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Ozet

Toz Metalurjisi (TM) ile Uretilen titanyum alasimi Urlnler bircok endustriyel alanda ve ozellikle de, tip alaninda
kullanilmaktadir. Toz metalurjisi ile par¢a imalatinda; yaglayicilarin numunlerin sikistirilabilme karakteristikleri tizerinde énemli
etkileri olup, bu yaglayicilarin en ¢ok kullanilani Cinko Stearat'dir (Zn-St). Bu galismanin amaci; ¢inko stearat’in titanyum alasimi
tozlarin (Grade 2 / CpTi ve Grade 5 / Ti-6Al-4V) sikistirilabilme karakteristikleri Gizerindeki etkisini arastirmaktir. Bu kapsamda;
kutlece 0.5%, 0.75%, 1%, 1.1% oraninda Zn-St kullanarak karigtirilan titanyum alasimi tozlari, farkh basinglarda sikistiriimis ve
sikistirilan numuneler 1250 °C sicaklikta argon gazi atmosferinde sinterlenmisdir. Sinterleme islemi 6ncesi ve sonrasinda
numunelerin yogunluk degerleri incelenerek yaglayici miktarinin ham yogunluk ve bagil yogunluk Uzerindeki etkileri
degerlendirilmistir. Ayrica sinterlenmis numunelere ¢ nokta egme, darbe deneyleri ve SEM-EDS analizleri de uygulanmistir.

Anahtar kelimeler: Grade 2 Ti, Grade 5 Ti, Toz Metalurijisi, Cinko Stearat.

Investigation of the Lubricant Effect on the Compressibility of Grade 5
and Grade 2 Titanium Powders

Abstract

Titanium alloy products produced with Powder Metallurgy (PM) are used in many industrial fields, especially in medicine. In
powder metallurgy part production, lubricants are widely used to improve compressibility characteristics of compacts. Zinc
stearate (Zn-St) is a lubricant which is commonly used in powder metallurgy. The purpose of this study is; investigating the
effects of Zn-St on compressibility characteristics of titanium compacts (Grade 2 / CpTi and Grade 5 / Ti-6Al-4V). In this scope;
Titanium alloy powders mixed with 0.5%, 0.75%, 1%, 1.1% by mass of Zn-St, were compressed at different pressures and the
compacts were sintered under argon atmosphere at 1250 °C. Before and after the sintering process, the density values of the
samples were examined and the effects of lubricant on the green density and relative density were evaluated. Also Three-point
bending tests, impact tests and SEM-EDS analyzes were also applied to the sintered samples.

Keywords: Grade 2 Ti, Grade 5 Ti, Powder Metallurgy, Zinc -Stearate.

1. Girig
Tip, havacilik, uzay, otomotiv, kimya ve diger bircok
endistride c¢esitli 6zellikleri nedeniyle titanyum

alasimi malzeme gruplari  kullanilmaktadir. Bu
alasimlarin bu endustrilerde kullaniimalarinin temel
nedenleri kisaca; yiksek dayanim/agirlik orani,
yliksek korozyon direnci, yiiksek biyouyumluluk,
gibidir. Titanyum

alasimlarinin goreceli olarak ylksek maliyeti, bir

yliksek sicaklik performansi

dezavantaj olarak degerlendirilebilir. Saf titanyum
(CpTi) siniflandirilabilir.
oksijen oranina

icerdigi
1’den
baslayarak Grade 4’e kadar siniflandiriimaktadir.

dort derecede
elementi gore Grade
Oksijen elementi titanyumun dayanimini arttirmak
icin saf titanyum icinde arayer elementi olarak

yerlesir [1]. Yaygin olarak endistriyel bircok alanda
ve sikhkla tip alaninda vyiksek biyouyumlulugu
nedeniyle tercih edilen Ti-6Al-4V ise Grade 5 olarak
isimlendirilen ve cift fazli bir yapiya sahip (a+p) bir
titanyum alasimidir. Titanyum alasimlari kullanilarak
parca imalatinda siklikla tercih edilen yontemlerden
(TM).
yontemlerine gore hammadde kaybinin ¢ok az

biriside toz metallrjisidir Diger (retim
olmasi ve kullanilan hammaddenin yiiksek maliyeti
TM yontemiyle titanyum alasimi parga imalatinin en
temel avantaji ve tercih edilme sebebidir. Bunun
yaninda, TM yontemiyle Uretilen nihai drinlerin
sahip olduklar, yiksek ylizey puariazsazlGgu ve

parcalarin net sekle yakin olmalari, bu pargalarin ek
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bir isleme gerek duymaksizin kullanilmasina olanak
saglamaktadir [2].

Toz metalirjisinde temel islem asamalar kisaca;

metal tozuna vyaglayici ve/veya baglayici ilave

edilerek  harmanlanmasi, kaliplara doldurulan

harmanlanmis tozun kalip icerisinde sikistirma ve
son olarak da kaliptan ¢ikarilan pargalarin
sinterlenerek nihai Griiniin elde edilmesi seklindedir.
Metal

karistirma ve

tozlarina ilave edilen yaglayict miktari,

sikistirma islemi sirasinda toz
partikiiller arasindaki siirtiinmeyi azaltmakta ve
akicihg iyilestirmektedir. Buna ek olarak sikistiriimis

Urintn kahptan c¢ikarma kuvvetinin azaltiimasi

sebep olarak sikistirma  kalibinin  dmrinin
uzatilmasini da saglamaktadir. Ancak kullanilan
yaglayict miktari sikistirma sirasinda; partikiller

arasinda olusan mekanik kenetlenmeyi azaltmakta
ve ham dayanimi disidrmektedir [3]. Bu bilgiler
cercevesinde TM ile parca imalatinda kullanilacak
olan yaglayicinin miktari ve cesidine dikkatli bir
sekilde karar verilmelidir.

Karistirma (harmanlama) islemi; karistiricinin hizi,
karistirma sliresi ve karistirici/toz hacim orani olmak
Uzere Ug¢ degiskene baghdir.

Karistirma islemi

sirasinda yanls secilen degiskenler toz
partikillerinin asiri plastik deformasyona ugrayarak,
sebep

asamasinda, toz karisimlari istenilen nihai Grin

peklesmesine olabilmektedir. Sikistirma
seklini almasi icin kaliplar icerisinde tek veya cift
etkili presler yardimiyla ya da

preslenir. Bu asamada basincin etkisinin artmasiyla;

izostatik olarak

toz partikilleri arasi gozenekler kiigcilmekte ve parca
yogunluklari artmaktadir. Sikistirma islemi sonrasi

parcanin  kaliptan cikartilmasi ve parcalarin
sinterleme islemine tabii tutulacagl firina tasinmasi
sirasinda kirilmasi ya da parga butinlGgini

kaybetmesini 6nlemek igin, pargalarin uygun ham
yogunluk ve ham dayanimin degerlerine sahip
olmalari gerekmektedir. Ayrica ham yogunluk ve
dayanim degerleri nihai Urlinlin son Ozelliklerini de
dogrudan etkilemektedir.

Sikistirma kuvvetinin artmasi, yiksek ham dayanim

ve yogunluk degeri ile sonuglanmaktadir [4].

Sikistirma asamasinda pargaciklar  mekanik

kenetlenme ile  birbirlerine  baglanmaktadir.
Sikistirma islemi toz partikdl sekli, boyutu, dagilimi
tozlarin

ve sertligi sikistirilabilirlik  6zelliklerini

dogrudan etkilenmektedir [2].

TM yonteminde son asama sinterleme islemidir. Bu
asamada toz partikilleri arasinda baglar kurulmakta
elde

ve istenilen nihai Grtndn son ozellikleri

edilmektedir. Sinterleme islemleri genel olarak
kullanilan matris malzemenin ergime sicakliginin
%0.6 ile %0.75’i arasindaki sicaklikta 6zel firinlarda,
belirli  bir

gerceklestirilmektedir. Partikiller arasindaki bag,

numunelerin sire tutulmasi ile
temas eden partikil yizeyleri arasindaki diflizyon ile
gerceklesmekte ve toz partikllleri arasi gozenekler

kiigllerek kapanmaktadir [5].

Bu calismada saf titanyum Grade 2 (CpTi) ve Grade 5
(Ti-6Al-4V) olmak lzere iki farkli titanyum alasimi
toz kullaniimistir. Kullanilan tozlara farkli oranlarda
¢cinko stearat (Zn-St) kati yaglayic olarak ilave
edilmistir. ilave edilen Zn-St miktarlari 0.5%, 0.75%,
1% ve 1.1% oranlarindadir. Karistirma islemleri;
numune boyutlarina ve % 60 doluluk oranina goére
Ozel olarak Uretilen konik karistirici igerisinde, 20
dakika sureyle 22d/d hizinda gerceklestirilmistir.
Sikistirma islemleri her yaglayici orani icin farkli
basinglarda yapiimistir. Bu basing degerleri yapilan
literatlir calismalarina bagli olarak belirlenmistir.

Sikistirma islemleri sonrasinda numuneler 1250°C

sicaklikta sinterlenmislerdir.  Sinterleme islemi

oncesi ve sonrasin da numunelerin yogunluk

degerleri olctlmustir. Sikistirma basincinin  ve
yaglayici oraninin; numunelerin ham ve sinterlenmis
dayanimlar (izerindeki etkilerini incelemek icin
numunelere MPIF Standartlarina uygun olarak (¢
nokta egme deneyi uygulanmistir. Bunlara ek olarak
farkli SEM

yapilmistir. Bu ¢alismanin amaci Grade2 ve Grade 5

calismanin asamalarinda analizleri
Titanyum alasimi tozlari kullanilarak dretilen toz
dayanim gibi

yaglayici

metal pargalarin, yogunluk ve

ozellikleri  Gzerinde  kullanilan orani

etkisinin arastirilmasidir.
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2. Yontem

Bu calismada, iki ¢esit 6n alasimlandiriimis titanyum
alasimi metal tozu kullanilmistir. Bunlar Grade 2 ve
Grade 5 Titanyum alasimi tozlar olup tozlar; 325
HDH +
Ogitme (Hydride Dehydride) ydntemiyle dretilmis

Mesh toz partikil boyutunda (45um),
ve dilzensiz toz partikil sekillerine sahiptirler. Bu
calismada uygulana deneysel yontemler uygulanma
sirasina gore asagida asamalardan olusmaktadir;

eToz partikillerinin karakterizasyon c¢alismalari;
Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile yapilmis ve
toz partikil sekli ve morfolojisinin belirlenmistir. Bu
asamada ayrica tozun icerdigi elementlerin
belirlenmesi icin EDS analizinin gergeklestirilmistir.
Bu incelemeler QUANTA FEG 250 model SEM cihazi

ile yapilmistir.

eDeneylerde kullanilacak tozlarin akicilik ve gérinir
yogunluk olgiimleri MPIF Standard 04 (2006)’e
uygun olarak Uretilen Hall Hunisi ile yapilmistir.

oCift tarafli karistirici kullanilarak metal tozlari ile
yaglayici, 20 dakika ve vyaklasik olarak 22d/d
karistirma hizinda  konik

karistirict  icerisinde

karistiriimistir.

eKalipta tek etkili preste soguk sikistirma islemi
gerceklestirilmistir.

eHam yogunluk ve ham dayanim degerleri

OlglImastir.

eNumunelerin sinterleme islemi; Argon koruyucu
gaz atmosferinde, numuneler 7°C/dakika 1sitma hizi
ile oda sicakligindan 400 °C sicakliga kadar isitiimis
bu sicaklikta 20 dakika firinda
bekletilmislerdir. Bu bekleme esnasinda yaglayici

ve numuneler

giderme islemini gergeklestirilmesi amacglanmistir.
Ardindan firin sicakligi ayni isitma hizinda 1250°C’a
kadar cikarilmis ve numuneler bu sicaklikta 90
dakika firin icerisinde sinterlenmislerdir.

eSinterlenmis numunelerin  yogunluk degerleri
belirlenmis ve segilen numunelere U¢ nokta egme
deneyleri uygulanmistir. U¢ nokta egme deneyleri TS
EN ISO 7438 (2016) standartlarina uygun olarak

yapilmistir.

eSinterlenmis  numunelerin  kirtk  ylzeylerinin
incelemeleri QUANTA FEG 250 model SEM cihazi ile
yapilmis ve deneysel calismalar sonlanmistir.

3. Bulgular ve Tartisma

Bu calismada kullanilan Grade 2 ve Grade 5
Titanyum alasimi metal tozlarinin, SEM mikrografisi
incelendiginde iki toz grubunu da diizensiz ve
heterojen sekilli bir toz partikiil yapisina sahip
olduklar Sekil 1 ve Sekil 2’ de gorilebilmektedir.
Ayrica partikiil boyutlarinda birbirlerinden farkh
oldugu da ayni gorintilerde goriilebilmektedir. Toz
partikil seklinin homojen olmamasi ve boyutlarinda
farkhliklar gozlemlenmesi, toz Uretiminde kullanilan
HDH +

kaynaklanmaktadir [6]. Dizensizligi etkileyen diger

yontem olan 0glitme metodundan
bir sebep ise yigilmadir. Yigilma, o6gitme islemi
sirasinda Van Der Walls kuvveti veya atom baglari
tarafindan olusan mekanik kenetlenme ile tanelerin
birlesmesidir [7]. Bu durum Sekil 1 ve Sekil 2'de A
bolgesi olarak belirtilen daire icinde gortlmektedir.
islemi partikillerin

birbirleriyle carpismalari nedeniyle mikro dévme

Ayrica 0gutme sirasinda
gercekleserek partikil ylzeyleri yassilasmaktadir. Bu
durum Sekil 2."de B bdlgesi olarak belirtilen daire

icinde gorilmektedir.

-1

Sekil 2. Grade 5 (Ti-6Al-4V) metal tozunun SEM mikrografisi
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Sekil 3'de Grade 2 ve Grade 5 tozlarindan (retilen
numunelerin; ham yogunluk (Tablo 1), ham dayanim
(Tablo 2) ve sinterlenmis yogunluk degerleri (Tablo
3) Sekil  3'teki
gorilebilecegi lizere Grade 2 ve Grade 5 toz gruplari

verilmektedir. tablolardan

Bunun temel nedeni Grade 2 tozun Ti’'nin sahip
oldugu tek fazh (a), Grade 5’in ise ¢ift fazh (a+B) bir
yapida olmasi ve sertliginin saf titanyuma gore daha
yuksek olmasidir [8].

farklh  sikistirma basinglarinda  sikistiriimislardir.
Grade 2 (CpTi)
Ham Yogunluk (g/cm?3)
Sikistirma Basinci
(Mpa) 450 550 650
; 0.50 % Zn-St 3,48 3,60 3,70
% 0.75 % Zn-St 3,57 3,67 3,74
1.00 % Zn-St 3,55 3,66 3,73
1.10 % Zn-St 3,52 3,65 3,71
Ham Dayanim (N/mm?)
Sikistirma Basinci 450 50 650
(Mpa)
8 0.50 % Zn-St 7,27 10,35 15,06
g 0.75 % Zn-St 9,49 12,43 20,73
1.00 % Zn-St 7,48 12,10 18,50
1.10 % Zn-St 7,35 11,80 17,49
Sinterlenmis Yogunluk (g/cm?3)
Sikistirma Basinci 450 550 650
(Mpa)
8 0.50 % Zn-St 4,20 4,35 4,45
g 0.75 % Zn-St 4,15 4,21 4,38
1.00 % Zn-St 4,10 4,18 4,29
1.10 % Zn-St 3,95 4,02 4,15

Grade 5 (Ti-6Al-4V)
Ham Yogunluk (g/cm3)
Sikistirma Basinci
(Mpa) 700 800 900
; 0.50 % Zn-St 3,42 3,56 3,62
g 0.75 % Zn-St 3,34 3,44 3,56
1.00 % Zn-St 3,33 3,43 3,54
1.10 % Zn-St 3,31 3,42 3,53
Ham Dayanim (N/mm?)
Sikistirma Basinci 700 800 900
(Mpa)
8 0.50 % Zn-St 8,12 10,25 13,55
g 0.75 % Zn-St 6,43 9,85 11,48
1.00 % Zn-St 6,32 8,43 10,56
1.10 % Zn-St 6,20 7,40 9,48
Sinterlenmis Yogunluk (g/cm?3)
Sikistirma Basinci 200 200 900
(Mpa)
8 0.50 % Zn-St 4,05 4,17 4,40
g 0.75 % Zn-St 4,04 4,15 4,27
1.00 % Zn-St 4,00 4,13 4,25
1.10 % Zn-St 3,85 4,12 4,24

Sekil 3. Grade 2 ve Grade 5 tozlar kullanilarak tGretilen numunelerin ham yogunluk, ham dayanim ve sinterlenmis yogunluk degerleri
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Sekil 4. Grade 2 ve Grade 5 tozlar kullanilarak tretilen numunelerin; ham yogunluk, ham dayanim ve sinterlenmis yogunluk degisim grafikleri.

Ayrica Sekil 4’de Sekil 3’deki degerler kullanilarak
ham yogunluk, ham dayanim ve sinterlenmis
yogunluk degisim grafikleri verilmektedir. Sekil 4’

teki grafikler incelendiginde iki toz grubu icinde,

sikistirma basinci artisinin  daha ylksek ham

yogunluklar ile sonuglandigi gorilebilmektedir.

Sikistirma basinci arttikca toz taneleri arasinda

soguk plastik deformasyonla temas alanlari
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artmakta ve mekanik olarak kilitlenme meydana
gelmektedir[9]. Bdylece sikistirma sonucunda elde
edilen drin igerisindeki gozenekler azalmakta ve
gorandr  yogunluk degerinden ham yogunluk
degerine dogru bir artis s6z konusu olmaktadir.
Grade 5 toz grubu icin yaglayici miktarinin kitlece
oranin disik tutulmasinin karisimin yogunlugunu
ylkselttigi ve buna bagl olarak da numunelerin tim
basinglardaki en ylksek ham yogunlarinin 0,5% Zn-
St karisiminda oldugu gorilebilmektedir. Grade 2

toz grubu icin ayni durum s6z konusu degildir

Ayni basing degerinde farkh oranlarda yaglayicilar
kullanilarak yapilan sikistirmalarda 0,75% oraninda
kullanilan  Zn-St'nin  en vyiksek ham yogunluk
degerleri ile sonuglanmasi; bu oranda kullanilan
yaglayicinin toz partikilleri arasinda minimuma
inerek, partikiillerin ¢cok daha az gézenekli bir sekilde
sikistigi anlamina gelmektedir [10]. Numunelerin

ham dayanimlarindaki degisimler, numunelerin bagil

yogunluk oranlarindaki degisimlerle paralellik
gostermektedir. Ayrica numunelerdeki sikistirma
basinci artisi genel olarak numunelerin  ham

dayanimlarda da sebep
Sinterlenmis yogunluk degerleri incelendiginde ise
ylksek yogunluga sahip
sinterleme islemi sonrasinda da daha yiksek
yogunluklara sahip olduklari gorulebilmektedir.

yukselise olmustur.

ham numunelerin

Yapilan sinterleme islemi sonucunda numunelerin

boyutlarinda ve seklinde degisimler meydana
gelmistir. Hatta bazi numuneler deforme olmustur.
Bu degisimlerin sebebinin, toz partiklllerinin
boyutlarinin dagiliminin genis bir aralikta olmasi
nedeniyle numunelerde meydana gelen yiksek
kendini  ¢ekme

degerlerinden  kaynaklandigi

dustndlmektedir.

Ayrica, sinterleme atmosferinin saflik degerinin
yetersiz kalmasi, yliksek sicakliktaki sinterleme firin
atmosferinde O, bulunmasi nedeniyle numunelerde
oksitlenme sonucu boyut ve sekil degisimi ortaya
¢itkmistir. Numunelerde genel olarak meydana gelen
deformasyon sebebiyle numunelerin sinterlenmis
dayanim degerlerine bu ¢alismada yer verilmemistir.
Sekil 5’de sekilsel / boyutsal olarak deforme olmus
ve oksitlenmis bir numune 6rnegi gosterilmektedir.

Fac o
=

19K H
T ki
0.0 17 34 5.1 68 85 102 18 136 153 17
Elemert Weight %  Atomic%  Netint  Error % Kratio z R A F
MK 7.14 1204 10184 2.07 0.0263 11085 0.59380 03290 10114
Ak 88,81 8434 221293 111 08830 05920 10043 09889 10135
VK 405 3.62 81.96 4.05 0.0384 05638 = 10105 03600 10168

Sekil 7. Sinterlenmis Grade 2 numune EDS Analizi

Her ne kadar numunelerin biylk bolimi deforme
olmus olsa da, deformasyona ugramamis bazi
sinterlenmis numunelere (i¢ nokta egme deneyi
uygulanarak, numunelerin kirik ylizeylerinin SEM
goruntlleri ahinmis (Sekil 6) ve bu yizeylere EDS
(Sekil 7). Sekil 6’da

analizleri  uygulanmistir
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isaretlenen A bolgesinde tane sinirlarinin ayrilmasi
nedeniyle olusan taneler arasi kirilma tipi ve B
bolgesinde gevrek kirilma c¢esidi gorulmektedir.
Sekil 6'de
partikillerde olusan catlaklar gorilmektedir. Bu

Ayrica isaretlenen C bolgesinde

nedenle  kirllma gevrek  oldugunu
kirik
gorintilerinde partikiller arasindaki boyunlar ve
cizgi

incelendiginde kirik ylizeyinde genel olarak gevrek

tipinin

gostermektedir.  Ayrica  verilen ylzeyi

caplari  mavi ile gosterilmistir. Resimler
kirllma gorintlisi mevcut iken burada gosterilen
partikiillerdeki catlaklarin varligi gevrek kirilmanin
yaygin oldugunu destekler niteliktedir. Sekil 7.'de
Grade 2

incelendiginde

numunelere uygulanan EDS analizi

numunelerde C kalintilari
goralmektedir. Bu kalintilar sinterleme atmosferi
kaynakli ve/veya TM imalat asamalari sirasinda

olustugu distiniimektedir.
4. Sonug

Grade 2 ve Grade 5 Titanyum alasimi metal tozlari

kullanilarak yapilan deneyler degerlendirilerek

asagidaki sonuglara ulasilmistir.

*Bu ¢alismada, kullanilan tozun boyutunun ortalama
45 um (325 mesh), diizensiz sekle sahip oldugu ve
toz boyut dagiliminin genis bir aralikta oldugu
belirlenmistir.

eKalipta soguk sikistirma basincinin artmasi ile ham
yogunluk degerleri; Grade 2 Titanyum icin 3,52
g/cm3, Grade 3,31 g/cm?
seviyelerine kadar yukselmistir.

5 Titanyum igin

eSinterlenmis yogunluk ve dayanim dogrudan ham
iliskilidir;
sinterlenmis yogunluk ve dayanim artmaktadir.

yogunluk ile ham yogunluk arttikca,

eYapilan SEM analizleri iki titanyum icin kirik
ylzeylerinde yapraksi kirilma ve taneler arasi kirilma
cesitleri gorllmustlr. Kirnk ylzeylerinde yer yer
kirlilikler belirlenmistir.

eSinterleme ortaminin kirli olmasi ve oksijenin
sinterleme ortamindan vakumlanamamis olmasi,
numunelerde yer yer oksitlenmelere ve carpilmalara
neden olmustur. Ayrica ¢alisma ortami, kalip-zimba
kirligi ~ numunelerde

karbon  gibi  yabanci

malzemelerin varhiginin oldugu belirlenmistir.
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