1 i¢in dilatant akis

6.5.3. Newtonsal olmayan akislarda kuvvet yasasi yaklasimi

Zamandan bagimsiz sanki-plastik ve dilatant akigskanlar newtonsal akis
gostermedigi i¢in genel olarak kuvvet yasasi ile ifade edilirler (Power-law ya da Ostwald-

de Waele bagintis1 adiyla da bilinir).

T=Ky" (6.3)

Buradan viskozite degeri,

n = =—= Ky (6.4)
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Denklem 2.3‘te; T: kayma gerilimi, )/ kayma hiz1 K: sabit (kivam indeksi) ve n: akis

davranig indeksi olarak verilmistir. n degeri, kayma hizina (orani) karsilik viskozite

hassasiyetinin derecesini gosterir. Diisiik n degeri i¢in kayma hiz1 ytiksektir.
6.5.4. Cihaz tipleri

Baglayici igerisindeki kritik toz yilikleme oraninin ve besleme stogunun akis
Ozelliklerinin belirlenebilmesi i¢in reolojik analiz yapilmasi gerekmektedir. Reolojik

analiz, rotasyonel (tork) (Sekil 6.4a) ve kilcal (kapiler) reometre (Sekil 6.4b) ile
yapilabilir.

Y\NEXUS

Sekil 6.4. Reolojik analiz i¢in kullanilan genel cihaz tipleri a) Rotasyonel reometre b)
Kilcal reometre
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7. KAYNAK ARASTIRMASI

Kaynak arastirmasi boliimii alisilagelmisten farkli olarak tezde kullanilan tiretim
yontemleri ve kullanilan matris tozunun ¢esidi (metal olmasi) esas alinarak ii¢ farkl
baslik altinda incelenmistir.

[Ik olarak kompozit tozu iiretiminin temelini olusturan mekanik alasimlama
yonteminde, farkli arastirmacilar tarafindan kullanilan parametreler tablo halinde
belirtilmistir. Sonrasinda tozlarin kaliba ideal sekilde basilabilmesi i¢in kullanilan toz
enjeksiyon kaliplama yonteminde, besleme stogu hazirlama asamasi ve reolojik
davranislar (ideal ve kritik toz yiikleme orani) tablo halinde verilmistir. Boliim sonunda

ise kaynak incelemeleri sonrasinda elde edilen sonuglar 6zetlenmistir.

7.1. Mekanik Alasimlama Parametreleri

Bu kisimda mekanik alagimlama parametrelerinin metal esash toz tretilirken
hangi arastirmacilar tarafindan ne sekilde kullanildigi incelenmistir. Arastirmacinin
yaptig1 ¢alismasinda normalde belirtilmesi gereken fakat cevap alinamayan durumlarda

ilgili alana (*) isareti konulmustur.

Cizelge 7.1. Metal esasli toz iiretimi i¢in mekanik alasimlama parametreleri

- . o Hazne - . islem
SISTEM Ogiitme  Ogiitme  Ogiitiicii Bilye BT Kontrol
Hizi Siresi Tipi - Oram
Malzemesi Katkis1
KAYNAK :
Takviye (sa)
Matris / Alasim  (dev/dk) (min — max) (9)
Elementi B
1- (Song ve Fe Al ) Paslanmaz X 0.5,1ve2
ark,, 2010) 2u) (100) 305 312 Gezegen Celik 101 Stearik asit)
2- (Al-Mangour Fe (Ti,C) Paslanmaz . -
ve ark., 2017) @ayy @07 2 35 Gezegen Celik %1
WC -
3- (Keller ve Fe . 2ve 16
ark., 2016) 3u) 500 2-12 Gezegen Paslan_maz 10:1 (Etanol)
Celik

4- (Al-Joubori
ve Fe (Ni, Cr) N ) Paslanmaz . 2
Suryanarayana, (10p) (5, 74p) 545 Spex Celik 101 (Stearik asit)
2017)
5 (Tan veark, Fe W) 200 5-10 Gezegen * 31 *

2016) (30u) (25u)
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- P P Hazne - . islem
SISTEM Ogiitme  Ogiitme  Ogiitiicii Bilye BT Kontrol
Hiz1 Sdresi Tipi - Oram
Malzemesi Katkis1
KAYNAK Takvi
akviye (sa)
Matris / Alasim  (dev/dk) (min — max) (9)
Elementi
6- (Kotan, Fe ) - 8 - Paslanmaz 10:1 -
2015) (30w) (25p) Celik ’
7- (Szymanska Fe ) % Sertlestirilmis . *
ve ark., 2004) (521) 100 Gezegen Celik 101
8- (Agarwal ve Fe ) ) - .
Mohanty, 2014) 3u) 300 0-10 Gezegen 6:1 (Toluen)
9- (Wolski ve Fe Al ) Sertlestirilmis .
ark., 1996) (100) (1241) 200 5dk - 12 Gezegen Celik 50:1 Kullanilmadi
10- (Varol ve Al SiC . 1
ark., 2017) @8-162w)  (40nm) %0 B G LS 101 (Metanol)
11- (Raza ve Ti HA . 3 o - 91 -
ark., 2015) (19) (5) '
. 1
12- (Abenojar Al B.,C Paslanmaz :
600 12 Gezegen - 10:1 (Cinko
* *
ve ark., 2007) @) *) Celik Stearat)
13- (Niu ve n WC -
Mg:Ni .
Northwood, (444 * * 0.5-80 Spex Paslanmaz 5:1 *
2002) K Celik
14- (Sankar ve Al SiC 360 05-12 Gezegen Paéﬁ?lin_ az 10:1 2
Singh, 1998) (34p) (14p) Atritdr Aliimina (Stearik asit)
15- .
(Patcharawit ve (8¢I ) é'lc) 800 2-12 Atritor * * *
ark., 2014) H H
- Bimodal Fe
16- (Rajabi ve ) *
(8p- - 100 3 Gezegen * 4:1
ark., 2014) 400nm) (Etanol)
17- (de Castro Fe Y,03 L Paslanmaz . *
ve ark., 2003) (45p) (30nm) 200-800 0-40 Alritor Celik 131 (Toluen)
18- Fe TiC Paslanmaz
(AlMangour ve (454) (1w 200 8 Gezegen Celik 5:1 *
ark., 2016) H H
19- (Krzton ve Fe ) N Paslanmaz . -
ark., 2007) *) 2 Gezegen Celik 11
20- (Singh ve Al SiC . Paslanmaz . -
singla, 2012) (7441) (7410 100 6 Alritor Celik 101
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- P P Hazne - . islem
SISTEM Ogiitme  Ogiitme  Ogiitiicii Bilye BT Kontrol
Hiz1 Sdresi Tipi - Oram
Malzemesi Katkisi
KAYNAK :
Takviye (sa)
Matris / Alasim  (dev/dk) (min — max) (9)
Elementi
21- (Topcu ve Al B,C - Paslanmaz . 1
ark., 2009) (100) (10) 400 8 Alritor Celik &1 (Acrowax)
22- (Nie ve Al B,C Paslanmaz . 2
ark., 2008) @70) 7 420 5 Gezegen Celik 21 (stearik asit)

7.2. Toz Enjeksiyon Kaliplama Parametreleri

Toz enjeksiyon kaliplama yapilirken tozlarin bir baglayici ile karistirilmasi

gerekmektedir. Ciinkii tozlarin kalip igerisine yogunluk gradyanit olusturmadan

kaliplanabilmesi i¢in sanki bir dis macunu kivami almasi gerekmektedir. Baglayict

miktarinin diisiik oldugu durumda kalip igerisine tam dolum gerceklesmemektedir.

Yiiksek oldugu durumda ise sinterleme sirasinda parca seklini koruyamamaktadir. Bu

yiizden arastirmacilar gizelge 7.2 de gosterildigi tizere besleme stogu igin Kritik toz

yiikleme oranim belirledikten sonra ideal oram belirlemeye calismislardir. ideal toz

yiikleme orani segilirken genelde kritik toz yiikleme orani degeri %1 ila %5 azaltilarak

bulunur.

Cizelge 7.2. Metal esasli tozlar igin besleme stogu bilesenleri ve toz yiikleme oranlari

TOZ
¢ i i YUKLEME
(1)
BAGLAYICI BILESENI ( hac %) ORANI
(hac. %)
; POLIMERLER :
SISTEM MUMLAR ASITLER ) N
KAYNAK YYPE Ideal | Kritik
(dso) PP | PE PEG | Diger | PM | BM | SA | Diger
DYPE
Fe-(zr,Nb, Ti)
1- (Gulsoy ve o
ark., 2015) (12p-26,25,30
W 10 69 | 20 | 1 62
sin
2- (Gal ve S
e 2019p) | (Y203, ALO)
(1p-2p,1p) 25 | 15 55 5 48 6
3- (Raza ve Fe
ark., 2016) (51)
20 75 5 65 69
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TOZ
= * . YUKLEME
)
BAGLAYICI BILESENI ( hac %) ORANI
(hac %)
. POLIMERLER j
SISTEM MUMLAR ASITLER . -
KAYNAK YYPE Ideal | Kritik
(dso) PP | PE | pypg | PEG | Diger | PM | BM | SA | Diger
4- (Raza ve Fe
ark., 2012) (4p)
25 70 5 65
5- (Loh ve Fe-TiC Lo (Dogal ve Sentetik mum
Paten S
ark., 2001) (3p-7H) atentli baglayici \yag asidi ve ester)
53 56
6- (Song ve Fe-Al
ark., 2010) (2u-10p)
* * * *
7- (Kong ve Fe
ark., 2012) (4p)
40 40 60 55 5 66 70
8- (Quinard ve Fe
ark., 2011) (B
94 6 60 66
. Bimodal Fe
9- (Choi ve (Au ve
ark., 2014) 1ognm)
75 25 66 72
10- (Raza ve Ti-HA
ark., 2015) (19p-5p)
70 25 5 60
"
(Sc-xtoma or ve Fe
ark. 201)(/)) (8p-261)
' 50 50 65 76
12- (Li ve w
ark., 2017) (Bw)
* * * * 65
13- (Hamidi Fe
ve ark., 2017) (11p)
25 70 5 62
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TOZ
= * . YUKLEME
)
BAGLAYICI BiLESENI ( hac %) ORANI
(hac %)
SISTEM POLIMERLER MUMLAR | ASITLER ' -
KAYNAK YYPE N N Ideal | Kritik
(dso) PP | PE PEG | Diger | PM | BM | SA | Diger
DYPE
. Bimodal Fe *
14- (Rajabi ve (Buve
ark., 2014) 40(‘)‘
nm) 73 25 2 x| 6778
15- (Gal ve Fe-ZrO,
ark., 2019a) (u-1p)
25 15 57 3 47
16- (Arifin ve Ti6Al4V-HA
ark., 2014) (25p-5p)
60 40 69.5 74
17- (Heaney Fe
ve ark., 2004) (16p-22p)
50 50 65
18- (Ramli ve Fe-HA
ark., 2012) (5p-5p)
60 40 58
19- (Khakbiz Fe-TiC
ve ark., 2005) (13-4p)
30 53 15 2 55 60
20- (Gokmen, Inconel 625
2014) (13p)
30 25 33 11 1 63 67
- Inconel
21- (Ozgin,
625 ve 718
2012a) 1
(111) 20 69 | 10 | 1 60
22- (Urtekin, Steatite
2008) (4p) 65 5
30 | 30 65 5 55-58 62
* *
23- (Supriadi Fe
ve ark., 2007) *)
5 25 25 20 5 20 * *
"
(Thavanayaga Ti
e ark., (70u) 80 15 5 60
) 75 20 5

Not: Bir ¢alisma igerisinde birden fazla baglayici ¢esidi kullanmis ise ayni satir

icerisindeki farkli renk ile gosterilmistir
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7.3. Calisma Ozetleri

Bu bolumdeki bahsi gegen galismalarin sonuglar: kullanilan {iretim yontemi esas
alinarak siralanmustir.

o Sadece mekanik alasimlama yontemi kullamlan ¢alismalar

(Uretim yontemi: MA) Al-Mangour ve ark yaptiklar1 calismanin giris boliimiinde,
316L alasiminin diisiik mukavemeti ve diisiik asinma direnci nedeniyle yliksek
sicakliklarda ve olumsuz cevre kosullarinda uygulanabilirliginin smirli oldugunu
belirtmislerdir. Sert ve ince seramik parcaciklarin 316L matrisi igerisine homojen bir
sekilde takviye edilmesi ile bu problemin ortadan kaldirilabilecegini belirtmistir. Bu
veriler 1s18inda segici lazer ergitme yontemi ile yerinde (in-situ) 316L/TiC kompoziti
{iretmislerdir. Calismanin sonu¢ kisminda belirtildigi gibi 100 J/mm?® hacimsel enerji
yogunlugu ile tiretilmis numunelerde en diisiikk asinma orani elde edilmistir (Al-Mangour
ve ark., 2017)

(Uretim yontemi: MA) Al-Joubori ve Suryanarayana Ostenitik paslanmaz celik
tozlarin1 mekanik alagimlama yontemi ile liretmislerdir. Baslangi¢ tozlarinda bulunan
HMK (a) demir fazinin artan 6giitme siiresi sonrasinda YMK (y) fazina dontistiigiint
tespit etmislerdir. Ayrica 5 saatlik 6glitme sonrasinda nikel ve krom piklerinin tamamen
kayboldugu gbzlemlenmistir. Ayrica, demir pik pozisyonlarinin, demirin (Cr, Ni) yeni bir
kat1 ¢ozelti fazinin olusumunu gosteren diisiik agili tarafa dogru kaydigi (peak shift)
belirtilmistir (Al-Joubori ve Suryanarayana, 2017)

(Uretim yontemi: MA) Agarwal ve Mohanty yaptiklar1 ¢alismada artan dgiitme
stiresi sonrasinda demir igerisinde nikel ve krom elementlerinin kalint1 gerilmeye neden
olan ve kristalit boyutunu diisiiren kat1 ¢6zelti olusturdugunu tespit etmislerdir. 30 saatlik
oglitme sonrasinda krom ve nikelin tamamen ¢6zlindiigiinii belirtmislerdir. 40 saatlik
Oglitme sonrasi ortalama pargacik boyutu 64 mikrondan 5 mikrona diismiistiir (Agarwal
ve Mohanty, 2014).

(Uretim yontemi: MA) Abenojar ve ark. MA yontemini kullanarak (irettikleri Al-
B4C kompozit tozunda asagidaki tespitleri yapmislardir (Abenojar ve ark., 2007).

» Mekanik alasimlamanin ilk sathalarinda bile gevrek faz kirilmis ve stinek faz
pulsu yap1 haline gelmistir.

» 8 saatten sonra goriiniir yogunluk sabit kalmis ayrica daha fazla alasimlama
meydan gelmemistir.

» Sinterleme sonrasi kat1 hal reaksiyonu meydana gelmemistir.

» Ba4C pargaciklart matris i¢erisine homojen olarak dagitilmistir.
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. Sadece toz enjeksiyon kaliplama (TEK) yontemi kullanilan calismalar

(Uretim yontemi: TEK) Ye ve ark. yaymladiklar1 derleme makalesinde balmumu
bazli baglayicilarin bir¢ok c¢alismada ana baglayici maddesi olarak kullanildigin
belirtmislerdir. Ciinkii bu mumlar, diisiik erime sicakligi, iy1 bir 1slatma, kisa molekiil
zincir uzunlugu, diisiik viskozite ve 1s1l igslem sirasinda hacimsel olarak ¢ok az degisiklik
gostermektedirler. (Ye ve ark., 2008)

(Uretim yontemi: TEK) Choi ve ark. 316L tozlarinin enjeksiyon kaliplanmasinda
reolojik davranislar1 ve sinterlenme mekanizmasini incelemislerdir. Matrisin kendi
icerisinde kombinasyonunu %75 mikro + %25 nano olarak belirlemislerdir. Yapilan
analizlerde bu durumun besleme stogunda yiiksek kritik toz yiikleme orani (%71)
sagladig goriilmiistiir. Ayrica nano toz kullaniminin hem sinterlenebilme kabiliyetini
arttirdigi hem de tane sinirlarini arttirdig i¢in olumsuz tane biiyiimesi engelleyerek ince
taneli yap1 olusturdugu belirtilmistir (Choi ve ark., 2014).

(Uretim yontemi: TEK) Raza ve ark. 316L c¢eligin iiretiminde toz yiikleme
oraninin ve sinterleme sonrasi sogutma hizinin mekanik ve korozyon 6zelliklerine etkisini
incelemislerdir. Sinterleme sonrasi sogutma hizinin yiiksek olmasi yiizeyde krom oksit
tabakasinin daha fazla olusumuna onciiliik ettigini ve korozyon dayanimini arttirdigini
belirtmiglerdir. Yine sogutma hiz1 yiiksek oldugunda, 1325 °C de sinterlenen numunelerin
¢ekme mukavemetinin arttigini belirlemislerdir (Raza ve ark., 2016).

(Uretim yontemi: TEK) Loh ve ark. 316L ¢eligine TiC ilavesi yaparak TEK
yontemi ile numune iretmislerdir. Calismanin sonu¢ kisminda belirttikleri gibi,
Sinterleme sicakligi ve 1sitma hizi arttifinda mikro sertlik ve yogunlugun arttig
gozlemlenmistir. %3 TiC takviyeli kompozit i¢in en iyi toz yiikleme oran1 %53 olarak
bulunmustur. 10°C/dk 1sitma hiz1 ve 1350°C de 1 saat sinterleme ile %97.81 teorik
yogunluk degerine ulasilmistir (Loh ve ark., 2001).

(Uretim yontemi: TEK) Khakbiz ve ark TiC ve 316L tozlarini1 déner bir hazne ile
20 dk harmanlamislardir. Karigtirilmig olan tozlart TEK yontemi ile ham parga haline
getirmiglerdir. TiC katilmasi akis davranis indeksini ve akis aktivasyon enerjisini
diistirmistiir. Buna karsin partikiil takviyeli kompozit tozlardan olusan besleme stogunun

takviyesiz matris tozlarina gore daha iyi kaliplanabilirlige sahip oldugu belirtilmistir.
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. Iki yontemin birlestirilerek kullamldigi cahsmalar (MA+TEK)

(Uretim yontemi: MA+TEK) Song ve ark. yaptiklari ¢alismada demir ve
aliminyum tozlarimmi1 ag %0.5 , 1 ve 2 oranlarinda stearik asit kullanarak mekanik
alasimlama islemine tabi tutmuslar ve elde edilen tozlarin TEK ydntemine
uygulanabilirligini incelemislerdir. Yapilan XRD analizinde 6gilitme siiresi arttikca bazi
aliminyum piklerinin belirgin bir sekilde yogunlugunun diistiigi gériilmiistiir. Bu durum
alliminyumun asamali olarak demirin igerisine ¢6ziindiigii gostermektedir. Ayrica stearik
asit miktarinin etkisi asagida verilmistir

o ag% 0.5 stearik asit kullanimi : Kiiresele yakin ve baglayici giderme verimliligi
yiiksek tozlarin tretilebilmesine imkan tanimistir. Tozlar diisiik spesifik ylizey
alanina, piiriizsiiz yiizeye ve peklesmis bir yapiya sahip olmus fakat tozlarda asiri
soguk kaynaklanma meydana geldigi icin toz boyutu artmistir. Bundan dolayi
TEK ig¢in literatiirde istenen degerin ( < 20 mikron) disinda kalmistir.

o ag% I stearik asit kullanimi . Hem tozlarin sekli kiiresele yakin ve toz boyutu
diisik hem de baglayict giderme verimliligi yiiksek sayilabilecek seviyede
cikmistir. TEK i¢in en avantajli karakteristige sahip toz bu oranda elde edilmistir.

o ag% 2 stearik asit kullanimi : Cok fazla gatlak ve bosluklar bulunan ince katmanli
pulsu yapiya sahip tozlar elde edilmistir. Toz boyutu 11 mikron olmasina ragmen
parcacik seklinden dolay1 baglayici giderme verimliligi ¢ok diislik ¢ikmustir.

Mekanik alasimlama yontemi ile iiretilmis Fe-Al intermetalik tozlar1 TEK i¢in uygun
karakteristik sergilemistir. Ayrica toz seklinin kiiresel olmasi ve boyutun 20 mikrondan
kiiglik olmasi istendigi i¢in ideal stearik asit oraninin %1 oldugu gozlemlenmistir (Song
ve ark., 2010).

(Uretim yontemi: MA+TEK) Mekanik alasimli tozlar ince taneli, kararli ¢dzelti
olusturabilmesi ve nano yapili olmasi sebebi ile toz enjeksiyon kaliplama yonteminde
geleneksel tozlara bir alternatif olarak goriinmektedir. Ayrica reolojik analizleri
yapildiginda uygun akis karakteristigi gosterdigi belirlenmistir (Newkirk ve ark., 1997).

(Uretim yontemi: MA+TEK) Patcharawit ve ark. calismasinda mekanik
alagimlama ile iretilmis olan SiC takviyeli alliminyum matrisli kompozit tozlarin
iiretmisler ve toz enjeksiyon kaliplamaya uygunlugunu incelemislerdir. Caligmanin 6zet
kisminda belirttikleri gibi ¢alismada toz tiretilirken mekanik alagimlama metodu,

e SiC pargaciklarinin aliiminyum matris ile ¢ok iyi ara yiizey olusturmasini

saglamistir ve bu durum sinterlenmeyi kolaylastirmistir.
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e SiC parcaciklarinin matris igerisine homojen dagilmasini saglamstir.

e Toz yiikleme orami arttirmig ve bundan dolayr yiliksek yogunluk ve
mekanik Ozellikler elde edilmistir.

Mekanik alasimlama {iretilmis olan metal matrisli seramik takviyeli tozlar
geleneksel tozlara nispeten daha ustiin 6zellikler sergilemistir (Patcharawit ve ark., 2014).
(Uretim yontemi: MA+TEK) Giilsoy ve ark. Ti tozlar icerisine Fe ve Zr tozlarini
katarak Ti-Fe-Zr alasimi {iretmiglerdir. Tozlarin MA yontemi ile Onalasim haline
getirilmesi, enjeksiyon kaliplanmasi sonrasinda sinterleme , yogunlastirma ve dayanim

oOzellikleri Gzerine olumlu etki yapmistir (Gllsoy ve ark., 2012).

7.4. Cikarimlar

Kaynak arastirmasi sonucu doktora tezinin materyal ve yontem kismina yardimci

olacak 0zet bilgiler asagida verilmistir.
<> Mekanik alagimlama parametreleri incelendiginde aragtirmacilar tarafindan géze
carpan en belirgin ortak parametreler sunlardir;

e Kullanilan cihaz tipi : gezegen

e Hazne ve bilye malzemeleri : paslanmaz gelik

e Bilye/toz agirhk oram: 10:1

e Ogiitme siiresi : 0-12 saat

e islem kontrol katkis: : stearik asit
X Mekanik alagimlama isleminde 6&ilitme hiz1 ve siiresi kullanilan tozun boyutuna,
cinsine ve sekline bagl olarak degigsmektedir.
<> TEK yonteminde besleme stogu hazirlanirken kullanilan tozlarin ortalama tane
boyutu (dso) degeri 20 mikrondan kiigiik se¢ilmistir.
<> TEK yonteminde ince toz kullanimi toz yiikleme oranini arttirmaktadir.
<> TEK yonteminde demir esasli malzemeler i¢in en fazla kullanilan baglayicilardan

bir tanesi parafin mum, polipropilen ve stearik asit bilesimidir.
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8. DENEYSEL CALISMALAR

8.1. Giris

Bu tez kapsaminda toz metaliirjik yontemler (6zellikle TEK yontemi) i¢in uygun
metal matrisli kompozit toz hammaddesi tiretimi amaglanmistir. Kompozit tozda matris
malzemesi olarak gaz atomizasyon yOntemi ile {iretilmis 6n alasimli 316L Ostenitik
paslanmaz ¢elik tozu , takviye malzemesi olarak TiC seramik tozlar1 kullanilmistir.

Uretimin ilk asamasinda mekanik alasimlama yontemi kullamlarak farkli 6giitme
sirelerinde 24 farkli TiC/316L kompozit tozu iiretilmistir. ikinci asamada Uretilen 24
farkli kompozit toz grubu sekil, boyut ve kristalografik 6zellikler agisindan karakterize
edilmistir. Uclincil ve son asamada ise bu tozlar baglayic1 (parafin mum, polipropilen ve
stearik asit karigimi) ile karistirilarak toz enjeksiyon kaliplama yontemi icin 24 farkl
besleme stogu haline getirilmis ve kalip igerisine akisin uygunlugunu belirleyebilmek i¢in
reolojik karakterizasyonu yapilmistir. Ayrica deneysel ¢alismalara ait is akis infografigi
seklinde A EK-1’de verilmistir.

8.2. Malzemeler

8.2.1. Matris ve takviye tozlarina ait genel bilgiler

Calisma kapsaminda mekanik alasimlama ile tretilmis kompozit tozlar TEK
yonteminde besleme stogu olarak kullanilacagi i¢in tozlarin 6zelliklerinin her iki yontem

icin de uygun olmasina dikkat edilmistir.

Cizelge 8.1. Kullanilan matris ve takviye tozlarinin bazi 6zellikleri

Ozellik 316L TiC
Oretici firma Vday Additive Manufacturing Luoyang Tongrun Info
Technology Co., Ltd. (CN) Technolgy Co., Ltd. (CN)
Uretim yontemi Gaz atomizasyonu -
Toz sekli Kiresel Koseli
Teorik yogunluk (g/cm?3) 7.9 4.93
Parcacik boyutu (um)
dio 5.7 1.8
dso 9.4 5.2

do 15.6 121
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Mekanik alagimla yontemi i¢in matris ve takviye tozunun ortalama pargacik
boyutu (dso) degerlerinin birbirine yakin olmasi , TEK yonteminde ise bu degerlerinin 20
pm altinda olmasi istenir. Ayrica TEK yonteminde matris tozlarinin kalip igerisine
akisinin kolay olabilmesi i¢in seklinin kiiresel olmasi istenir. Kiiresel metal tozlarinin

uretimi i¢in kullanilan yontem genelde gaz atomizasyonudur.

8.2.2. 316L matris tozu

Paslanmaz ¢eliklerdeki ana alagim elementleri, biiyiikten kii¢iige oran sirasina
gore genelde krom (Cr), nikel (Ni), molibden (Mo) ve mangandir (Mn). Bu alasim

elementlerinden Cr ve Ni igyapinin ferritik veya dstenitik olmasini belirler.

20
15 OSTENITIK
E
=) 10
o~
YASLANDIRILMIS
Ay
5
MARTENZITIK
. FERRITIK
0
10 15 20 25

% Cr

Sekil 8.1. Farkli paslanmaz celikler tiirleri i¢in Ni ve Cr miktarlar1

Paslanmaz celikler icerisinde ana alasim elementi olan Cr, ferrit yapici olarak
bilinmektedir. Eger Cr ile ikinci alagim elementi olan ylizey merkezli kiibik (YMK) Ni
demir ile yeterli miktarda alasimlandirilirsa (>%10) ferritten Ostenite doniisiimii
saglamaktadir (Sekil 8.1). Tezde kullanilan 316L ¢elik tozlarinin yapisinda ¢izelge 8.2 de
gosterildigi gibi hem Cr hem de Ni elementleri bulunmaktadir ve Ostenitik paslanmaz

celik grubuna girmektedir.
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Bu celikler oda sicakligi ve yiiksek sicakliklarda yiizey merkezli kibik (YMK)
kafese sahiptirler ve 6stenitik yapisin1 koruduklarindan dolayr normallestirme ve Su
verme 1s1l islemi yapilamaz. Ayrica bu celikler manyetik degildir ve tavlanmis halde
stineklik, tokluk ve sekillendirilebilme kabiliyeti gibi 6zellikleri diisiik sicakliklarda bile
mitkemmeldir. Mekanik dayanimlar1 sadece soguk sekillendirmeyle artirilabilmektedir.
Son olarak taneler arasi korozyonu ve siiriinme dayanimini minimum seviyeye ¢ekmek igin

diisiik miktarda Mo, Ti, Nb ve Ta gibi diger alasim elementleri katilmaktadir. (Kayal1, 2011).

Cizelge 8.2. On alagimli 316L paslanmaz gelik tozlarinmn kimyasal bilesimi

C Cr Ni Mo Mn Si P S Fe O igerigi

<0.03 16-18 10-14 2-3 <2 <l <0.035 <0.02 Kalan <600 ppm

8.2.3. TiC takviye tozu

Metal matrisli kompozit toz tretiminde takviye elemani genelde seramik esaslhidir.
Seramikler bilindigi iizere yiiksek sicaklik, yiksek sertlik ve yiksek young modiline
sahiptir. Bu tez ¢alismasinda kullanilan takviye malzemesi olan titanyum Kkarbiiriin

kimyasal bilesimi ¢izelge 8.3’te gdsterilmistir.

Cizelge 8.3. Titanyum karbiir (TiC) tozlarinin kimyasal bilesimi

C (0] N Fe Nb Na Ti Saflik

>192 0.5 0.2 0.05 0.01 0.01 Kalan >99

Cizelge 8.4’ de gorildiigii gibi gelik alagimlarini giiglendirmek i¢in kullanilan bazi
takviyeler arasinda titanyum karbiir (TiC); diger takviye malzemelerine nispeten yiiksek
ergime sicakligr (~3160 °C), yuksek sertlik (2450 HK), yiiksek young moduli (~440
GPa), metallere nispeten diisiik yogunluk (4.93 g/cm?®) gibi mukemmel Ozellikleri
nedeniyle ¢ekici hale gelmistir (AlMangour ve ark., 2017). Titanyum karblrin hem
paslanmaz ¢elik ile uyumlu bir takviye malzemesi olmasi hem de yukarida bahsedilen

Ozelliklere sahip olmasi nedeniyle bu calisma kapsaminda ilk tercih olarak belirlenmistir.
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Cizelge 8.4. MMK ’lerde kullanilan baz1 takviye malzemelerinin 6zellikleri
(Shackelford ve ark., 2016)

Takviye  Yogunluk  Elastiklik Sertlik Ergime

Malzemesi  (g/cm®) Modiilii (HK) Sicaklig

(GPa) (|9)

TiC 4.93 440 2450 3160
Al>Os 3.98 379 2100 2100
SiC 3.21 324 2480 2750
SiO; 2.66 73 800 1710
WC 15.8 600 1880 2870
B4C 2.52 449 2800 2420
TiN 5.40 251 2000 2930

8.2.4. Baglayici bilesenleri

Besleme stogu hazirlamak i¢in kullanilan baglayici; parafin mum, polipropilen ve
yuzey aktif maddesi olan stearik asitten meydana gelmektedir. Stearik asit, parafin mum
ve polipropilen bilinen Gretici olan Sigma-Aldrich firmasindan temin edilmistir. Ayrica
besleme stogu hazirlanirken ergimenin kolay ger¢eklesebilmesi i¢in malzemelerin
spesifik ylizey alaninin olabildigince yiiksek olmasi istenir. Bundan dolay1 tiim bilesenler

toz seklinde temin edilmistir. Baglayic1 bilesenleri ve oOzellikleri c¢izelge 8.5°te

gosterilmistir.
Cizelge 8.5. Baglayici bilesenleri ve 6zellikleri
. Ergime Noktasi Yogunluk . -
Bilesen (°C) (glcm?) Kimyasal Formulu
Stearik asit 67 - 69 0.91 CH3(CH2)16COOH
Polipropilen 160 - 170 0.90 (CsHe)n

Parafin mum 52 - 65 0.90 CnhHon+2
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8.3. Yontem

Bu kisimda TiC/316L kompozit tozunu iiretmek ve besleme stogu haline getirerek

karakterize edebilmek i¢in izlenen siireg sekil 8.2°deki is akis semasinda verilmistir.

ﬂ

W

Mekanik Alasimlama
I - 1
Toz Karakterizasyonu Kritik E‘ﬁ;“k'eme
I a I 1 TGA
Toz Toz Boyutu XRD Toz Sertlizi
Morfolojisi Analizi Analizi g
Besleme Stogu
Hazirlama
— Kristalit boyutu
-0, dso, Ao -
Kafes mikro- Reolojik Karakterizasyon
gerinimi
| Spesifik -
yiizey alam L Dislokasyon
yogunlugu ——— Kayma gerilimi
——  Kayma hiz
———  Viskozite
Akis davranig
indeksi

Sekil 8.2. Tez is akis semasi
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8.4. Kompozit Tozlarin Hazirlanmasi

TiC ve 316L tozlari farkli oranlarda ve farkli siirelerde dgiittilerek toplam 24 farkli
toz grubu elde edilmistir. Tozlar, sekil 8.3’te gosterilen “Retsch PM 100 gezegen tipi
cihaz ile hazirlanmistir. Seklin sag iist kosesinde Oglitme haznesi ve bilyeler

gosterilmistir.

Sekil 8.3. Retsch PM100 gezegen tipi dgiitiicii

Bu tez ¢alismasinda 6glitme sonrasi olusabilecek problemlerin 6niine gegebilmek
icin kullanilan parametrelerin bazilari kaynak aragtirmasi verileri ile bazilar1 da 6n
calisma verileri ile belirlenmistir. Mekanik alasimlama ve TEK ydntemin beraber
kullanilmast ve bu yontemlerin birbiri ile bagintili olmasi dogrultusunda secilen
parametre degerleri ve bu degerlerin neden secildigine dair cevaplar ¢izelge 8.6’da

verilmistir.



Cizelge 8.6. Tezde kullanilan parametreler ve kullanim sebepleri

PARAMETRE

SECILEN
DEGER-OZELLIK

SEBEP

316L matris tozu
(boyutu ve sekli)

dso = 9um — Kiresel

TEK yonteminde besleme stogu i¢in toz
secilirken en ©Onemli iki parametre
sunlardir:

. Ortalama toz boyutu (<20
mikron olmasi gerekir)

. Tozun sekli: (akicihgm kolay
olmasmdan dolayr kiiresel olmasi
istenmektedir)

TiC takviye tozu
(boyutu ve sekli)

dso = S5u - Koseli

Matris ile takviye tozlarmin boyutunun
birbirine yakm olmasi genel kurallardan
bir tanesidir.

Takviye oram

ag% o0, 1, 3 ve 10

ag% 0 : Takviyesiz tozun Ozelligini
belirlemek

ag% 1 ve 3 : Ogiitme siiresi ve takviye
miktar1 arttikga, TiC parcaciklart keskin
koseli seklinden dolayr 316L tozlarmnin
kiireselligini  bozmaktadir. Bu yizden
kaynaklarda gegen minimum miktarlar
secilerek kiireselligin en az sekilde
etkilenmesi hedeflenmistir.

Ag% 10 : Sadece mekanik alasimlama
metodu ile Uretilen tozlarda % 10 luk
oran son driniin ozellikleri dikkate
alindiginda genelde ideal oran olarak
belirtilmistir. TEK yonteminde bu ideal
oranin da etkisini gorebilmek i¢in bu
oran segilmistir.

Bilye/toz agirhk
orami (BTO)

(5:1) — (10:1)

Kaynaklarda en ¢ok kullanilan 5:1 ve
10:1 denenmistir. 10:1 orani kiireselligi
hizli bozdugundan dolay1 bilye agirlik
orani azaltilarak 5:1 orana gegilmistir.

Ogiitme hiz1

400 (dev/dk)

On c¢ahsma kapsaminda, Ogiitme
sonrasinda elde edilmek istenen biitiin
toz morfolojileri (kuresel, pulsu ve
kirilmis  diizensiz yap1) icin yeterli
geldigi goriilmiistiir.




SECILEN

PARAMETRE DEGER-OZELLIK

SEBEP

. .o . 0,1,35,7vel0
Ogiitme siiresi

On calismalarda tozlarin 0, 1 ve 3 saatlik
ogiitme siirelerinde kiireselligini nispeten
koruyabildigi, 5 ve 7 saatlik siirelerde
tam pulsu yapiya dondiigii ve 10 saatlik
oglitme sonrasinda kirilmaya basladig:
belirlenmistir. Reolojik karakterizasyon
icin gerekli olan deformasyon, homojen
dagilim ve gesitli toz sekilleri bu 6giitme
stirelerinde elde edildigi i¢in daha fazla
ogiitmeye ihtiya¢ duyulmamistir. Ayrica
kaynaklar da incelendiginde genelde
kullanilan aralik 0-12 saattir.

Bilyelerin hazne igerisinde devamli
carpmasl sonucu meydana gelen asiri
1sinmay1 kontrol edebilmek i¢in cihaz 2
dk. Cahstirilip 1 dk. Dinlendirilmistir.
Tozlar igin belirlenen 0giitme siiresine
dinlendirme slresi dahil edilmemistir.

Aragtirmacilar tarafindan siklikla
kullanlmigtrr (A 7.1.  Mekanik
Alagimlama Parametreleri)

Takviye elemani olan TiC
pargaciklarinin 6giitme sirasinda hazneyi
asmdirmamasi igin bu malzemeden daha
sert olan tungsten karbir hazne ve
bilyeler kullanilmustir.

Direkt veya kademeli metanol eklenme
modelinde tozlarin  hizli  kirilmasi
nedeniyle kiiresel formun korundugu
ogiitme siiresi tespit edilememistir.
Bunun sebebinin metanoliin ne yaglayict
ne de baglayict ozellik
gdstermemesinden kaynaklandig1
diistiniilmektedir. Bundan dolayr hem
yaglayict hem de baglayici olan ve
kaynaklarda da sik¢a kullanilan stearik
asit kullamilmustir. Direkt %1 stearik
modelinde tozlarda ¢ok az kirilma
meydana gelmis ve reolojik acidan
istenen  morfolojilerin ~ hepsi  elde
edilmistir (& 9.1. On Calismalar)

(saat)
Ogiitme sicakhg Oda sicaklig
Ogiitiicii tipi Gezegen
Ogiitiicii hazne ve Tungsten Karbiir
bilye malzemesi (WC)
Metanol
ag. % 3
IKK (kademeli ve direkt)
(ag. %)
(sisteme eklenme modeli) Stearik asit
ag. %1
(kademeli ve direkt)
Parafin mum (%675)
Baglayici bileseni Polipropilen (%623)
(hac. %) Stearik asit (%62)

(PMIPPISA)

Metal esasli tozlarda basarili sonuglara
ulasilmis  ve ¢ok kullanilmig olan
bilesenlerdir.
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Agirlikga farkl takviye oranlarina sahip dort grubun her biri toplam agirlik 90 gr
olacak sekilde tartildi. Bilye toz oran1 daha 6nceki boliimlerde bahsedilmisti. Tozlarin
kiireselligi bozulmadan yeterli deformasyonun saglanabilmesi ve tozlarda bilyelerin fazla
kirilma meydana getirmeden pulsu yapiy1 olusturabilmesi i¢in BTO oran1 5:1 alinmustir.
Bunun yaninda IKK (stearik asit) sistemden daha sonra giderildigi icin toplam miktara

dahil edilmemistir.

izelge 8.7. Mekanik alasimlama metodu ile 6giitiilen olan toz larinda agrilik
g grup g
(g) oranlar1

Numune Kodu 316L TiC KK Bilya Sistem
(SA) (5:1) (Toplam)
316L-%0 TiC 90 0 0.9 450 540
316L-%1 TiC 89.1 0.9 0.9 450 540
316L-%3 TiC 87.3 2.7 0.9 450 540
316L-%10 TiC 81 9 0.9 450 540

8.4.1. Malzeme bilesimi

Tez galismasi icerisinde 4 farkli grup vardir ve her grup kendi i¢inde 0, 1,3, 5,7
ve 10 saat ogltiilmiistiir. Boylece 24 farkli toz elde edilmistir. Tez iginde isminin
kisaltilmasi i¢in tiretilen kompozit toz gruplarinin adlandirilmasi takviye malzemesinin
agirlikca oramna gore yapilmustir (Cizelge 8.8). Ornegin; 5 saat giitiilmiis %1 TiC
takviyeli 316L kompozit tozu” demek yerine “%1 TiC takviyeli — 5 saat” seklinde

yazilacaktir.

Cizelge 8.8. Takviye malzemesi oranina gére numunelerin adlandirmasi ve 6giitme

sUreleri
Numune ad1 Ogiitme Siiresi (saat)
%0 TiC (Takviyesiz) 0* 1 3 5 7 10
%21 TiC takviyeli 0* 1 3 5 7 10
%3 TiC takviyeli 0* 1 3 5 7 10
%210 TiC takviyeli 0* 1 3 5 7 10

* Tim gruplar icin 0 saat olarak gosterilen deger 6giitiilmiis ve giitiilmemis numuneler arasinda
kiyaslama yapilabilmesi igin segilmis degerdir. Ogiitmeden el ile karistrma muhtemel topaklanmalara
neden olacag: i¢in tiim sifir saat degerleri homojenligin saglanmasi adina 3 dk. Bilyeli degirmende
karigtirilmistir.
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8.5. Toz Morfolojisi Analizi

Mekanik alagimlama yontemi ile tretilen kompozit tozlarn farkli 6giitme
stirelerindeki morfolojik degisimleri “ZEISS EVO LS 10” taramali elektron

mikroskobunda incelenmistir.

Sekil 8.3. Taramali elektron mikroskobu (SEM)

On ¢alisma kapsaminda toz iiretilirken stearik asit ve metanol islem kontrol katkisi
olarak belirlenmis ve bu katkilar hem kademeli hem de direkt olarak denenmistir. Elde
edilen tozlara yapilan morfoloji incelemeleri sonucunda 155 adet SEM resmi ¢ekilmistir
ve karsilastirmali analizi yapilmistir. On calisma sonrasi tez kapsaminda %0, %1, %3 ve
%10 TiC takviyeli 24 farkli kompozit toz iretilmis ve bu tozlarin morfolojik
incelemelerinde 132 adet SEM resmi ¢ekilmistir. Boylece tez kapsaminda ¢ekilen toplam
SEM resmi 287 adet olmustur. Bunun yaninda iiretilen tozlarin karakterizasyonu

anlatilirken konu ile ilgili en uygun olan SEM resimleri seg¢ilmistir.

8.6. Toz Boyutu Analizi

Takviyesiz tozlarin ve mekanik alasimlama metodu ile Ogiitiilmiis kompozit
tozlarin parcacik boyutu dlcimleri “Malvern Instruments™ Mastersizer 2000e” model

lazer pargacik boyut 6lgiim cihazi ile gergeklestirilmistir (Sekil 8.4). Tozlarin pargacik
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boyutlar1 ve spesifik ylizey alanlar1 ¢izelge 8.9°da gosterilen parametreler esas alinarak

elde edilmistir.
Cizelge 8.9. Toz boyutu analizi 6l¢iim parametreleri

TiC/316L kompozit

Parametre 316L tozlar: TiC tozlar:

tozlari
Kiricilik indisi 2.86 3.15 2.86*
Olgiim ortami1 Saf su Saf su Saf su
Olgiim saysi 4 + ortalama deger 4 + ortalama deger 4 + ortalama deger
Pervane hiz1 2700 dev/dk 2700 dev/dk 2700 dev/dk

*Kompozit tozlarin boyut analizi yapilirken refractive index adiyla da bilinen matris malzemesi

olan paslanmaz geligin kiricilik indisi esas alinmugtir.

Sekil 8.4. Pargacik boyutu 6l¢iim cihazi

8.7. Toz Sertligi

Toz sertligi Olgiimleri ASTM E384-17 (Standard Test Method for
Microindentation Hardness of Materials) standardina gére INNOVATEST mikrosertlik

6l¢lim cihazinda yapilmistir. 10 gf yiik altinda 5 saniye bekleme siiresi esas alinmustir.
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Sekil 8.5. Mikrosertlik 6l¢iim cihazi ve goriintli analiz ekipmani
8.8. XRD Analizi

Farkli 6gilitme siireleri sonrasinda tozlarin faz bilesimlerindeki degisimleri
belirlemek icin Xx-1isin1  kininim  spektrometresi (PANalytical’s X’Pert® Powder)

kullanilmistir.

SILIKON ALTLIK

Sekil 8.6. XRD analiz cihazi ve silikon altlik
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XRD verileri adiml tarama prosediirii ile elde edilmistir. “Adim basina 26 = 0.5
derece ve her adimda 33 sn bekleme siiresi” prosediirii uygulanmigtir. Cihaz 6l¢giim
degerleri 45kV ve 40mA ve Cu-K, radyasyonu (A= 0.15406 nm) dir. Ayrica analizlerde
toz numuneler i¢in 6zel tiretilmis olan ve “Zero background sample holder” adiyla da
bilinen silikon althik kullanilmistir (Sekil 8.6). Bu altlik 0-95 derecede tarandiginda
sadece 20 = 0.29 acisinda pik vermektedir. Bu sebeple kompozit tozlar 20 = 5-95
araligindaki acgilarda taranmistir. Kompozit tozlarinin 6zelliklerini kiyaslayabilmek icin
bltin numuneler ayni parametrelerde taranmustir.

Ogiitiilmiis tozlarin, ortalama kristalit boyutu “D” (homojen kirmim gdsteren
alanin biiyiikligii olarak da bilinmektedir) X-1s1m1 kirinimi metodu ile baglantili olan

Scherrer denklemi (Denklem 8.1) ile belirlenmektedir.

0.94

b= B cosB

(8.1)

Fakat kristalit boyutu tahmini igin Scherrer yaklasimi yeterince hassas degildir.
Ciinkii bu denklemde tozlarin kirmim desenlerini etkileyen kafes mikro-gerinimi (&)
ihmal edilmektedir. Bundan dolayi tez kapsamindaki hesaplamalar iiniform deformasyon
modeli olan ve daha guvenilir sonuclar veren Williamson-Hall denklemine gore

belirlenmistir (Williamson ve Hall, 1953).

B*cosf@ = 0.94/D + 4&*sinf (8.2)
Yar yiikseklikteki net pik genisligi (Full width at half maximum)

s

0 Kirinim agis1 (Peak position)

A X-1s1n1 dalga boyu (Wave length)
D Kristalit boyutu (Crystallite size)

€ Kafes mikro-gerinimi (Lattice strain)

Yar ylikseklikteki net pik genisligi hesaplanirken cihaz etkisinden kaynaklanan
pik genisliginin (Binstrument , Si) gdzlemlenen pik genisliginden (Bobserved , fo) ¢ikariimasi
gerekir. Aksi takdirde hesaplanan deger hatali olacaktir. Bu yuzden tiim hesaplamalarda

bu duruma dikkat edilmistir.
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Kristalin malzemede birim hacim basina dislokasyon ¢izgilerinin sayisi1 olarak
tanimlanan dislokasyon yogunlugu “0” W.illiamson-Smallmans denklemine gore
hesaplanmistir (Williamson ve Smallman, 1956). Buarada “D” homojen kirinim gosteren

alanin buyiikligi ve “n” ~ 1 dir.

o=n/D? (8.3)

Uretilen tozlarm XRD analizleri sonrasi elde edilen X-1s11 kirinim desenlerine
“X'Pert HighScore Plus* programi yardimu ile rietveld analizleri yapilmistir. Daha sonra
ogtitme siiresi ve TiC miktarinin artmasiyla tozlarin Kristal boyutu, kafes mikro-gerinimi

ve dislokasyon yogunlugu degerlerindeki degisim belirlenmistir.

8.9. Kritik Toz Yiikleme Oram

Besleme stogu hazirlamak igin kritik toz yiikleme oraninin bilinmesi gerekir.
Bunun i¢in tozlarin kritik toz yiikleme orani1 “Brabender Plastograph EC Rotasyonel
Reometre” cihazinda “oleik asit ilavesi ile degisen tork” o6lgimune dayanan ASTM
D281-12 (Standard Test Method for Qil Absorption of Pigments by Spatula Rub-out)
standardina gore belirlenmistir. Deneyde kullanilan oleik asit bilinen iiretici olan Alfa

Aesar firmasindan temin edilmistir.

KARISTIRICI MILLER

Sekil 8.7. Brabender rotasyonel reometre ve karistirict miller
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8.10. Besleme Stogunun Hazirlanmasi

Mekanik alagimlama yontemi ile Gretilen kompozit tozlarin miktari az oldugundan
dolay1 bilinen karistirict tiplerinde toz ile baglayici homojen karigsmamistir. Bu ylizden
sekil 8.8’de gOsterilen tozun homojen karismasini saglayacak gelenekselin diginda

karistirma sistemi gelistirilmistir.

. &

Esnek saft
karistirict

Sekil 8.8. Besleme stogu hazirlama islemleri igin gelistirilen karistirma diizenegi

8.11. Reolojik Karakterizasyon

Besleme stogu hazirlandiktan sonra elde edilen peletlerin reolojik analizleri sekil

8.9’da gosterilen Bohlin-Malvern Gemini Il rotasyonel reometre cihazinda 0-550 °C
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arasinda stabil ¢alisabilen ETC Unitesi ile gergeklestirilmistir. Rotasyonel reometre ile

yapilan dlgiimlerinde kabuller maddeler halinde verilmistir.

Olgiim yapilan akiskan homojen sicakliktadur.

Akis daimi rejimde ve laminer karakterdedir.

Radyal ve eksenel hiz bilesenleri ihmal edilmektedir.

Yer ¢ekimi kuvveti ihmal edilmektedir.

Plakalar arasinda yer alan besleme stogunun kenarlarinin silindirik oldugu

var sayllmuistir.

Rotasyonel reometrelerde, konik-plaka ve paralel plaka uglari ile karakterizasyon

yapilabilmektedir. Genelde alt plaka sabit Gst plaka hareketlidir. Reolojik analiz

yapilirken Ol¢lim sirasinda yukarida bahsedilen kabullerin gecerli olabilmesi i¢in ETC

unitesi kullanilarak sicakliginin her yerde esit olmasi saglanmustir. Ayrica plakalar

arasinda yer alan besleme stogunun kenarlarinin silindirik oldugu kabul edildiginden ,

plakalarin disina tasan malzemeler sifir silme ile alinmistir. Olgiim parametreleri asagida

belirtilmistir.

Plakalar aras1 mesafe (gap) : 1 mm
Kayma hiz1 araligi : 0.01 st ile 1000 s (logaritmik)
Olglim ucu tipi: Yiiksek sicakhikta cahisabilen paralel plaka tipi

Olglim ucu ¢apr : 25 mm ¢ap

Sekil 8.9. Malvern-Bohlin Gemini II rotasyonel reometre ve genisletilmis sicaklik

kontrol Unitesi (ETC)



64

9. KARAKTERIZASYON

Bu bolimde hem dretilen kompozit tozlarin hem de toz enjeksiyon kaliplama
yonteminde kullanilmasi i¢in hazirlanan besleme stoklarinin ayr1 ayr1 karakterizasyonu

yapilmistir. Uygulanan karakterizasyon tipleri sekil 9.1’de verilmistir.

KOMPOZIT TOZ

TOZ SERTLIGI TOZ MORFOLOJISI

KRISTALOGRAFI TOZ BOYUTU

REOLOJI

Sekil 9.1. Uretilen tozlara uygulanan karakterizasyon tipleri

Kompozit toz liretimi yapilmadan 6nce hem mekanik alagimlama hem de toz
enjeksiyon kaliplama yontemine uygun toz tretebilmek igin iki adet on ¢alisma
yapilmistir.

On calismalar kapsaminda dretilen tozlarin morfolojik 6zellikleri incelenmistir.
Toz morfolojisinin degisimine etki eden en 6nemli dort faktor asagida sirlanmugtir.

i) Ogiitme hiz1

ii) Ogiitme siiresi

iii) Islem kontrol katkisinin (IKK) ¢esidi

iv) IKK’nin &giitme haznesine eklenme sekli
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9.1. On Cahsmalar

On calisma yapilirken cizelge 9.1°de gosterilen 6giitme parametreleri elde
edilmek istenen toz morfolojisine gore belirlenmistir. Literatirde metal matrisli kompozit
toz iiretimi i¢in en ¢ok kullanilan islem kontrol katkilarindan iki tanesi stearik asit ve
metanoldlr. Baz1 arastirmacilar istenilen toz Ozellikleri tizerinde bu katkilarin olumlu
veya olumsuz etkilerini ortaya koymuslardir.

Ornegin; Stearik asit, dgiitme sirasinda kompozit tozlarin topaklanmasina engel
olmas1 faydali bir 6zelligi iken “kibik yitriya ile kararli hale getirilmis zirkonya’ya
(YSZ) eklenmesi 24 saatlik dgiitme siiresi sonrasi istenmeyen monoklinik faz olusumuna

neden olmustur (Kwon ve ark., 2001).

Cizelge 9.1. iki farkli 6n calisma ve belirlenen 6giitme parametreleri

IKK’nin Eklenme sekli ~ Ogiitme Hin  Ogiitme Siiresi

IKK o

(Kademeli , Direkt) (dev/dk) (saat)

1.5

2

) 3

METANOL Kademeli 400

= ~ 5
m —

= 7
L2 <

Z 5 10
] e

2 2 15

5 ol 2
a Z

S e o _ 3

STEARIK ASIT Kademeli 400 .

7

10

2

) - 5

S N METANOL Direkt 400

= 7
= <

2z 1
h L]

% = 2
= O

g o e : 5

= /&  STEARIK ASIT Direkt 400 ;

10
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Shaw ve ark. aliminyum alagimlarinin kristalografik 6zellikleri iizerine stearik
asit ve metanoliin etkisini incelemislerdir. Ogiitme sirasinda stearik asit ve metanol
kullanimi asirt soguk kaynaklanmay1 engellemistir fakat bu numunelerde kristalit boyutu
IKK’s1z numunelere gore daha yiiksek ¢cikmistir. (Shaw ve ark., 2003).

Fe-Zr alasimmin ozellikleri iizerine dort farkli IKK nin etkisi incelenmistir.
Bunlar metanol, stearik asit, siklohekzan ve PBTC dir. Metanol kullanilmis numunelerin
daha yiiksek spesifik yiizey alanina sahip oldugu belirtilmistir. En az Kirlilik stearik asit
kullanilmis numunelerde gozlemlenmistir fakat en yiiksek kristalit boyutu da bu
numunelerde elde edilmistir. PBTC kullanilmis numunelerde FesC fazi, metanol
kullanilan numunelerde Fe3Os fazi olusmustur. En yilksek termal kararhilik ise

siklohekzan kullanilmig numunelerde elde edilmistir(Juarez ve ark., 2007).

On ¢alismalarin hedefleri;
» Takviye malzemesinin matris i¢erisine gomiildiigli ve deformasyon sonrasi
kiiresel seklin korundugu kisa 6giitme siiresini,
» Tozlarin bir yandan pulsu yapiya gegtigi ve baslangi¢ toz boyutuna gore
kiiciik boyutlu toz olusumunun az oldugu 6giitme siiresini,
» BuyUk boyutlu pulsu yapinin kirilmasi ve ¢ok fazla kiigiik boyutlu tozlarin

olustugu 6gilitme siiresini belirlemektir.

Pal = 344 nm
Pb 1 =296.6 °

2 pm EHT=10.00kV SignalA=CZBSD, o - 410na Karadeniz Technical University
}—1 WD=55mm Mag= 757KX ’ Metallurgical & Material Science

Sekil 9.2. 316L nano pulsu tozlari (ag %1 stearik asit direkt sistem, 7 saat 6giitme
sonrast)
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Bu hedefler TEK yontemi i¢in hazirlanacak olan besleme stogu ile dogrudan
iliskilidir. Ciinkii hem takviye malzemesi matris icerisinde dagilmis hem tozlarda
deformasyon saglanmis hem de akisi etkileyebilecek temel toz sekilleri (kiiresel , pulsu
ve diizensiz) elde edilmis olacaktir. Ornegin sekil 9.2de goriildiigii gibi 7 saatlik dgiitme
sonrasinda 344 nm kalinliginda pulsu 316L tozu elde edilmistir.

On caligmalar kapsaminda (¢ faktor degisken ve bir faktdr sabit tutulmustur
(Cizelge 9.1). On calismalarda stearik asit ve metanol, kademeli ve direkt olarak
denenmistir. Ogiitme sonras1 kademeli ve direkt sitemde elde edilen toz morfolojilerinin
karsilastirilmal analizi sirasi ile sekil 9.3 ve sekil 9.4’te verilmistir. Ogiitme sonrasi toz
morfolojisindeki degisimi gorebilmek igin sekillerin Ustlerinde 316L matris tozunun

baglangigtaki SEM resmi gosterilmistir.

Ogiitme

Siresi

1.5 saat

2 saat
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Ogiitme ‘ ‘

Sdresi

3 saat

5 saat

7 saat

10 saat

Sekil 9.3. Kademeli sistemlerde 6giitme sonras1 meydana gelen toz morfolojileri
(Buyitme : 1000X)
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Takviyesiz 316L matris tozu (Baslangig)
" P08

I 1
' v

Ogiitme
Saresi

2 saat

5 saat

7 saat

10 saat

Sekil 9.4. Direkt sistemlerde 6giitme sonrast meydana gelen toz morfolojileri
(Buyitme : 1000X)
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9.2. Toz Morfolojisi Analizi

Uretilen tozlarm mikroyapisal karakterizasyonu SEM analizi ile yapilmustir.
Ogiitiilmeden 6nce tozlarinin morfolojik degisiminin incelenebilmesi icin baslangic sekli
ve boyutunun bilinmesi gerekmektedir. Cunki dretilecek olan son Grinin dzellikleri
iizerinde olumlu veya olumsuz etkisi oldugu bilinmektedir. Sekil 9.5’te goriildiigii lizere
316L baslangi¢ tozlarimin sekli kiiresel (spherical) iken (Sekil 9.5a), TiC baslangig
tozlarinin sekli ise koselidir (angular) (Sekil 9.5b).

¢

Signal A= SE1 EHT=2000kV Mas= S500KX 2pm EHT=1000KV SgralA=CZBSQ, . . 4ona  Karadenz Technical Universty
@ WO= 95 mm IPrebe=  50pA . 1 l H WO= 75mm  Mag= 500KX ! Metalrgical & Material Science
316L TiC

Sekil 9.5. Baslangi¢ tozlar1 a) Takviyesiz 316L matris tozu b) TiC takviye tozu
(Buyitme : 5000X )

Hem takviyesiz hem de kompozit toz morfolojilerinde ilk 6glitme siirelerinde (0-
1 saat) matris tozlari genel olarak kiiresel sekli korumaktadir. Ogiitmenin devam
etmesiyle beraber 3 saatte bazi tozlar kiiresel formu korurken bazilari ise pulsu hale
gelmeye baslamistir. 5-7-10 saat araliginda ise %10 TiC kompozit tozunda pulsu toz
olusumu gerceklesse de toz boyutu analizinde bahsedecegimiz kesme etkisi davranisi
daha etkindir. Bu durum 6giitme sistemi igerisinde fazla miktarda kirilmis, diizensiz sekle
sahip ve boyutsal olarak daha kii¢iik toz par¢aciklarinin olugsmasina neden olmustur. %0
(takviyesiz), %1 ve 3 TiC kompozit tozlarinda ise 5-7 saat araliginda pulsulasmis toz
miktarmin daha fazla oldugu gériilmektedir. Ozellikle takviyesiz matris toz boyutu
analizine bakildiginda ortalama tane boyutu, yaklagik 10 pum den 18 pm’ye yiikselmistir.
Yapilan SEM analizlerinde ise parcacik kalinliginin bazi tozlarda 200-300 nm

mertebesine indigi gézlemlenmistir.
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9.2.1. %0 TiC takviyeli tozlarin morfolojik analizi

Takviyesiz %0 TiC tozlarinin dgiitme siiresi ile degisimi sekil 9.6’da verilmistir.

APE® 940 TiC - 3 saat APH %0 TiC - 5 saat

Sekil 9.6. %0 TiC tozlarinda 6giitme siiresinin artmasi ile meydana gelen toz
morfolojileri (Buyttme : 1000X)
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9.2.2. %1 TiC takviyeli tozlarin morfolojik analizi

%1 TiC takviye edilmig kompozit tozlarinin 6gilitme siiresi ile degisimi sekil

9.7°de verilmistir.

_10pm o1 TiC - 10 saat

Sekil 9.7. %1 TiC tozlarinda 6gilitme siiresinin artmasi ile meydana gelen toz
morfolojileri (Blyitme : 3000X)
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9.2.3. %3 TiC takviyeli tozlarin morfolojik analizi

%3 TiC takviye edilmis kompozit tozlarinin 6giitme siiresi ile degisimi sekil

9.8’de verilmistir.

L A0pm 003 TiC — 10 saat

Sekil 9.8. %3 TiC tozlarinda 6gilitme siiresinin artmasi ile meydana gelen toz
morfolojileri (Blyitme : 3000X)
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9.2.4. %10 TiC takviyeli tozlarin morfolojik analizi

%10 TiC takviye edilmis kompozit tozlarinin 6glitme siiresi ile degisimi sekil

9.9°da verilmistir.

S ve "% T s >
oc el .,.;-.';' A2 40&*'?3
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3 ‘ -' A
‘u

SOV N 9%
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10pm 0010 TiC — 0 saat L0Bm 0410 TiC - 1 saat

Sekil 9.9. %10 TiC tozlarinda 6giitme siiresinin artmasi ile meydana gelen toz
morfolojileri (Blyitme : 2000X)



9.3. Toz Boyutu Analizi

75

Bu bolimde 6giitme siiresi ve takviye oranina bagli olarak toz boyutu ve spesifik

yiizey alani1 degerlerindeki degisim incelenmistir. Her bir grubun kendi i¢inde ortalama

pargacik boyutu (OPB) ve spesifik yiizey alan1 (SYA) analizi yapildiktan sonra takviye

miktar1 ve 6giitme siiresine bagli olarak tiim gruplarin karsilagtirmali analizi yapilmastir.
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Diferansiyel dagihm ( Hacim % )
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Sekil 9.10. 316L baslangig matris tozuna ait ortalama pargacik boyutu
Spesiﬁk_yﬁze:y alan: / '\\ [ 90
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Ortalama parcacik boyutu | 70
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Ortalama parcacik boyutu (um)

Sekil 9.11. TiC baslangi¢ takviye tozuna ait ortalama pargacik boyutu

Birikimli dagilhim ( Hacim % )

Birikimli dagihm ( Hacim % )

Mekanik alagimlama isleminden sonra malzemenin her yoniiyle homojen 6zellik

gosterebilmesi igin aranan Ozelliklerden birisi, baslangi¢ tozlarmin ortalama pargacik



76

boyutlarinin birbirine yakin ve tek tip 6zellik (monomodal) gostermesidir. Sekil 9.10 ve
sekil 9.11 incelendiginde OPB degerlerinin birbirine yakin ve tek tip 6zellikte oldugu
acikca goriilmektedir.

Ayrica 24 farkli toz grubuna ait spesifik ylizey alan1 ve toz boyutu analiz verileri

aritmetik ortalamalar1 ve standart sapmalar1 2 EK-2’de gosterilmistir.

9.3.1. Takviyesiz tozlarin parcacik boyutu analizi

Takviyesiz tozlarin OPB ve SYA degerlerlerine &giitme siiresinin  etkisi
incelenmistir. 1-3 saatlik 6gilitme siirelerinde OPB degeri yaklasik 18 pm’ye kadar ¢ikmis
SYA ise baslangictaki degeri 0.681 den 0.386 m?%/g degerine sert diisiis gdstermistir.

%0 TiC
20 —e— Ortalama parcacik boyutu
- --m-- Spesifik yiizey alani - 0,7
S
—_ I on
E 18 T }—\—& a
= =
= S
1= - 0.6 £
S 16 - =
o <
O >
A o
S 144 _.-m S
5_:3. I o - 05 >
o =
(o - - —
@ 124 5
; _—
< - - 0,4
5 104
8 1 1 I 1 I I I 1 I I I
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Ogiitme siiresi (saat)

Sekil 9.12. Ogiitme siiresi ile OPB ve SYA degerlerinin degisimi ( TiC takviyesiz )
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¥

L ' . § TOPAKLANMIS TOZLAR

10 um EHT = 10.00 kV Signal A = SE1
WD =13.0 mm Mag= 2.00K X Metallurgical & Material Science

|Probe = 100 pA Karadeniz Technical University

Sekil 9.13. Ogiitme sonras1 soguk kaynaklanma nedeniyle tozlarinda meydana gelen
topaklanma (%0 TiC — 1 saat 6giitme)

SYA degerindeki bu diisiisiin ana nedeni islem kontrol katkist olarak kullanilan
stearik asitin 6glitmenin ilk safhalarinda yiizey aktif 6zelligini ortaya koyamamasi sonucu
tozlarin soguk kaynaklanarak topaklanmasidir. Ciinkii bu katkilarin ana gorevi dgtlitme
sirasinda toz pargaciklarinin ylizeyine adsorbe olmak ve toz pargaciklari arasinda soguk
kaynag1 en aza indirerek topaklasmay1 6nlemektir (A 4.2.7. Ogiitme islem kontrol
katkisi) fakat sekil 9.13’e bakildiginda 1 saatlik 6giitme siiresinde tozlarin topaklastigi
acikca gorlilmektedir.

5-7 saatlik ogiitme araliginda ise 316L silinek tozlar1 stearik asitin etkisini
gostermesiyle beraber kirilmaya baslamistir. OPB degeri bu asamada yatay seyretmis
olup en fazla 17.6 pm boyutuna diismiis ve SYA degeri ise 0.495 m?g degerine
yiikselmistir.

OPB degeri nerdeyse sabit iken SYA degerinin artmasinin nedeni plastik
deformasyonun devam etmesine bagli olarak oOgiitme sisteminde kirilmis Klglk toz
taneleri olusurken; biiyilk boyutlu pulsu pargaciklarin sistemde varligini devam
ettirmesidir (Sekil 9.14).
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PULSU TOZLAR

10 pm EHT =10.00kV SignalA=SE1 |, . _ 100 pA Karadeniz Technical University
WD =130mm Mag= 200K X Metallurgical & Material Science

Sekil 9.14 Kirilmis ki¢ciik boyutlu ve pulsulasmis biiyiik boyutlu tozlar (7 saatlik
Ogiitme sonrast)

Son olarak 10 saatlik 6gilitme siiresinde ise asir1 peklesmeye bagli olarak tozlar
gevreklesmis ve kiiciik boyutlu pargacik olusumu hizlanmistir. Bu nedenle OPB degeri
15 um ye, SYA degeri ise 0.521 m?/g degerine yiikselmistir.

9.3.2. %1 TiC takviyeli tozlarin parc¢acik boyutu analizi

Bu kisimdan itibaren takviye tozlari da sisteme dahil edildigi i¢in 0Ozellik
degisiminde hem &giitme siiresi hem takviye malzemesinin agirlik¢a orani birlikte ele
almmustir. Ciinkii TiC takviye malzemesinin baglangic OPB degeri 316L matris tozlarina
gore yakalasik iki kat diisiik iken SYA degeri iki katindan yiiksektir (Sekil 9.10 ve sekil
9.11).

Dolayistyla TiC parcaciklarinin 6giitme sonrasi kompozit tozlarin OPB degerini
diisiirmesi ve SYA degerini yiikseltmesi beklenir fakat %1 TiC tozlarinin 0 saat (3dk
onkaristirilmis) 6gilitme siliresinde agrilikca oranin diisiikk olmasi (%1) nedeniyle OBP

degerine beklenen etkiyi yapamamastir.
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Sekil 9.15. Ogiitme siiresi ile OPB ve SYA degerlerinin degisimi (%1 TiC takviyeli)

SYA degerine bakildiginda ise baslangicta 0.592 m?/g olarak dl¢iilmiistiir. SYA
degerinin takviyesiz 316L tozlarma gore diisiik ¢ikmasinin nedeni ise 3 dk lik kisa
ogiitmenin bile sistemde var olan TiC parcgaciklarin1 matris icerisine gémerek tozu
genisletmesidir.

1-7 saatlik 6giitme siiresinde incelendiginde 7 saatlik 6gilitme siiresine kadar OPB
degeri pulsu tozlarin miktarmin artmasi ile 17.6 um ye kadar artarken SYA degeri 3
saatlik 6giitme siiresinde 0.497 m?/g ye diismiis ve sonrasinda yatay seyretmistir (0.502
m?/g ve 0.521 m?/g) tam bu asamadaki hafif artisin nedeni deformasyonun etkisinin
artmasi ile pulsu tozlarin u¢ kisimlarindan kirilmaya baslamasidir (Sekil 9.16). 10 saatlik
oglitme siiresinde beklendigi gibi OPB degerinin 15.1 pm ye diismesi ile SYA degeri
artmstir (0.616 m?/g).
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2um EHT =10.00kV Signal A=CZ BSPProbo = 10PA Karadeniz Technical University
|_| WD=75mm Mag= 7.37KX Metallurgical & Material Science

Sekil 9.16. %1 TiC pulsu kompozit tozlar1 (enine Kkesit) ve tozlarin ug kisimlarinda
meydana gelen kirilmalar (7 saatlik 6giitme sonrasi)

9.3.3. %3 TiC takviyeli tozlarin parcacik boyutu analizi

20 - %3 TiC |

-~ —e— Ortalama parc¢acik boyutu
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Sekil 9.17. Ogiitme siiresi ile OPB ve SYA degerlerinin degisimi (%3 TiC takviyeli)
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Kompozit tozlarda takviye miktar1 biraz daha artarak agirlik¢a %3 e yiikselmistir.
%3 TiC kompozit tozlarinin OPB ve SYA grafigine bakildiginda %1 TiC kompozit
tozlar1 ile benzer karakteristik Ozellikler sergiledigi agik¢a goriilmektedir. Takviye
miktar1 oranlarinin birbirine yakin olmasimin bu duruma neden oldugu tahmin
edilmektedir.

1 saatlik 6giitme siiresi sonrast OPB degeri hafif artis gostermis, SYA ise 0.558
m2/g degerine sert diisiis gostermistir. Bu durum takviye miktariin biraz daha fazla
olmasina baglanabilir. Ciinkii TiC parcaciklarinin orani arttik¢a matris igerisine gomiilen
miktarda artmis ve sahip oldugu kendi spesifik yiizey alanin1 kaybetmistir (Sekil 9.18).

Diger yandan 7 ve 10 saatlik 6gilitme siiresi sonrasi pulsu yapilar1 daha hizli
kirmistir. Boylece kiigiik tozlarin 6giitme sistemindeki miktari artmis ve OPB degerini
13.7 um ye, SYA y1 ise 0.701 m%/g degerine ¢ikarmistir . Bu durumun benzeri %10 TiC
kompozit tozlarinda daha net bir sekilde goziikmektedir (Sekil 9.20).

.‘ Matris igerisine gomiilen ’, LN
T1C pargaciklari i

-

10 pm EHT =10.00kV  Signal A=CZBSD, o - 10na Karadeniz Technical University
WD=75mm Mag= 279KX ’ Metallurgical & Material Science

Sekil 9.18. %3 TiC kompozit tozlarinda TiC pargaciklarinin matris tozu igerisine
gébmulmesi (1 saatlik 6giitme sonrasi)
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9.3.4. %10 TiC takviyeli tozlarin parcacik boyutu analizi

Sekil 9.19’dan anlasilacagi tizere %10 TiC kompozit toz grubu kendinden dnceki
gruplardan c¢ok farkli karakateristik 6zellik gostermistir. OPB degeri ilk 1 saatlik 6gilitme
stiresinde hizl bir sekilde artmis (15.6 um) ve ondan sonraki tiim 6glitme siirelerinde 9.7
um degerine kadar diismiistiir. Buna paralel olarak SYA degeri ilk 1 saatlik 6giitme
siiresinde hizl1 bir sekilde diismiis (0.410 m?/g) ve ondan sonraki tiim 6giitme siirelerinde

1.02 m?/g degerine kadar artmistir.
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Sekil 9.19. Ogiitme siiresi ile OPB ve SYA degerlerinin degisimi (%10 TiC takviyeli)

Ogiitmenin ilk safhalarinda (1 saatlik 6giitme siiresi) sistemde ¢ok fazla bulunan
TiC pargaciklariin bilyiik bir kism1 316L matrisinin igerisine gdmiilmiis ve tozlarin
hacimce genislemesine neden olmustur. BOylece OPB artmig fakat hem soguk
kaynaklanmanin etkisi hem de TiC pargaciklarinin baslangi¢ tozlarinda sahip oldugu
yiizey alanlarini matris igerisine gomiilerek kaybetmesi ile SYA degeri yaklasik %50

oraninda diiserek 0.410 m?/g olmustur.
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10 ym EHT =10.00kV  Signal A=CZBSD, . _ 509 pA Karadeniz Technical University
WD=130mm Mag= 2.00KX Metallurgical & Material Science

Sekil 9.20. %10 TiC kompozit tozlarda bulunan yiiksek miktardaki TiC pargaciklarinin
goriinimi (3dk 6n karistirilmis)

Stinek tozlarin yaninda gevrek olan TiC pargaciklar sistem igerisinde yiiksek
oranda bulunmaktadir (Sekil 9.21). Bu durumu lehine ceviren gevrek takviye tozu olan
TiC yuksek sertlige sahip oldugundan dolay1 6gilitme sisteminde deformasyonu saglayan
bilyeler gibi davranmis ve deformasyon hizini arttirmigtir hem de koseli seklinden dolay1
“kesme etkisi (cutting effect)” davranigini sergileyerek matrisin pargalanma oranin
yiikseltmistir. Boylece kompozit tozlarin OPB degerinin hizla diismesine neden olmustur.

Kesme etkisi (sekil 9.21), 6giitme sisteminde keskin koselere sahip gevrek takviye
tozunun miktar1 arttik¢a matris tozunun pargalanma egiliminin yiikselmesidir (Varol ve
Canakci, 2013). Sonug olarak 7-10 saatlik 6giitmelerde OBP degeri hizla diiserken (9.7
um) SYA degeri hizla yiikselmistir (1.02 m?/g).
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BASLANGI(C TOZLARI

SUNEK Pulsulasma

Ik asama

GEVREK

Kesme etkisi

Sekil 9.21. Gevrek partikiil sayisinin sistemde fazla olmasi sonucu dgiitme Sisteminde
meydan gelen “kesme etkisi” davranisi

Kompozit tozlarda kesme etkisi sekil 9.22°de net sekilde gérulmektedir. Katkisiz
olan 316L tozlar1 3 saatlik 6giitme sonrasi sistemde kirilma ¢ok az iken, ayn1 6glitme

stiresi degerinde %10 TiC takviyeli kompozit tozlar1 daha fazla kirtlmistir.



EHT =10.00kV  Signal A= SE1 |Probe = 100 pA Karadeniz Technical University
WD=130mm Mag= 200KX Metallurgical & Material Science
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EHT =10.00kV SignalA=CZ BSIPPM. = 500pA Karadeniz Technical University
WD=130mm Mag= 200KX Metallurgical & Material Science

Sekil 9.22. Takviyesiz 316L tozlari ile %10 TiC takviyeli kompozit tozlarinin
morfolojisi (3 saatlik 6glitme sonrast )

9.3.5. Par¢acik boyutu ve spesifik yiizey alani iizerine takviye oranimn etkisi

Bu bélimde kompozit tozlarda takviye miktar1 ve 6gilitme stiresi arttikga OPB ve

SYA degisimleri incelenmistir.
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Sekil 9.23. Takviye oran1 ve 6gilitme siiresindeki artigin ortalama parcgacik boyutuna

(dso) etkisi
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OPB (dso) degerlerine bakildiginda beklendigi gibi takviyesiz 316L tozlarinin
pulsu yap1 olusturma egilimi yiiksektir. Ciinkii 6glitme sisteminde gevrek tozlar, pulsu
yap1 olusmaya bagladiginda sekil 9.21°de bahsedilen kesme etkisi davranigindan dolay1
kesit daralmasindaki maksimum seviyeye izin vermemektedir.

Diger bir deyisle tozlar belli bir seviyeye kadar pulsulasir ve daha sonra kirilirlar.
Sekil 9.23’e bakildiginda takviye orami arttikga OPB degerinin diismesi bu yaklagimi
desteklemektedir.

Ote yandan c¢ok kisa olan 0 ve 1 saatlik 6giitme siiresinde %10 TiC takviyeli
tozlarin OPB degerinin diger toz gruplarina nispeten yiiksek ¢iktig1 goriilmektedir. Bunun
sebebi, TiC pargaciklarinin matris tozlar1 tizerindeki kesme etkisi davranisini 6giitme
stiresinin ¢ok kisa olmasindan dolay1 sergileyememesidir. Sistemde fazla miktarda
bulunun TiC pargaciklart bu etkiyi olusturamadigl i¢in matris igerisine gomiilmiis ve
matrisin toz hacminin artmasina neden olmustur dolayisiyla bu durum da toz boyutunun

artmasina neden olmustur (Sekil 9.24).

2 pm EHT =10.00kV  Signal A=CZBSD, . _ 500 pA Karadeniz Technical University
WD=130mm Mag= 5.00 KX Metallurgical & Material Science

Sekil 9.24. 316L matris tozlar1 igerisine gomiilen yiiksek orandaki TiC pargaciklar
(%10 TiC, 1 saatlik 6giitme sonrast)

Bunun yaninda sekil 9.25 incelendiginde yiiksek yiizey alanina sahip olan TiC
parcaciklar1 matris igerisine gomiilerek kendi yiizey alanlarin1 kaybettigi i¢in spesifik
yiizey alani degeri de sert sekilde diismiistiir. Daha sonra hem bilyelerin deformasyon
etkisi hem de kesme etkisi birlesmis ve tozlarin spesifik yiizey alanini yaklasik iki katina

cikarmislardir.
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Sekil 9.25. Takviye oran1 ve 6giitme siiresindeki artisin spesifik yiizey alanina etkisi

TiC oranminin artisi ile ortalama parcacik boyutu (dso) Uzerindeki meydana gelen
degisimlerin, dio ve dgo degerleri ile benzer oldugu gozlemlenmistir. Farkli dgiitme
stireleri sonrasinda takviyesiz ve kompozit tozlarin dio ve dgg t0z boyutu araliklan sekil
9.26 ve sekil 9.27°de gosterilmistir. Bu sekillerden ortalama toz boyutundan farkli olarak
olusan minimum pargacitk boyutu ve maksimum boyutlu parcacik boyutlar

g6zlemlenebilmektedir.
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Sekil.9.26. Takviye oran1 ve 6giitme siiresindeki artigin pargacik boyutuna (dio) etkisi
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Sekil 9.27. Takviye oran1 ve 6giitme siiresindeki artisin parg¢acik boyutuna (dgo) etkisi
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9.4. Kristalografik Karakterizasyon

Bu boliimde tozlarin kristalografik 6zellikleri {izerine 6gilitme siiresi ve takviye
oraninin etkisi incelenmis ve bu 6zelliklerin birbiri iginde kiyaslanabilmesi i¢in baslangig
(6giitiillmemis) tozlarimin XRD analizi yapilmistir. Baslangi¢c 316L matris ve TiC takviye

tozlarin X-1sin1 kirtnim desenleri sirasiyla Sekil 9.28 ve sekil 9.29 gosterilmektedir.

35000 A =
= v : Ostenit o : Cr-Fe
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g 25000 -
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2 20000 . a
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Sekil 9.28. Ostenitik 316L baslangig tozlarina ait X-1s1n1 kirinim deseni
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E 30000 g
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Sekil 9.29. Hegzagonal TiC baslangig tozlarina ait X-1g1in1 kirinim deseni
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316L ¢eligi icerisinde Cr ve Ni alagim elementlerinin toplam orani ag %26-32
arasinda degismektedir ve cizelge 9.2°de goriildiigli lizere demir igerisinde ¢oziinmiis
olan Cr ve Ni elementlerinin X-1s1n1 kiriim agilar1 Fe elementi ile ¢ok yakindir. Bundan
dolay1 Cr ve Ni pikleri Fe piki ile ¢akistigindan x-151n1 kirinim deseninde net bir sekilde

ayirt edilememektedir.

Cizelge 9.2. Baslangig tozlarina ait referans kartlari ve pik listesi

20 Sayim
No h k | d(A Referans Kart
(derece) (%)
- i 1 1 1 208077 43.456 100
e
L 0 0 2 180200 50.614 453  1CDD:98-018-6833
(Ostenit)
i 0 2 2 1.27421  74.390 23.2
i 0 1 1 203505 44.484 100
Cr-Fe i 0 0 2 143900 64.729 135  ICDD:98-062-5865
i 1 2 2 117.494 81.932 24.2
i 1 1 0 20392 44387 100
Cr i 2 0 0 14420 64580 13.3  ICDD:97-006-4711
i 2 1 1 11773  81.728 23.7
i1 1 1 20344  44.499 100
Ni i 2 0 0 17618 51853 456 ICDD:97-064-6087
i 2 2 0 12458  76.388 23.8
i1 1 1 250801 35773 88.9
i 0 0 2 217200 41544 100
TiC i 0 2 2 1.53584 60.205 54.4 ICDD:98-009-3504
iv 1 1 3 130977 72.047 28.4
v 2 2 2

1.25400  75.798 16.1

Baslangic 316L tozlarina yazilim yardimi ile yapilan rietveld analizi sonras1 Cr ve
Fe nin beraber kirmim gosterdigi pikler “kromlu-gelik (chromium iron)” karti ile
tanimlanmistir. Rietveld analizi &4 EK-3’de gosterilmistir.
Kristalografik karakterizasyon sonuglarina gegmeden Once ogiitiilmiis tozlarin
XRD analizinde beklenen genel durumlar maddeler halinde verilmistir.
> Ogiitme siiresi arttik¢a pik sayiminin (pik siddeti) azalmasi
> Ogiitme siiresi arttikca pik genisliginin artmasi
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> Ogiitme siresi ve takviye miktar1 arttikca istenmeyen oksit, nitriir ve karbur
cokeltilerinin olusumu.

Ayrica bu boliimde her toz grubunun kristalografik analizleri ayr1 basliklar halinde
incelenmis olup boliim sonunda 6giitme siiresi ve takviye orani artis1 ile kristalografik
Ozelliklerinin degisimi verilmistir.

24 farkl toz i¢in belirlenen kristalografik 6zellikler sunlardir,

e Kristalit boyutu
o Kafes mikro-gerinimi

e Dislokasyon yogunlugu
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9.4.1. Takviyesiz tozlarin kristalografik 6zellikleri

Takviyesiz tozlarin XRD analizleri incelendiginde genel olarak 6glitme siiresinin
artigi ile pik sayimlarinin diistiigii gozlemlenmistir. Net sayim degerleri incelendiginde
baslangicta (0 saat) ¢cok yliksek olan deger (25000) 3 saatlik 0giitme sonrast sert diisiis
gostermistir (11000). 5, 7 ve 10 saatlik 6glitme siiresi sonrasinda ise sayim degerleri

nerdeyse sabit kalmistir (Sekil 9.30).

35000 1 %0- Osaat 35000 1 %0- 1saat
30000 - 30000 -
25000 25000
£ £ |
- -
& 20000 1 3 20000 1
wn w
15000 - | 15000 -
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10000 1 L T L ¥ _J\._—-d’\--n-'l\-—'l\“*' 10000 4 __ J'w\ A A A A
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
20 (derece) 20 (derece)
35000 %0- 3saat 35000 4 %0- Ssaat
30000 1 30000 -
25000 25000 -
E E
= z
& 20000 & 200004
15000 1 15000
10000 W A P 10000 )
______________ et Mt et ettt Ve
5000 +—————————————F 11— 5000 +—————————1TT—— T
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 9§ 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
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35000 - %0- 7saat 35000 %0- 10saat
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25000 25000 4
E E
- -
& 20000 & 20000 |
15000 15000 -
|
10000 o A 10000 - Moo
L e e e __,a'qi PR VN S, S
5000 5000

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
20 (derece) 20 (derece)

Sekil 9.30. Takviyesiz tozlara ait X-1sin1 kirtmim desenleri



93

Sekil 9.31 incelendiginde, 3 saat sonrasi pik sayimlarinin diismesinin yaninda pik
genisligi degerleri de hizli sekilde artmis ve daha sonraki Oglitme siirelerinde pik
genisligindeki artis hiz1 azalmistir. 5 saatlik 6giitme siiresi sonrasi ikinci ana pik (Cr-Fe)
sayimi bir miktar daha diigmiistiir ve genisligi artmistir sonraki 6giitme siirelerinde
degisim olmamistir. Takviyesiz tozlarin 3 saatten sonraki ogiitme siirelerinde kristalit
boyutu degerinin ¢ok yavas hizda diismesi (Sekil 9.32) bu noktada kararli hale yaklastigi
anlamma gelmektedir. Bunun yaninda takviyesiz tozlarda yapilan pik analizleri

sonucunda yeni faz olusmadigi belirlenmistir.

! |y : Ostenit e : Cr-Fe
i P
1000007 o46. 10saat M A . JO y
%0- Tsaat f . ! )
L W N 4 I —
80000
E :
> 600004 o0 1 T ,
tg %0- 3saat / . .
i
400004 %0- lsaat | . . 1
.r,‘
20000 i ,
| i . )
%0- Osaat I||||| | . \ . 5
T — AV ot I v, —
T T S T & T T T T T

T T T T T L T
I5 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
20 (derece)

Sekil 9.31. Takviyesiz tozlara ait X-1g1n1 kirinim desenlerinde 6giitme siiresi ile
meydana gelen degisim

Takviyesiz tozlarin 6glitme siiresine bagli olarak kristalografik o6zelliklerinde
meydana gelen degisim sekil 9.32’de verilmistir. Sekle bakildiginda, baslangi¢ Kristalit
boyutunun 61 nm’dir ve 1 saat sonrasi 34 nm’ye hizli sekilde diistiigii goriilmektedir. 3
ila 10 saat arasinda kristalit boyutunda (KB) kiigiik degisimler meydana gelmistir (29, 26,
24 ve 21 nm).
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Kafes mikro-gerinimi (KM) ve dislokasyon yogunlugu (DY) artan 6giitme siiresi
ile artmistir. 1 saat sonrasi KM degeri %0.19°dan %29’a yiikselmistir. DY ‘nin artisi
bilindigi gibi KB’nin karesi ile ters orantilidir (@ Denklem 8.3). Bu yiizden KB’nin 1

saat sonunda sert diisiisii ile DY degeri 0.26*10%*’ten 0.89*10%° ¢izgi/m?’ye ulasmis ve
baslangic degerine nispeten yaklasik ii¢ bucuk katina yiikselmistir. 3, 5 ve 7 saat
sonundaki degerlere bakildiginda KM degerleri ¢cok az artis gostermistir (%0.33, 0.35 ve
0.36). Bunun yaninda 7 saat sonrasinda DY degeri hizla artarak 1.73*10% ¢izgi/m?’ye
ulagilmistir. En yiiksek 6giitme siiresi olan 10 saat sonunda ise KB degeri 20 nm’ye

diismiis, KM degeri %0.43 ve DY degeri ise 2.29*10%° ¢izgi/m? olmustur.

1 p . - 0,55
75 4 |—e— Kiristalit boyutu (nm) %0 TiC
201 |- = - Kafes gerinimi (%) [ 3.0 &
. 3 3 15 . ., 2 - 0,50 =
1 |-~ Dislokasyon yogunlugu (10" ¢izgi/m~) Eﬂ
65 -
N
_ i - 0,45 L 25 =
E 60 -+ ﬂ. _— mf.)-
g 1\ sl %
= 54\ =" Lo T =
\ - —
E \ S 'S P20 =
> 50 4 \ '-_____—- [ S I =Y
) - \ o o-- g oeee T - 0,35 = =
= 45 - ¥ = =
= \ SO S Fis B
"= 40 - \ o~ s - 030 o, = %0
Z 35 X - =
- o ! e = =
e | s \* F025 M | o S
30 ST 2
/ .- TT—
254 w7 T - 0,20 ==
; ——— e
- . —® 7}
20 7 - 0,5 .2
0,15 Q
54 *
T o T T T T T T & T T T T
0 1 2 3 4 &) 6 7 8 9 10

(")giitme Siiresi (saat)

Sekil 9.32. %0 TiC takviyeli tozlarmn kristalografik 6zelliklerinin 6gilitme siiresine bagli
olarak degisimi

10 saat sonrasinda tozlarda elde edilen degerler baslangic degerleri ile
kiyaslandiginda KB degeri 61 nm’den 20 nm’ye diiserek ii¢ kat azalmig, KM degeri
%0.19’dan %0.44’e cikarak yaklasik iki buguk kat artmis ve son olarak DY degeri
0.26*10% ¢izgi/m? den 2.29*10% ¢izgi/m?’ye ¢ikarak sekiz kat artmustir.
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9.4.2. %1 TiC takviyeli tozlarin kristalografik ozellikleri

Bu bolimde %1 TiC takviyeli kompozit tozlarin XRD analizleri yapilmistir.

Beklendigi gibi bu grupta da 6giitme siiresinin artis1 ile pik sayimlariin diistiigii ve pik

genisliklerinin arttig1 gozlemlenmistir.
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Sekil 9.33. %1 TiC kompozit tozlarina ait X-1gin1 kirinim desenleri
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Diger yandan 0stenit ana pikinin net sayim degerleri incelendiginde baglangigta
(0 saat) ¢ok yiiksek olan deger (~24000) 3 saatlik 6giitme sonrasi sert diisiis gostermistir
(~10000). 5 ve 7 saatin sonunda onemli degisim gerceklesmemistir. TiC ana piki (41.5
derece) incelendiginde 3 saat sonrasinda kaybolmustur. Eger TiC kati ¢ozelti
mekanizmasina dahil olsaydi yeni intermetalik ve ikincil fazlardan gelen pikler olusacakti
fakat pik analizlerinde yeni bir fazin olusmadig tespit edilmistir. TiC takviye
malzemesinin matris igerisinde ¢oziindiiglinii ya da ¢oziinmeyip sadece dagildiginm
anlayabilmek i¢in %10 TiC takviyeli ve 10 saat 6giitiilmiis olan tozlara A EK-9’da
gosterilen rietveld analizi yapilmistir. Bu analiz sonucunda baslangicta TiC orani ag. %10
iken 10 saat Ogiitme sonrast bu oram korumustur. Bu durumda ag. %1 TiC
parcaciklarinin tamaminin homojen dagildigi soylenebilir. Tiim piklerin sayim
degerlerindeki belirgin diisiis ve genisleme en yiksek 6glitme siiresi olan 10 saatin
sonunda gerceklesmistir (Sekil 9.34) ve tozlar biyuk oranda kristallik (crystallinity)

oranini kaybederek uzun mesafeli atomik dizilimden kisa mesafeli dizilime ge¢mistir.

y :Ostenit A : TiC e : Cr-Fe
-
100000 1 041 10saat j'n. It i ¥
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40000 4 %]I- Isaat 10 ,.-'5_ . .
.J,‘
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20000 - I
. v
%]1- Osaat A ||“|i \ . ! ¥
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T ¥ T T T T T T T 4 T ¥ T T T T T T T T T 4 T ¥ T T T T T

15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
20 (derece)

Sekil 9.34. %1 TiC kompozit tozlarina ait X-1sin1 kirinim desenlerinde 6giitme siiresi ile
meydana gelen degisim
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Burada dikkat ¢ceken nokta takviyesiz tozlarin sayim degerleri incelendiginde 7 ve
10 saat arasinda belirgin fark goziikmezken , %1 TiC takviyeli tozlarda 10 saat sonrasinda
sayim degeri 7 saatlik 6giitme siiresinin sayim degerinin yarisina kadar diismiis ve pik
genigligi artmistir. Bunun nedeni, O0glitme sisteminde bilye-bilye deformasyon
mekanizmasina ek olarak TiC parcaciklarinin kendine 6zgii koseli ve sert yapisindan
dolay1 “toz-toz” ya da “toz-bilye” deformasyon mekanizmasi olusturmasidir.

Takviyesiz tozlarda 7 ve 10 saat 6glitme siireleri sonras1t KB degeri 24 nm’den 23
nm’ye diiserken (nerdeyse sabit kalmistir), %1 TiC katilmis tozlarda KB degeri 16
nm’den 12 nm’ye diismiistiir. Takviyesiz ve %1 TiC takviyeli tozlar kiyaslandiginda, TiC
takviyesi KB degerini daha ¢ok diisiirmekte , KM ve DY degerlerini de daha fazla
arttirmaktadir.

Bunun yaninda ikinci ana pikin sayimi 3 saate kadar hizl sekilde azalmis ve pik
genigligi artmistir. 7 saate kadar neredeyse bir degisim olmazken, 10 saat sonunda
kaybolmustur. Bu durum, Cr, Ni ve Fe elementlerinin baslangigta sahip oldugu uzun
mesafeli dizilimden kisa mesafeli dizilime gectigine isaret etmektedir. Diger pikler
incelendiginde 10 saat sonunda 51, 74 ve 91 derecedeki Ostenit pik sayimlari ¢gok diisiik
iken 64 ve 82 derecedeki Cr-Fe pikleri tamamen kaybolmustur.

%1 TIiC takviyeli tozlarin Ogiitme siiresine bagli olarak Kristalografik
Ozelliklerinde meydana gelen degisim sekil 9.35’te verilmistir. Grafige bakildiginda,
artan ogiitme siiresine baglh olarak baslangic KB degeri (61 nm) 1 saat sonra 33 nm ye
hizli sekilde diistiigii gortilmektedir. 3 ila 10 saat arasi takviyesiz tozlara benzer sekilde
lineer diislis gostermistir (23, 20, 16 ve 12 nm) fakat takviyesiz tozlara nispeten kristalit
boyutu degerlerini daha diisiik bulunmustur.

Artan 6giitme siiresi ile deformasyon miktari da arttigindan kafes mikro-gerinimi
(KM) ve dislokasyon yogunlugu (DY) da artmustir. 1 saat sonrast KM degeri %0.19’dan
%29’a yiikselmistir. KB’nin 1 saat sonunda 33 nm’ye diismesiyle beraber DY degeri
0.26*10%ten 0.92*10% ¢izgi/m?’ye yiikselerek baslangic degerine nispeten yaklasik {i¢
bucuk katina yiikselmistir. 3, 5 ve 7 saat sonundaki degerlere bakildiginda KM degerleri
sirasiyla %0.41, 0.45 ve 0.53tiir. DY degerleri incelendiginde 7 saat sonunda 3.53*10%°
¢izgi/m?’ye ulagilmistir. En yiiksek 6giitme siiresi olan 10 saat sonunda ise KB degeri 12
nm’ye diiserken, KM degeri %0,79 ve DY degeri ise 6.08*10%° ¢izgi/m? olmustur.
Takviyesiz tozlarla kiyaslandiginda belirgin farklar ortaya ¢ikmistir. KB yar1 yariya
diiserken , KM iki katina ¢ikmis ve DY degeri yaklasik 3 katina ¢ikmuastir.
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Sekil 9.35. %1 TiC takviyeli tozlarin kristalografik 6zelliklerinin 6giitme siiresine bagl

olarak degisimi
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9.4.3. %3 TiC takviyeli tozlarin kristalografik ozellikleri

Bu boliimde %3 TiC takviyeli kompozit tozlarin XRD analizleri yapilmistir. Bu

toz grubu bir 6nceki grup olan %1 TiC takviyeli grup ile benzer 6zellikler gostermistir.
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Sekil 9.36. %3 TiC kompozit tozlarina ait X-1sin1 kirtnim desenlerinde 6giitme siiresi ile
meydana gelen degisimi
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Ogiitme siiresinin artmasi ile tiim piklerin sayim degerleri azalmis ve genislikleri
artmistir. TiC ana piki (42 derece) incelendiginde 3 saat sonrasinda sayim degeri
gorilmeyecek kadar kiigtilmistiir. Ana pik sayim degeri baslangigta ~22000 iken 3 saatlik
oglitme sonras1 ~10000 olmustur. 10 saat sonunda ise ikinci ana pik olan Cr-Fe piki (44.5
derece) ¢ok az sayim degeri verecek kadar kii¢iilmiistiir. TiC daha sert ve partikil boyutu
matrise gore daha kii¢lik oldugundan kompozit tozlarin hepsinde deformasyon miktarini
arttirarak takviyesiz tozlara gore kristal boyutu ¢ok diisiik seviyelere ¢ekmektedir.

Ayrica dgiitme siiresinin artmasi ile 61 64 ve 82 derecedeki pikler tamamen

kaybolmustur.
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Sekil 9.37. %3 TiC kompozit tozlarin XRD desenlerinde 6giitme siiresi ile meydana
gelen degisim

Bir 6nceki toz grubuna gore TiC oranin 3 katina ¢ikmasi ile deformasyon miktari

artmis ve matris igerisinde dagilimi kolay olmustur.
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Sekil 9.38. %3 TiC takviyeli tozlarin kristalografik 6zelliklerinin 6giitme siiresine bagl
olarak degisimi

%3 TiC takviyeli tozlarin Ogiitme siiresine bagli olarak kristalografik
ozelliklerinde meydana gelen degisim sekil 9.38’te verilmistir. Grafige bakildiginda,
artan 0giitme siiresine bagl olarak baslangic KB degeri (61 nm) 1 saat sonra 31 nm’ye
hizl sekilde diistiigii goriilmektedir. 5 saat sonunda 15 nm’ye diismiis fakat bir 6nceki toz
gruplarindan farkli olarak 7 saat sonunda KB degeri degismemistir. 10 saatlik 6giitme
sliresi sonrast asir1 peklesmeye bagli olarak pulsu yapidan diizensiz gevrek pargaciklara
gecis olmustur. Bundan dolayi kristalit boyutu bir miktar daha diiserek 8 nm olmustur.

Artan 6giitme siiresi ile deformasyon miktari da arttigindan kafes mikro-gerinimi
(KM) ve dislokasyon yogunlugu (DY) da artmustir. 1 saat sonrast KM degeri %0.19’dan
%27°ye ylikselmistir. KB’ nin 1 saat sonunda 31 nm’ye diismesiyle beraber DY degeri
0.26*10%’ten 1.02*10% ¢izgi/m?’ye yiikselerek baslangic degerine nispeten yaklasik dort
katina yiikselmistir.

3, 5 ve 7 saat sonundaki degerlere bakildiginda KM degerleri sirasiyla %0.46, 0.57
ve 0.63’tiir. DY degerleri incelendiginde 7 saat sonunda 4.06*10%° cizgi/m?ye
ulagilmistir. En yliksek 6gilitme siiresi olan 10 saat sonunda ise KB degeri 8 nm’ye
diiserken, KM degeri %1.01 ve DY degeri ise 13.55*10%° ¢izgi/m? olmustur. Buradaki
en 6nemli ayrintilardan biri TiC takviye oraninin ii¢ katina ¢ikmasi ile maksimum 6giitme

stiresi sonrasi kristalografik 6zellikler 6nemli derecede etkilenmistir. Takviyesiz toz
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grubu ile kiyaslandiginda KB 3 kat azalmis, KM bir bucuk katina yiikselmis ve DY
degerleri 6 kat artmistir. Geleneksel yontemler ile elde edilemeyecek olan dislokasyon
yogunlugu degeri %3 TiC takviyeli grupta mekanik alagimlama yontemi ile elde

edilmistir.

9.4.4. %10 TiC takviyeli tozlarin kristalografik 6zellikleri

Bu boliimde %10 TiC takviyeli kompozit tozlarin XRD analizleri yapilmistir.
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Sekil 9.39. %10 TiC kompozit tozlarina ait X-1sin1 kirmnim desenleri
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Ogiitme siiresinin artmasi ile tiim piklerin sayim degerleri azalmis ve genislikleri
artmistir. Ana pik sayim degeri 3 saatlik 6giitme sonrasi ~15000’den ~7000’e diismiistiir
Sonraki siirelerde sayimin yatay seyrettigi goriilmektedir. 3 saate sonunda TiC matris
icerisinde homojen dagilma ulagmistir ve bu durumu artan Ogiitme siirelerinde
korumustur. 5 ve 7 saatlik 6gilitme siirelerinde bir 6nceki toz gruplari ile benzer 6zellikler
gostermistir.

Bu kisimda en dikkat ¢eken nokta diger gruplardan farkli olarak TiC miktarinin
artmast ile (%10) kristalografik 6zelliklerde beklenen veriler elde edilememistir. Ornegin;
takviye miktarinin artmasi ile deformasyon miktar1 da artmaktadir ve aym 6gilitme
stirelerinde KB, KM ve DY degerleri kiyaslandiginda 6zelliklerin %3 TiC takviyeli gruba
gore daha 1yi olmasi beklenmektedir. Fakat bu tez calismasinda %10 TiC takviyesinin
kristalografik 6zellik degerleri genelde %3 TiC takviyeli grubun altinda kalmigtir.

Bunun nedeni, %10 TiC takviyeli grubun &giitme etkinliginde ag. %1 olan stearik
asit miktarinin yetersiz kalmasidir. Toz boyutu analizi bdliimiinde anlatilan kesme etkisi

davranig1 (@ Sekil 9.21) sonucu kiigiik pargacik olusumu artmis buna bagl olarak bu

grubun SYA degerleri 0giitme siiresi arttikca diger toz gruplarina nispeten yiiksek
cikmustir (& Sekil 9.25). SYA degerinin yiikselmesi ile stearik asit yaglayicilik 6zelligini
yitirmeye baslamistir. Boylece tozlarin biiylik ¢ogunlugu 7 ve 10 saatlik Ogiitme
stirelerinde hazne duvarina sivanmis ve bilye-toz-bilye deformasyon mekanizmasi
yetersiz kalmistir. Hazne iginde deformasyona ugramayan ya da az ugrayan kismi tozlar
toplam elde edilen verilerin ortalamasini diisiirmistiir (Sekil 9.42 , sekil 9.43 ve sekil
9.44). Ayrica Ogiitme siiresinin artmasi ile 64 ve 82 derecedeki pikler tamamen

kaybolmustur.
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Sekil 9.40. %10 TiC kompozit tozlarina ait X-1s1n1 kirinim desenleri a) 6giitme siiresi

ile meydana gelen degisim

Uretilen tozlar igerisinde sadece bu grupta yeni faz olusumu gézlemlenmistir. 35.4
derecede kiigiik pik olusumu goézlemlenmistir. Mekanik alagimlama islemi hava
ortaminda yapilmaktadir ve islem kontrol katkisi olan stearik asit yizeyde film
olusturarak 6giitme sirasinda olas1 oksitlenmelerin 6niine gegmektedir. Fakat yukarida da
bahsedildigi gibi stearik asit %10 TiC takviyeli grupta toz ara yuzeylerinde film
olusturmadig igin oksitli yapilar olusmustur. Yapilan rietveld analizleri sonucunda en

yakin eslesme Fez6Nio.4O4 karti ile tanimlanmustir.
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Sekil 9.40. b) %10 TiC takviyeli tozlarin X-1511 kirmnim deseni ve yeni pik olusumu

%10 TiC takviyeli tozlarin Ogilitme siiresine bagli olarak kristalografik
ozelliklerinde meydana gelen degisim sekil 9.41°te verilmistir. Grafige bakildiginda,
artan ogiitme siiresine bagli olarak baglangi¢ KB degeri (61 nm) 1 saat sonra 39 nm’ye
distiig goriilmektedir. 5 saat sonunda 16 nm’ye 7 saat sonunda 14 nm’ye ve 10 saat
sonunda 12 nm’ye diigmiistiir.

Artan 6giitme siiresi ile deformasyon miktari da arttigindan kafes mikro-gerinimi
(KM) ve dislokasyon yogunlugu (DY) da artmustir. 1 saat sonrast KM degeri %0.19’dan
%?27’ye yiikselmigtir. KB’ nin 1 saat sonunda 39 nm’ye diismesiyle beraber DY degeri
0.26*10%ten 0,65*10% ¢izgi/m?’ye yiikselerek baslangi¢ degerine nispeten yaklasik iki
buguk katina yiikselmistir. 3, 5 ve 7 saat sonundaki degerlere bakildiginda KM degerleri
sirastyla %0.48, 0.53 ve 0.62’tiir. DY degerleri incelendiginde 7 saat sonunda 4.59*10%°
¢izgi/m?’ye ulasilmistir. En yiiksek dgiitme siiresi olan 10 saat sonunda ise KB degeri 12

nm’ye diiserken, KM degeri %0.79 ve DY degeri ise 7.03*10%° ¢izgi/m? olmustur.
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Dislokasyon yogunlugu (10" ¢izgi/m?)

Sekil 9.41. %3 TiC takviyeli tozlarin kristalografik 6zelliklerinin 6glitme siiresine bagli

olarak degisimi
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9.4.5. Takviye oran1 ve 6giitme siiresinin kristalit boyutu iizerine etkisi

Bu boliimde iiretilen tozlarda takviye oranindaki artisin kristalit boyutu iizerine

etkisi incelenmistir.

—u— %0 TiC
60 —o— %1 TiC
—A—9%3 TiC
_O_O 1
@ o %10 TiC
g
=
S 404
@]
O
S 30-
V,
20
10 4

Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 9.42. Kristalit boyutunun takviye orani ve 6gilitme siiresine bagli degisimi

1 saatlik 6giitme siiresinde takviyesiz ve diisiik oranda takviye edilmis olan
tozlarin KB degeri 30 nm’ye yaklasmistir fakat %10 TiC takviyeli kompozit tozlarinda
bu deger 39 nm’dir. 3 saat sonunda takviyesiz tozlarda 6nemli azalma goriilmezken %10
TiC takviyeli tozlar azalma hizin1 devam ettirerek 18 nm’ye diismiistiir. Bu durum takviye
oraninin arttik¢a kristalit boyutuna ¢ok 6nemli etki yaptigini géstermektedir. Takviyesiz
tozlarda en kii¢iik KB degeri 21 nm iken %3 TiC takviyeli 10 saat 6giitlilmiis tozlarda
KB degeri 8 nm’dir.
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9.4.6. Takviye oram ve 6giitme siiresinin kafes mikro-gerinimi tzerine etkisi

Uretilen tozlarin &giitme siiresi ve takviye oramina bagl olarak kafes mikro-
gerinimi degerlerindeki degisimi sekil 9.43’te verilmistir. 1 saat sonunda KM degerleri
tiim toz gruplarinda birbirine yakindir. Sonraki 6giitme siirelerinde takviyesiz tozlarda
KM degerlerindeki degisim az olmustur. Takviyesiz tozlarda KB degerleri de benzer

davranig sergilemistir.

1,2
—=—9%0 TiC
1|--9- %1 TiC
1,0 4 [--4-— %3 TiC A
|[=°— %10 TiC

Kafes gerinimi (%)

Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 9.43. Kafes mikro-geriniminin takviye orani ve 6gilitme siiresine bagli degisimi

Takviye oraninin artmasi ile KM degerlerinde belirgin bir artis olmustur. 7 saatin
sonunda %3 ve %10 TiC takviyeli tozlarin KM degerleri birbirine yakin iken (%0.63 ve
0.62) , 10 saat sonunda %1 ve %10 TiC degerleri birbirine yaklasmis (%0.78 ve 0.79) ve
%3 takviyeli tozlarda en yiksek kafes mikro-gerinim degeri elde edilmistir (%1.01).
Takviyesiz tozlarda ise elde edilen en yliksek KM degeri %0.44’tiir. KB degeri kendi
icinde kiyaslandiginda takviye oraninin artisi ile yaklasik iki buguk katina ¢ikmistir.
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9.4.7. Takviye oram ve 6giitme siiresinin dislokasyon yogunlugu iizerine etkisi

Uretilen tozlarin dgiitme siiresi ve takviye oranma bagl olarak dislokasyon
yogunlugundaki degisimi sekil 9.44°te verilmistir. 1 saat sonunda DY degerleri tiim toz

gruplarinda birbirine yakindir.

14 4|—%— %0 TiC
|-~ %1 TiC Ia
12 o -4 %3 TiC
{|—o— %10 TiC
10 - /
N

Dislokasyon yogunlugu (¢izgi/m?)

Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 9.44. Dislokasyon yogunlugunun takviye orani ve dgiitme siiresine bagl degisimi

Sonraki 6gilitme siirelerinde takviyesiz tozlarda DY degerlerindeki degisim az
olmustur. Takviye oraninin artmast ile ( %3 ve %10) DY degerlerinde belirgin bir artis
olmustur. 10 saat sonunda ise en onemli artis %3 TiC takviyeli tozlarda olmustur
(13.55*10% c¢izgi/m?). %10 TiC takviyeli tozlarda ise bu deger nerdeyse yarisinda
kalmistir (7.03*10% ¢izgi/m?). Bu durumun nedeni IKK olarak kullanilan stearik asitin

miktarinin yetersiz kalmasidir.
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9.5. Mikrosertlik Deneyi

Tozlarin mikrosertligi Mikro-Vickers sertlik yontemiyle belirlenmistir. Sekil
9.45’te mikrosertlik Ol¢limii i¢in hazirlanan numune ve 6l¢iim sonrasi kaydedilen iz

gosterilmektedir.

3-\;‘ ‘1_

Toz lizerinde olusan iz

Sekil 9.45. Mikrosertlik numune 6rnegi ve 6lgiim sonrasi olusan iz

120071 o0 Tic

1100 4 |—*— %1 TiC I

1 |[—— %3 TiC J‘
1000 q |—— %10 TiC
T

900

800 +
700 +

600 +

Mikrosertlik (HV)

500 -
400 -

300

200 4

Ogiitme siiresi (saat)

Sekil 9.46. Ogiitme siiresi ve takviye orania bagl olarak tozlarm mikrosertlik
degerlerindeki degisimi

TiC miktarinin 6gtlitme siiresinin artisi ile tozlarin mikrosertligi iizerine daha etkili
oldugu acik¢a goziikkmektedir. 1 saat sonrasinda takviyesiz tozlarin sertligi 258 HV iken
bu deger %1 ve %3 TiC takviyeli tozlarda sirast ile 272 ve 329 HV dir. Ogiitme siiresi ile
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takviye miktarinin beraber artmasi sertlik degerleri arasinda farki yiikseltmistir. 5 saat
sonrasinda %3 TiC takviyeli tozlar takviyesiz tozlarla benzer davranis sergilemis ve
sertlik degerinde 6nemli bir artis gergeklesmemistir. 7 saatlik 6giitme sonunda takviyesiz
tozlar 367 HV iken bu deger %10 TiC takviyeli tozlarda 912 HV’dir. En yiiksek 6glitme
stiresi olan 10 saat sonunda %10 TiC takviyeli tozlarda 1082 HV ye ulagilmistir. Takviye
miktar1 ve 0giitme siiresinin maksimum oldugu degerde en yiiksek sertlik degeri elde
edilmistir.

Kompozit tozlarin sertlik degerlerindeki artis kati ¢ozelti sertlesmesi ve
dispersiyon sertlesmesi icin temellendirilmis Orowan mekanizmasi ile iligkilidir

(Orowan, 1949).
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9.6. Reolojik Karakterizasyon

Tez galismasinin son safhasi olan bu boliimde iiretilen tozlarin TEK yonteminde
besleme stogu olarak kullaniminin uygun olup olmadigini belirleyebilmek icin reolojik
karakterizasyonu yapilmistir. Reoloji analizinde kullanilan terimler ve denklemler altinci
bolimde (& 6. REOLOJI) verildigi icin burada tekrar bahsedilmeyecektir. Tozlari

besleme stogu haline getirmeden Once yapilmasi gereken en 6nemli deney kritik toz
yiikkleme oraninin belirlenmesidir.
Reoloji analizlerinde sicaklik : 180 °C, kayma hizi : 0.01 ila 1000 s* araliginda

sabit tutulmustur.

9.6.1. Kritik toz yukleme oram

316L matris tozu Brabender rotasyonel reometre (@ Sckil 8.7) cihazinin
karistirma haznesine kuru olarak konulduktan sonra karistirma islemi baslatilmistir.
Karistirma devam ederken her 3 dakikada bir 1 cm? oleik asit ilave edilmistir. Oleik asit
miktar1 arttikga belli bir noktaya kadar tozlar birbirine daha iyi baglanmakta ve cihazin

olctiigii tork degeri artmaktadir (Sekil 9.47).

3,5 1

Toplam 14 cm’® oleik asit ilave edildikten sonra
3.0 |fork maksimum degere ulastyor.

2,5 -

2,0

1,5 H

Tork (Nm)

0,5

0,0 +

Oleik asit (cm?)

Sekil 9.47. 316L tozlarina oleik asit ilavesi ile tork degerinde meydana gelen degisim
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Oleik asitin hacminin artmaya devam etmesi tozlar1 baglanmasina negatif etki
ederek tork degerinin diismesine neden olmustur. Ciinkii oleik asitin maksimum
baglayicilik 6zelligi olan noktadan sonra hacminin artmasi tozlar arasindaki kapiler ¢cekim
kuvvetlerinin kaybolmasina neden olmustur.

Bunun yaninda karistirma haznesinin hacmi 50 cm®'tiir. Dolayistyla tork degeri
stabil hale gelene kadar hem tozun hem de ilave edilen oleik asitin toplam hacmi 50 cm®"ii
gecmemelidir. Aksi takdirde elde edilen sonug hatali olacaktir. Diger yandan hazne igine
konulan tozun miktar1 az olursa karigtirma millerine temas etmeyecektir. Bundan dolay1
316L matris toz hacmi 30 cm?® secilmistir. 316L matris tozuna uygulanan deney
sonucunda elde edilen grafik sekil 9.47°de verilmistir.

Tork degerinin maksimuma ulasip tekrar diismeye basladig1 noktada ilave edilen
oleik asitin “toplam hacmi” Ol¢iiliir ve asagidaki formiilde yerine konularak kritik toz
yiikleme oran1 (KTYO) belirlenir. Besleme stogu hazirlamak i¢in belirlenecek olan ideal
oran KYTO degerinin %2 ila %5 asagisinda segilmektedir (Lin ve ark., 2017; Oh ve ark.,
2017).

Tozun hacmi

KTYO (hac.%) = X 100 (9.1)

Tozun hacmi + Oleik asitin hacmi

30
30 + 14

KTYO = X100 = 68,18

KTYO = hac. %68

ideal oran = ~ hac. %63

9.6.2. Baglayici bilesenlerinin TGA analizi

Reoloji analizlerinden 6nce baglayici bilesenlerinin sicakliga bagli olarak agrilik
kaybinin baglangi¢ noktalarini tespit etmek amaciyla Termogravimetrik (TG) analiz
yapilmistir. Toz ile baglayict bilesenleri belirli bir sicaklik altinda homojen sekilde
karistirilmali ve bu sicaklikta toplam agirliklarini korumalidirlar. Bundan dolay1 baglayici
ve bilesenlerinin ayr1 ayr1 bozunma (kiitle kaybinin bagladigi ve bittigi) sicakliklar tespit
edilmeli ve karistirma igin secilen sicaklik degeri bozunma sicakliklarinin altindaki bir
deger olmalidir. Boylece karistirma islemi sirasinda kiitle kayb1 yasanmayacak ve toz-

baglayici arasindaki hacimce ideal oran korunmus olacaktir.
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Sekil 9.48. Baglayici ve bilesenlerinin TG analizi

Sekil 9.48°de goriildiigii lizere bu tez calismasi i¢in kullanilan tiim baglayici
bilesenlerinin ve bu bilesenlerden olusan baglayicinin 1s1l bozunma sicakliklar1 tespit
edilmistir. Ug bilesenden olusan baglayicinin yaklasik bozunma baslangig sicakligi 198
°C olup tamamen bozundugu sicaklik yaklasik 470 °C’dir. Bu degerler dikkate alinarak
toz ve baglayici bilesenlerini karistirma islemi bozunma sicakliginin yaklasik 20 °C
asagisinda olan 180 °C’de yapilmistir. Béylece karistirma siiresince baglayici agirligini

ve besleme stogunda gostermesi istenilen 6zelliklerini korumustur.

9.6.2. Besleme stogu hazirlama

Besleme stogu hazirlanirken hem KTYO oran1 hem de baglayicinin TGA analizi
dikkate alinmigtir. PM/PP/SA’dan olusan baglayici igerisine yiiklenebilecek maksimum
toz miktar1 hac. %68 ve ideal oran hac. %63 tiir. Bunun yaninda takviye malzemesi olarak
kullanilacak olan TiC tozlar1 sert ve koseli yapisindan dolayr akisi zorlayacagi
bilinmektedir. TiC’den kaynaklanabilecek bu olumsuz etkiyi azaltmak i¢in besleme stogu
igerisinde tozun hacmi biraz daha diisiik tutulmustur ve toz/baglayict orani hac. %60/40

olarak belirlenmistir.
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Besleme stoklart hazirlanirken malzemeler agirlikga tartilacagi icin hem tozun
hem de baglayicinin teorik yogunluklarinin bilinmesi gerekir. Toz icerisinde hem 316L
hem de TiC olmasindan dolay1 tiim tozlarin teorik yogunluklari denklem 9.2’de verilen

karigimlar kurali hesaplanmustir.

mq* V1 + My* Uy + M3* U3 ......

Q karisim = 100 9.2

Cizelge 9.3. Tozlarin kendi igerisindeki bilesim oranlar1 ve teorik yogunluklari

Toz bileseni Denklem 9.2 Q(teorik) (g/cmd)
316L —ag. %0 TiC » *

(Takviyesiz) (100*7.9 + 0*4.93) /100 7.9
316L - ag. %1 TiC (99*7.9 + 1*4.93) /100 7.87
316L - ag. %3 TiC (97*7.9 + 3*4.93) /100 7.81
316L - ag. %10 TiC (90*7.9 + 10*4.93) /100 7.60

BESLEME STOGU (10 cm?)

Besleme stogunun hacimce
%40’ olusturan baglayic
bilesenlerinin hacimce oranlar
asagida verilmistir.

BAGLAYICI

(4 cm®)
hac. %40

Parafin mum (hac. %75)
Polipropilen (hac. %23)

Stearik asit (hac. %2)

Sekil 9.49. Besleme stogu bilesenlerinin hacimce ve agirlikga miktarlari
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24 farkli besleme stogu ve bilesim oranlart ayr1 ayr1 hesaplanmistir. Bu

hesaplamalar yapilirken ¢izelge 9.3’te verilen teorik yogunluklar ve ¢izelge 9.4’te

gosterilen “drnek hesaplama” dikkate alinmistir.

Cizelge 9.4. Besleme stogu igerisindeki toz ve baglayicilar i¢in 6rnek hesaplama

Q(teorik) Besleme stogu Agirhikea Hac. | Ag.
(g/cmd) (10 cm?3 icin) miktarlari (g) (%) | (%)
~ | 316L- ,
o 7.87 Toplam 6 cm 6*7.87=47.229TOZ 60 ~93
| ag %I TiC
(4%75)/100 =
PM (%75) | ~0.9 3%0.9 = 2.7 g PM
3cmi PM
S
> (4*23)/100 = | Toplam
I | PP (%23) ~0.9 0.92*0.9=0.83g PP 40 ~7
& 0.92cm3PP | 4cm?®
< (4*2)/100 =
SA (%2) ~0.9 0.08*%0.9 =0.072 g SA
0.08 cm® SA

Baglayici igerisinde tozun homojen dagilip dagilmadigini anlamak i¢in hem

kiiresel hem de pulsu tozlarin ait oldugu besleme stoklar1 optik mikroskop altinda

incelenmistir. Sekil 9.50 a) incelendiginde kiiresel sekilli tozlarin daha homojen dagildig

gortlmektedir. Sekil 9.50 b)’ye bakildiginda pulsu tozlar uzun ve ince yapilarindan dolay1

baz1 bolgelerde topaklanmis ve mekanik kilitlenmeye sebep olmustur. Bundan dolay1

pulsu tozlar baglayici igerisinde heterojen dagilim gostermistir. Karigtirma slresinin

azaltilmasi ya da arttirilmasi bu durumu degistirmemistir.

a) Takvi){.esiz — 0 saat b) Takviyesiz — 5 saat
Toz sekli : KURESEL (500X) Toz sekli :

R

B
LI

Sekil 9.50. Takviyesiz tozlarin baglayici i¢erisindeki dagilimi a) kiresel tozlar b)

pulsulasmis tozlar
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Uretimi tamamlanan besleme stoklarinin reolojik karakterizasyonu yapilmistir.
Reolojik analiz sonucunda tiim besleme stoklarinin “kayma gerilimi” , “kayma hiz1” ,
“viskozite” ve “akis davranis indeksi” degerleri belirlenmistir.

Reolojik karakterizasyona gegilmeden Once sanki-plastik akis gosteren besleme

stoklar1 hakkinda bilinmesi gereken 6nemli bilgiler maddeler halinde verilmistir.

» Kayma hiz1 artik¢a kayma gerilmesindeki “artis hiz1” yavaslar ve belli bir
siire sonunda yatay sekilde devam eder. Kayma gerilmesi degeri
newtonsal akis gosteren malzemelerden daha kiiciiktiir. Bu durum besleme
stogunun sanki-plastik (kayma incelmesi) akis sergilediginin gostergesidir
(P Sekil 6.2).

» Kayma hizi arttik¢a viskozite azalir.

» Toz enjeksiyon kaliplamada kullanilan besleme stoklarinda istenilen
viskozite degeri <1000 Pa.s ve kayma hiz1 degeri 100-1000 s araliginda
tavsiye edilmektedir (German ve Bose, 1997; Foong ve Tam, 1998; Supati
ve ark., 2000; Oh ve ark., 2017).

» Baglayict icinde toz orani arttikga viskozite artar (Not: Bu tez

calismasinda oran sabit tutulmustur).

Bunun disindan elde edilen kayma gerilimi ve kayma hiz1 degerleri logaritmik
degerlere dontstiiriilerek grafiklerde gosterilmistir. Bu grafiklerin basit lineer regresyon

analizi (ayrintili bilgi icin @& EK-8) yapilarak TEK ydnteminde enjeksiyon

kaliplanabilirliginin gostergesi olan akis davranis indeksi belirlenmistir. Daha onceki
boliimde de bahsedildigi gibi grafikteki dogrunun egimine (slope) esit olan akis davranis
indeksi “n” ile gosterilir ve ideal kaliplanabilirlik i¢in bu indeks degerinin 1’den kiiciik
olmasi istenir . Literatiirde kesin bir aralik olmasa da genelde bu degerin 0.4 ila 0.8

araliginda oldugu gozlemlenmistir.

9.6.3. Takviyesiz tozlarin reolojik ozellikleri

Takviyesiz tozlarin 6giitme siiresine bagli olarak kayma gerilmesinde meydana
gelen degisim, lineer regresyon analizi yapilarak sekil 9.51°de gosterilmistir. Bunun
yaninda viskozite ve kayma gerilmesi degerlerinin kayma hizina (0.01 — 1000 s ) bagh
olarak degisimi hem lineer hem de logaritmik skalada & EK-4’te gosterilmistir. ” Lineer
regresyon egrileri incelendiginde takviyesiz tozlar igerisinde en givenilir 6lgcimler 0 ve

1 saatlik dgiitme siirelerindeki besleme stoklarinda elde edilmistir. R? degerlerinin sirasi
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ile 0.99 ve 0.94 oldugu gozikmektedir fakat enjeksiyon kaliplanabilirlige uygun olup
olmadigini belirlemek i¢in n , r ve viskozite degerlerinin de istenilen aralikta olmasi
gerekmektedir. Tiim 6zellikleri istenilen aralikta saglayan tek toz 6giitiilmemis baslangi¢
tozu olan %0 TiC -0 saatlik matris tozudur. Bu tozlar bilindigi gibi sekli tamamen
kiireseldir ve akicilik 6zelligi yiiksektir. Ogiitme siiresinin artmas ile tozlar pulsu hale
gelmis ve toz boyutu kritik seviye olan 20 mikron civarina ulagsmistir. Bu yiizden diger

ogilitme stirelerinde tiretilen besleme stoklar istenilen 6zelliklere ulagamamustir.

Cizelge 9.5. Takviyesiz tozlara ait besleme stoklarinin enjeksiyon kaliplanabilirligi

. L. Viskozite < 1000 Pa.s
Oglétme Siiresi n R? r (kayma hizx Enjeksiyon kaliplanabilirlik
/|0<0 Tic 100-1000 s arahiginda) ozelligi
(Takviyesiz) 04-0.8 |>0.75| >0.8 | Enyiksek | Ortalama
0 saat 0.54 0.99 | 0.998 14 ~13 Uygun
1 saat 0.33 094 | 0.971 3.5 ~2.3 Uygun degil
3 saat -0.07 0.20 | -0.454 138 ~91.2 Uygun degil
5 saat 0.26 0.54 | 0.737 77 ~50.7 Uygun degil
7 saat 0.29 0.31 | 0.564 432 ~ 266.1 Uygun degil
10 saat -0.03 0.43 | -0.65 86 ~57.8 Uygun degil

Sekil 9.51 incelendiginde ilk 6giitme siirelerinde kiiresellik ¢ok az bozuldugu i¢in
kayma gerilimi degerleri egriye ¢ok yakin ¢ikmistir. Tozlar kiiresellikten uzaklastik¢a ve
toz boyutu biiylidiilkce kayma gerilimi degerlerinin egri olan mesafeleri de artmaktadir

(Sekil 9.51).
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Sekil 9.51. Takviyesiz tozlara ait besleme stoklarinda 6giitme siiresine bagl olarak
kayma geriliminin degisimi ( Kayma hiz1 aralig : 0,01 — 1000 s*)
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9.6.4. %1 TiC takviyeli tozlarin reolojik 6zellikleri

%1 TiC takviyeli tozlarin 6glitme siiresine bagli olarak kayma gerilmesinde
meydana gelen degisim, lineer regresyon analizi yapilarak sekil 9.52°de gosterilmistir.
Bunun yaninda viskozite ve kayma gerilmesi degerlerinin kayma hizina (0.01 — 1000 s*
) bagli olarak degisimi hem lineer hem de logaritmik skalada & EK-5’te gosterilmistir.
Lineer regresyon egrilerinde R? degerleri incelendiginde neredeyse tim 6lgiimlerin
giivenilir oldugu saptanmistir fakat 5 ve 7 saatlik 6gtitme siireleri negatif yonde guvenirlik
gosterdigi icin enjeksiyon kaliplanabilirlige uygun degildir. Bunun en 6nemli neden 5 ve
7 saatlik Ogiitme siirelerinde birgok pargacigin pulsu formda olmasi ve akisi

zorlagtirmasidir. n , r, R?

ve viskozite degerlerini istenilen aralikta saglayan gruplar
cizelge 9.6’da goriildiigii lizere 0 ve 10 saatlik 6giitme sonrasi elde edilen tozlardir. Matris
tozlarmin kiireselligi 0 saatte bozulmadigi i¢in , 10 saatlik 6gilitme siiresi sonrasinda
tozlarin kiireselligi bozulsa da kii¢iik boyutlu pargacik orani arttigi i¢in enjeksiyon

kaliplanabilirliginin uygun oldugu gozlemlenmistir.

Cizelge 9.6. %1 TiC takviyeli tozlara ait besleme stoklarinin enjeksiyon

kaliplanabilirligi
, Viskozite < 1000 Pa.s
Ogi??nll;rslgresi n R ' 100- 15183);T21¥:lzllgmda) Enjeksiyon kaliplanabilirlik
04-08|>0.75| >0.8 | Enyuksek | Ortalama
0 saat 0.64 0.93 | 0.967 16 ~145 Uygun
1 saat 0.23 0.75 | 0.870 6 ~3.9 Uygun degil
3 saat 0.15 0.74 | 0.864 39 ~24.3 Uygun degil
5 saat -0.12 0.91 | -0.958 24 ~13.7 Uygun degil
7 saat 0.28 0.96 | -0.983 27 ~21.3 Uygun degil
10 saat 0.68 0.98 | 0.991 22 ~17.7 Uygun
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Sekil 9.52. %1 TiC takviyeli tozlara ait besleme stoklarinda 6giitme siiresine bagli

olarak kayma geriliminin degisimi ( Kayma hiz1 araligs : 0,01 — 1000 s)
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9.6.5. %3 TiC takviyeli tozlarin reolojik 6zellikleri

%3 TiC takviyeli tozlarin Ogiitme siiresine bagli olarak kayma gerilmesinde
meydana gelen degisim, lineer regresyon analizi yapilarak sekil 9.53’te gosterilmistir.
Bunun yaninda viskozite ve kayma gerilmesi degerlerinin kayma hizina (0.01 — 1000 s*
) bagli olarak degisimi hem lineer hem de logaritmik skalada & EK-6’da gosterilmistir.
Lineer regresyon egrilerinde R? degerleri incelendiginde 5 saatlik dgiitmenin diginda tiim
ol¢iimlerin giivenilir oldugu saptanmustir. n, r, R? ve viskozite degerlerini istenilen
aralikta saglayan gruplar ¢izelge 9.7°da gorildiigii tizere 0, 7 ve 10 saatlik 6glitme sonrasi
elde edilen tozlardir. Bir 6nceki toz gruplari ile benzer davranis kisa 6giitme siirelerinde
kiiresel formun korunmasidir ve bundan dolay1 0 saat enjeksiyon kaliplanabilirlige uygun
cikmistir. Burada dikkat edilmesi gereken nokta 10 saatlik glitme siiresi sonrasinda
tozlarin kiireselligi bozulsa da kiigiik boyutlu parcacik oram arttigi i¢in akis sirasinda
kapiler ¢ekim kuvvetleri olusturmus ve biitlinliigli koruyarak olumlu katki yapmislardir.
Bu tozlarin enjeksiyon kaliplanabilirliginin uygun oldugu ¢izelge 9.7°de net sekilde

gozlemlenmistir.

Cizelge 9.7. %3 TiC takviyeli tozlara ait besleme stoklarinin enjeksiyon

kaliplanabilirligi
, Viskozite < 1000 Pa.s
(")gi(':frfu;rslgresi n R ' 100- 1(()158‘}:-1112;::5@1“(13) Enjeksiyon kahiplanabilirlik
04-081|>0.75| >0.8 | Enyiksek | Ortalama
0 saat 0.67 0.99 0.998 23 ~21.6 Uygun
1 saat 0.22 0.92 | 0.969 5 ~3.3 Uygun degil
3 saat 0.32 0.75 | 0.869 11 ~7.1 Uygun degil
5 saat 0.071 0.05 | 0.232 13 ~8.74 Uygun degil
7 saat 0.47 0.94 | 0.973 305 ~262.1 Uygun
10 saat 0.77 0.99 | 0.989 91 ~82.6 Uygun
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Sekil 9.53. %3 TiC takviyeli tozlara ait besleme stoklarinda 6giitme siiresine bagli
olarak kayma geriliminin degisimi ( Kayma hiz1 araligs : 0,01 — 1000 s*)
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9.6.6. %10 TiC takviyeli tozlarin reolojik 6zellikleri

%10 TiC takviyeli tozlarin 6gilitme siiresine bagli olarak kayma gerilmesinde
meydana gelen degisim, lineer regresyon analizi yapilarak sekil 9.54’te gosterilmistir.
Bunun yaninda viskozite ve kayma gerilmesi degerlerinin kayma hizina (0.01 — 1000 s*
) bagli olarak degisimi hem lineer hem de logaritmik skalada & EK-7’de gosterilmistir.
Lineer regresyon egrilerinde R? degerleri incelendiginde 3 ve 5 saatlik 6giitmenin diginda
tiim 6lgiimlerin giivenilir oldugu saptanmustir. n, r, R? ve viskozite degerlerini istenilen
aralikta saglayan gruplar ¢izelge 9.8’de goriildiigii tizere 0, 7 ve 10 saatlik 6gilitme sonrasi
elde edilen tozlardir. %10 TiC takviyeli tozlarda takviye miktarinin artmasi Onceki
tozlarin parcalanmasini  hizlandirmistir. Bu durum yap1 icinde enjeksiyon
kaliplanabilirligi arttiran ¢ok kiigiik pargaciklarin olusumunu saglamistir. Yapida pulsu
tozlar olsa bile bu tozlarin akis 6zelliklerini gelistiren kiigiik tozlar bilyeli rulman etkisi
yapmuglardir (Rolling bearing effect) . Boylece elde edilen viskozite degerleri akis

davranig indeksleri arzu edilen aralikta ¢ikmigtir.

Cizelge 9.8. %10 TiC takviyeli tozlara ait besleme stoklarinin enjeksiyon

kaliplanabilirligi
, Viskozite < 1000 Pa.s
(")g?i/(t)rlr?egliicresi " R ' 100- 1553};nglzllgmda) Enjeksiyon kahplanabilirlik
04-0.8 |>0.75| > 0.8 | Enyiksek | Ortalama
0 saat 0.68 0.99 | 0.998 55.8 ~51.8 Uygun
1 saat 0.21 0.93 | 0.966 4.7 ~3.4 Uygun degil
3 saat 0.26 0.65 | 0.810 315 ~14.1 Uygun degil
5 saat -0.21 0.17 | -0.422 5.5 ~21 Uygun degil
7 saat 0.53 0.98 | 0.993 141 ~11.6 Uygun
10 saat 0.79 0.98 | 0.990 9.1 ~8.3 Uygun
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Sekil 9.54. %10 TiC takviyeli tozlara ait besleme stoklarinda 6gilitme siiresine bagli
olarak kayma geriliminin degisimi ( Kayma hiz1 araligs : 0,01 — 1000 s*)
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10. SONUCLAR VE ONERILER

10.1. Sonuglar

Bu tez calismasinda toz metalurjik yontemler igin 24 farkli 6zellikte TiC/316L
kompozit toz hammaddesi mekanik alagimlama yontemi ile basari ile iretilmis ve
karakterize edilmistir.

Yapilan 6n ¢alismalar neticesinde en uygun islem kontrol katkisinin stearik asit
oldugu belirlenmistir. Kisa dgiitme siirelerinde hemen hemen tiim gruplar kiiresel seklini
korumustur fakat artan Ogiitme siiresi ile pulsu yapiya gecis olmus ve sonra asiri
peklesmeye bagli olarak tekrar kirilmislardir. Ozellikle 5-7 saatlik 6giitme siirelerinde tek
kesit-nano pulsu tozlar elde edilmistir (& Sekil 9.2).

En yuksek toz boyutu 7 saat 6giitiilmiis takviyesiz tozlarda , en diisiik toz boyutu
ise 10 saat 6giitiilmiis %10 TiC takviyeli tozlarda elde edilmistir (& Sekil 9.23).

Tiim toz gruplarinda 6gilitme siiresinin ve takviye oraninin artmasi ile kristalit
boyutu diismiis , kafes mikro-gerinimi ile dislokasyon yogunlugu degerleri artmistir. Bu
gruplar arasinda en diisiik kristalit boyutu (8 nm), en yiiksek kafes mikro-gerinimi
(%1.01) ve yine en yiiksek dislokasyon yogunlugu (13.55*10% ¢izgi/m?) %3 TiC
takviyeli ve 10 saat dgiitiilmiis tozlarda elde edilmistir (@ Sekil 9.38).

Spesifik ylizey alami fazla olan %10 TiC takviyeli tozlarin uzun O6giitme
stirelerinde ( 5, 7 ve 10 saat) islem kontrol katkis1 olarak kullanilan ag. %1 stearik asit
yetersiz kalmistir ve yaglayicilik Ozelligini gosterememistir. Bu yiizden toz ara
yiizeylerinde film olusmamis ve tozlarin biiyiik kismi hazne duvarina sivanmistir. Bu
durum, %10 TiC takviyeli toz grubunun kristalografik 6zelliklerini olumsuz etkilemistir.

TiC takviyesinin matris iginde homojen dagilabilmesi i¢in ve tozlarin kararl
yapiya ulagsmasi i¢in 3 saatlik 6giitme siiresinin yeterli oldugu belirlenmistir.

En yiksek toz mikrosertlik degeri 10 saat ogiitiilmiis %10 TiC takviyeli toz
grubunda elde edilmistir (1082 HV) (@ Sekil 9.46). Bu grupta hem yiiksek sertlige sahip
takviye oraninin fazla olmasi hem de bilyelerin tozlari iizerinde 10 saat boyunca
deformasyona ugratmasi sertligin ¢ok yliksek degerlere ¢ikmasini saglamistir.

Reolojik ozellikler incelendiginde tiim toz gruplari 100-1000 s kayma hizi
araliginda uygun viskozite degerindedir ( < 1000 Pa.s) fakat kayma gerilimi degerlerine

bakildiginda 6zellikle pulsu tozlarin tabakalar arasi ayrismaya ugradigi goziikmektedir.
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Enjeksiyon kaliplanabilirlik ozellikleri basit lineer regresyon analizi ile
belirlenmistir. El edilen regresyon egrilerinin e8imi ile akis davranis indeksi
belirlenmistir. En uygun akis davranis indeksine ve korelasyon katsayisina sahip olan
tozlar “enjeksiyon kaliplama yonteminde besleme stogu olarak kullanilabilir” seklinde
yorumlanmigtir. Besleme stogu olarak kullanilabilecek tozlar %0 TiC — Osaat, %1 TiC —
Osaat, %1 TiC — 10saat, %3 TiC — Osaat, %3 TiC — 7saat, %3 TiC — 10saat, %10 TiC —
Osaat, %10 TiC — 7saat, %10 TiC — 10saat’tir.

Bunun yaninda literatiir incelendiginde bu ¢aligma kapsaminda Uretilen kompozit
tozlarin modern toz metalurjisi liretim tekniklerinden olan eklemeli iiretime (additive
manufacturing) uygun oldugu séylenebilir (Zheng ve ark., 2010; Hong ve ark., 2015; Al-
Mangour ve ark., 2017).

10.2. Oneriler

Mekanik alasimlama yontemi igin Oneriler ;
» Farkli IKK cesitlerinin etkisi ¢alisilabilir (Toluen , polietilen glikol vs.).
Boylece IKK ¢esidinin toz 6zellikleri iizerine etkisi arastirilabilir.
> IKK oranmin etkisi ¢alisilabilir.

» Takviye malzemesi degistirilebilir ( B4C , SiC, Alimina, vs.).
Toz enjeksiyon kaliplama yéntemi igin

» Kiritik toz yiikleme oraninin altindaki (< %68) farkli toz yiikleme
oranlarinda denenebilir ( %62,5 %65 % 67,5 vs.)

» Farkli baglayici cesitleri kullanilabilir ya da oranlar degistirilebilir.

» Baglayici giderme yapilarak sinterlenebilirlik 6zellikleri ¢aligilabilir.
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EKLER

t is akis semasi

EK-1 Deneysel calismalara ai
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c KARISIMLARIN HAZIRLANMASI _ TAKVIYEMIKTARI ™, 4) REOLOJIK KARAKTERIZASYON

*MA sonrasi elde edilen kompozit toz gruplarinin herbiri mmwmam '
belirtilen baglayici ile 180 °C de 5 dakika karistirilarak besleme stogu haline
getirildi. Besleme stoklarnm farkli sicakliklaklardaki reolojik karakterizasyonu :
rotasyonel reometre cihazinda cihazinda yapildi.
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“2) MEKANIK ALASIMLAMA SO #3) T0Z KARAKTERIZASYONT

*Her bir karisim ayri ayrt
belirlenen siirelerde ogiitiildii. kompozit

tozu

 Pargactk boyutu kiigiilmesi

**Kristalit boyutunun kiiciilmesi:_,: » Tz morfolojisi

..... » *Toz Boyutu
...... > *Toz Sertligi
...... > *Kristalografi

** Kimyasal reaksiyonlar

* Amorf yapt olusumu

*Dislokasyon yogunlugu artisi

eSS T EEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEE.,
- .,
fesssssssEEssEssEEssEEsEEEsEEEsEEsEEsEEEEEe®

ssssssssssssssssssss .....
¥
-

.
.
.
.
"
"
"
"
"
"
"
.
"
"
"
"
"
"
"
"
"
"
.
"
"
"
"
"
"
"
"
"
"
"
"
"
"
"
"
"
.
.
.
0
g
0

-
‘e

0
.

-

Baslangic tozlary ~ Oiitiilmiis tozlar *Homojen yapt ve dagilim ;

. 0 . B
. o ‘e, ot
N NI I NI I NI NI I EEEEEIEIEEENIEN I NIENE NI NN NN IN NN NN NI NI NENENEENENEEEEEEERERERRnnnsnnnnnnnst? SN EAEE SRR SRR N RS

o



136

EK-2 Toz boyutu analizi sonrasi elde edilen ham veriler

TOZBOYUTU VE SPESIFiK YUZEY ALANI DENEY VERILERi VE STANDART SAPMALARI

Taksiye Oranive Spesifik Yiizey Alam AEN\S d10 (um) d50 (um) d90 (pm)

Ogite Stes 6lcim1  olcim2 dlgim3  6lgim 4 o>mm+. mww_w_.\/ dlgim 1 6lcim 2 6lglim 3 dlgum 4 o>m_M.. mMW@i olcim 1 6lcim 2 6lglim 3 dlgim 4 AR. ORT. mww__/u\_.\/ dlgim 1 6lctim 2 6lcim 3 6lgim 4 AR. ORT. mww__,u\_.>
060-0saat 0679 0682 0679 0684 0681 0002 | 57 57 58 57 57 00 |95 94 95 95 95 00 [158 157 157 158 158 0.1
%0-1saat 0461 0462 0461 0452 0459 0005 | 75 73 76 74 75 01 |142 144 142 147 144 02 |322 340 312 339 328 14
060-35aat 0385 0388 0387 0384 0386 0002 | 82 82 83 82 82 01 [181 179 180 17.7 179 02 |527 542 572 528 542 21
%0-5saat 0426 0440 0423 0428 0429 0007 | 76 75 77 76 76 01 |[182 174 181 179 179 04 |511 452 512 484 490 2.8
%0-7saat 0501 0499 0483 0491 049 0006 | 68 66 65 64 66 02 |175 175 177 178 176 02 | 455 455 473 455 460 0.9
9%0-10saat 0524 0517 0524 0517 0521 0004 | 63 63 62 64 63 01 |154 155 153 153 154 01 | 433 470 426 458 447 2.1
9%1-0saat 0590 0599 0587 0593 0592 0005| 59 59 58 59 59 01 [98 99 95 098 9.8 02 |162 161 159 164 162 0.2
0%1-1saat 0525 0528 0533 0531 0529 0004 | 66 65 65 65 65 00 [126 125 123 124 125 01 [286 293 285 285 287 04
%1-3saat 0506 0488 0496 0498 0497 0007 | 66 67 66 64 66 01 |151 153 151 151 152 01 [370 361 369 406 377 2.0
061-5saat 0501 0503 0506 0499 0502 0003 | 68 68 67 69 68 01 |17.3 170 174 168 171 02 [462 449 465 444 455 10
%1-7saat 0521 0527 0520 0517 0521 0004 | 67 67 67 68 67 00 |170 173 171 172 172 01 | 475 471 460 477 471 0.8
061-10saat 0614 0616 0.619 0617 0616 0002 | 63 63 63 63 63 00 |148 152 153 151 151 02 [462 458 456 455 458 03
9%3-0saat 0.689 0.694 0692 069 0693 0003]| 60 60 61 60 60 00 [105 101 104 103 103 02 1190 191 194 199 194 0.4
0%3-1saat 0553 0569 0557 0563 0558 000563 62 63 63 63 00 [119 116 118 118 118 01 293 225 251 257 257 2.8
053-3saat 0512 0509 0520 0514 0514 0005 62 62 62 62 62 00 [134 136 137 136 136 01 1329 320 303 311 316 11
0% 3-5saat 0524 0525 0527 0538 0529 0006 | 67 68 67 68 68 01 |171 167 170 169 169 02 | 452 470 459 440 455 13
053-7saat 0602 0.630 0587 0625 0611 0020 | 64 65 65 65 65 00 [153 153 152 156 154 02 | 453 460 435 456 451 11
043-10saat  0.687 0687 0689 0.701 0.691 0007 [ 56 56 54 55 55 01 |133 137 136 136 136 02 |430 416 421 422 422 0.6
0610-0saat 0771 0783 0779 0784 0779 0006 | 69 67 62 69 67 03 [131 125 123 128 127 04 [293 251 256 254 264 20
9%10-1saat 0410 0409 0415 0411 0411 0003 ) 78 81 84 81 81 02 |154 149 158 161 156 05 [ 519 471 479 460 482 2.6
0610-3sat 0709 0692 0718 0694 0703 0012 | 43 47 46 46 46 02 |133 135 134 141 136 04 [338 346 379 369 358 19
9%10-5saat ~ 0.699 0709 0695 0692 0699 0007 | 42 41 39 43 41 02 |[133 132 130 127 131 03 |37 346 333 291 332 2.9
9%10-7saat ~ 0.924 0950 0920 0937 0933 0014 |30 31 29 30 30 01 |113 109 112 117 113 03 |31 313 288 304 302 1.0
910-10saat  1.011 1.027 1021 1020 1020 0007 | 29 26 26 28 27 02 |101 92 99 94 9.7 04 | 224 195 222 203 211 14
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EK-3 Ostenitik 316L baslangi¢ tozlarna ait rietveld analizi
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EK-4 Takviyesiz tozlara ait besleme stoklarinda viskozite ve kayma gerilimi

degerlerinin kayma hizina bagh olarak degisimi ( Sicaklik 180 °C) (0, 1 ve 3 saat)
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EK-5 %1 TiC takviyeli tozlara ait besleme stoklarinda viskozite ve kayma gerilimi

degerlerinin kayma hizina bagh olarak degisimi ( Sicakhik 180 °C) (0, 1 ve 3 saat)
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EK-6 %3 TiC takviyeli tozlara ait besleme stoklarinda viskozite ve kayma gerilimi

degerlerinin kayma hizina bagh olarak degisimi ( Sicakhik 180 °C) (0, 1 ve 3 saat)
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EK-7 %10 TiC takviyeli tozlara ait besleme stoklarinda viskozite ve kayma gerilimi

degerlerinin kayma hizina bagh olarak degisimi ( Sicakhik 180 °C) (0, 1 ve 3 saat)
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EK-8 Basit lineer regresyon analizi hakkinda temel bilgiler

Determinasyon katsayisi (R?)

Deneysel verilerin dogrusal bir egriye ne kadar iyi uydugunun en iyi Olgiitii,
regresyon analiz isleminde hesaplanmis “determinasyon katsayisidir (R%). R? =1 olmasu,
deneysel verilerin kusursuz bir dogrusal egri saglandiginin kanitidir. Ne kadar ¢ok veri

noktasi varsa, R*’nin giivenirligi o kadar yiiksektir.

Korelasyon katsayisi (r)

Aciklanabilen varyasyonun, aciklanamayan varyasyona orani, korelasyon
katsayis1 olarak tanmimlanir. Eger dogrusal egri, grafik iizerindeki tiim noktalardan
geciyorsa, r =1 olur. Bu durumda, agiklanabilen varyasyon, agiklanamayan varyasyona
esittir.

Grafik tizerindeki noktalar dogrusal egri {izerinden sapiyorsa, bu defa
aciklanmayan varyasyon daha biiyiik olacak ve r <1 olacaktir. Regresyon analizinde
hesaplanan korelasyon katsayisi ile, 2 degisken arasindaki iligkinin var olup olmadigi test
edilir. Bu iligkinin yonii (artan veya azalan) ve giicii 6l¢iilmiis olur.

“r” degeri O ile 1 arasinda degismektedir. “r”” degeri verilirken, virgiilden sonra en
az 3 hane verilmesine dikkat edilmelidir. Eger r degeri 0.8’den biiyiikse, 2 degisken

arasinda 1yi bir iligkinin oldugunu, buna karsin 0.5’ten kiigiikse zayif bir iliskinin oldugu

anlasilir.
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