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Oz: 316L paslanmaz gelik gostermis oldugu iistiin korozyon ézelliklerden dolayr pek ¢ok uygulamada kullanilabilmektedirler.
Ozellikle, son yillarda toz metaliirji metotlartyla 316L paslanmaz gelik tozlar1 kullamlarak metal pargalar iiretilmektedir.
Yiiksek enerjili degirmen kullamlarak 6giitiilmesi ve ogiitiilen tozlarin 6zelliklerindeki degisim toz metalurjisi metoduyla
iiretilen pargalarin {iretim sartlarinin iyilesmesine neden olabilecektir. Bu amagla, bu ¢aligmada ticari olarak temin edilen 316L
paslanmaz celik tozlar yiiksek enerjili degirmende 6giitme islemine tabi tutularak ve bu tozlardan parga iiretilerek elde edilen
numunelerin 6zelliklerindeki degisimler ortaya konulmustur. Ogiitme siiresi olarak 12 ve 24 saat secilmistir. Asir1 6giitme
siirelerinde yapi igerisinde intermetalik fazlarin olustugu gézlemlenmistir. Bunun yaninda tozlarin oksijene olan afinitelerinde
artiglar meydana gelmistir. Ogiitme siiresindeki artis toz boyutlarmin nanometre seviyelerine diismesine neden olmustur. Bunun
yaninda, 12 saat 6gilitme uygulanmig tozun ergime sicakligi, uygulanmamig tozun ergime sicakligina gore %20 daha diisiik
¢ikmugtir. Elde edilen 12 ve 24 saat 6giitiilen 316L tozlarinin partikiil boyutunda artan dgiitme siiresiyle beraber artis meydana
gelmistir. Ideal 6giitme siiresinin 12 saat oldugu goriilmiistiir. 12 saat 6giitme sonunda 316L paslanmaz geligin ergime
sicakliginda % 20°lik bir azalis meydana geldigi goriilmiistiir. 12 saat Ogiitiilmiiy numunenin sinterlenmesi basariyla
gerceklestirilmis ve bulk numune elde edilmistir.

Anahtar kelimeler: Yiiksek enerjili 6giitme, 316L, paslanmaz ¢elik, toz metaliirjisi

Investigation of the Characteristics of 316L Stainless Steel with High Energy Milling Process

Abstract: 316L stainless steel can be used in many applications due to its superior corrosion properties. Especially in recent
years, metal parts have been produced by using 316L stainless steel powders with powder metallurgy methods. Grinding using
high energy mill and change in properties of grinded powders may cause the production conditions of the parts produced with
powder metallurgy method to improve. For this purpose, in this study, the changes in the properties of the samples obtained by
subjected to commercially available 316L stainless steel powders grinding in high energy mill and by producing parts from
these powders have been revealed. 12 and 24 hours were chosen as the grinding time. It was observed that intermetallic phases
were formed in the structure during excessive grinding times. In addition, there has been an increase in the affinity of powders
to oxygen. The increase in grinding time caused the powder sizes to fall to nanometer levels. In addition, the melting
temperature of the powder applied for 12 hours was 20% lower than the melting temperature of the unapplied powder. The
particle size of 316L powders, which were milled for 12 and 24 hours, increased with the increasing grinding time. It was
observed that the ideal grinding time was 12 hours. It was observed that after 12 hours of grinding, a 20% decrease occurred
in the melting temperature of 316L stainless steel. The sintering of the ground sample for 12 hours was successfully performed
and a bulk sample was obtained.
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1. Giris

Toz metalurjisi islemi, ana matris ve takviye malzemelerinin (metal ve/veya alagim tozlar1) karigtirilmas,
elde edilen karisgimin istege bagh olarak soguk veya sicak presleme iglemine tabi tutulmasi, preslenmis pargalarin
mukavemet 6zelliklerini arttirmak i¢in sinterlenmesi prosesine dayanir. Toz metalurjisiyle iiretilen pargalarda
sinterlemeyle %80 civarinda yogunluk artig1 saglanmaktadir. Sinterleme sonrasi pargalar ikincil islemler olarak
adlandirilan bazi uygulamalar (Gaz giderme, yag emdirme, ilave presleme, haddeleme, ekstriizyon) yapilarak nihai
sekline getirilir [1,2]. Toz metalurjisinin en iyi yam uygulamalardaki devrimsel gelismedir. Toz metalurjisi
kullanilmasindaki amag uzun siiregte degismistir. Ilk zamanlarda toz metalurjisi ile iiretilen malzemeler diisiik
maliyetlerinden dolay1 tercih edilmekteydiler. Giiniimiize gelindik¢e toz metalurjisi yonteminin tercih
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edilmesindeki amag arttirilmis kalitesi, homojenizasyon ve ozelliklerin gekici maliyetler ve {iretim kolayligi ile
birlesmesinden kaynaklidir [3]. Metalik tozlarn iiretim yontemlerini bilmek, gerek son iiriin gerekse de baslangig
tozlarin 6zelliklerini anlamak agisindan temel teskil eder. Tiim malzemeleri toz haline getirmek miimkiinse de toz
iretimi i¢in segilen yontem ve iiretim siiregleri malzemenin bazi spesifik 6zelliklerine baglidir. Metal tozlarinin
tiretiminde genel olarak dort yontem vardir. Kimyasal tepkimelerle toz tretimi [4], elektroliz Yontemi [5],
atomizasyon yontemi [6], mekanik 6giitme ve mekanik alasimlamadir [7]. Dokiim, plastik sekillendirme gibi
geleneksel yontemlerle iretilemeyen pargalarin iretiminde yaygin olarak toz metalurjisi yontemleri
kullanilmaktadir ve bu yontemler son zamanlarda teknolojinin de gelismesiyle hizli bir sekilde gelisme
gostermistir. Ozellikle son yillarda nanoteknolojiye olan ilginin artmasi ve nanoteknolojideki hizli gelisme toz
metalurjisini, 6zellikle de toz metalurjisinin yeni yontemlerinden biri olan mekanik alagimlama (MA) yontemini
daha onemli hale getirmistir [8]. Ogiitme aymi kimyasal bilesime sahip tozlarin partikiil boyutlarinin
kiigtiltiilmesidir. Karigtirma ise farkli kimyasal bilesime sahip tozlarin karistirilarak alagimlanmast iglemidir.
Mekanik alagimlama 6giitme iglemleri arasinda en basarili yontemlerden biri olarak bilinir. Bilyalar ile atritor
etkisi yaparak alasimlanmus bir kompozit iiretme teknigidir. Islem bir miktar bilya ve elementel tozun karistirici
igerisinde karistirilmasidir. Bu karistima esnasinda mikroskopik boyutta tekrarlanan ¢arpisma, soguk kaynama ve
kirllma iglemleri istenilen kompozit tozunun iiretilmesini saglamaktadir [9]. Mekanik alasimlama yontemi ilk
olarak 1966 yilinda International Nickel Company (INCO) sirketinden Benjamin ve arkadaslari tarafindan
gelistirilmistir [10]. Bu ¢alisma ilk olarak oksit dagilimiyla sertlestirilmis (ODS) alagimlarin {iretimi amactyla
yapilmis ancak daha sonraki ¢alismalar ticari olarak uygulama alanina sahip olan Fe, Ni, Al esasl1 siiper alagimlarin
iiretimi iizerine yogunlagmistir. Bu yOntemin en dnemli avantaji; normal eritme teknikleriyle alagim haline
getirilmesi gii¢ olan (birbiri igerisinde sivi veya kati fazda c¢oziinmeyen) sistemler bu yontem sayesinde
alagimlanabilmektedir. Ayrica son zamanlarda bu yontem ile nano boyutlu malzemelerde iiretilebilmektedir [11].
Mekanik alagimlama, yiiksek enerjili bir degirmende yapilan ve tane boyutu kiigiilmiis kompozit tozlarin elde
edildigi kat1 hal alagimlama yontemidir [12]. Alagimi yapilmak istenen toz kompozisyonu hazirlanarak bilyalar ile
birlikte yiiksek enerjili degirmene yerlestirilir ve belirlenen siirede alagimlanir. Bu islem tek toz cesidi
kullanildiginda, pargacik boyutu kiigiiltme islemi olup, pargacik biiyiikliigii kirilma yoluyla diiger fakat parcacik
kimyasi degismez. Mekanik alagimlamayi diger bilyali 6glitme iglemlerinden ayiran en 6nemli 6zellik, farkl toz
cesitleri kullanildiginda parcacik kirilmasinin siirekli olarak saglanmasi ve mekanik alagimlama iglemi boyunca
farkli toz pargaciklarin birbiriyle kaynaklasarak tekrar kirilmasi sayesinde alagimlanmasidir. Mekanik
alasimlamanin sagladig faydalar sdyle siralanabilir;

1) Kat1 ¢6ziinirliik sinirlarim genisletir.

2) Birbirlerinden olduk¢a farkli erime sicakligina sahip olan malzemelerden metaller arasi bilesiklerin
iiretilebilmesine olanak saglar.

3) Nano kristal malzemelerin iiretilmesini miimkiin kilar.

4) Amorf malzemelerin iiretilebilmesini saglar.

5) MA sonucu matris igerisinde pargaciklarin homojen bir sekilde dagilmasi saglanir ve boylece dislokasyon
hareketleri i¢in engeller olusturulur [13].

Mekanik alagimlama esnasinda meydana gelen fiziksel degisimi anlamak amaciyla bu alasimlama prosesini
i asamada incelemek uygun olacaktir [14].

Baslangi¢ kademelerinde tozlar daha yumusaktir ve birbiri ile kaynayarak daha biiyiik boyutlu pargalar
olusturma egilimleri daha yiiksektir. Bu asamada baslangic tozlarina oranla ii¢ kat daha biiyiik boyutlu pargalar
meydana gelebilir. Kompozit partikiillerinin bu asamada karakteristik olan katmanli gériintiisii olusur [15].

Metalik faz bu ¢arpigmalar esnasinda diizlesip iist iiste bindik¢e atomik diizeyde temiz yiizeyler birbiri ile
temas eder ve birbirine soguk sekilde kaynar. Ayni asamada kirilgan fazlar bu kaynayan yiizeyler arasinda
sikisarak kaplanir ve yapiya karisir.

Orta kademede devamli olan kirilma ve kaynama asamali sonucu tozlar deformasyon sertlesmesine maruz
kalmis ve pekistirici fazlar siirekli bir hal almistir. Partikiil boyutunda meydana gelen azalma mikro yapidaki
karigmay1 hizlandirir. Mekanik alagimlamada bilyalar tarafindan absorblanan kinetik enerjinin etkisi ve 1s1 artigi
ile metalik matriste ¢oziinme meydana gelir. Bu kademede atomik diizeyde difiizyonun artmasi sonucu yeni fazlar
meydana gelebilmektedir [14]. Son kademe diizenli yap1 elde edilmis ve partikiil boyutunun yiikselmesine sebep
olan kaynama seviyesi ile partikiil boyutunu diisiiriicii etkiye sahip kirilma mekanizmalar1 arasinda dengeye
ulagilmistir. Sonugta kiiclik partikiiller ile bilylik boyutlu partikiiller birbiri ile karisarak boyutsal olarak
homojenlesmis bir yapiy1 olustururlar [15].

Bu caligmada yiiksek enerjili bilyali degirmende mekanik alasimlama yontemi ile 6giitiilen 316L paslanmaz
celik tozunun ozellikleri incelenmistir. Elde edilen numune X-151m spektroskopisi (XRD), diferansiyel termal
analiz (DTA) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) analizlerine tabii tutulmustur.
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2. Materyal ve Metot

Bu paslanmaz ¢elik tozunun analizi analizi Tablo 1’de verilmistir. S6z konusu paslanmaz ¢elik tozunun
partikiil boyutu ortalama 50pm’dir. Temin edilen paslanmaz gelik tozundan alinan X-1s1n1 spektroskopisi (XRD)
Sekil 1°de verilmistir.

Tablo 1. Ticari olarak temin edilen 316L paslanmaz ¢eligin kimyasal analizi.

C Mn P S Si Cr Ni Mo
316 L 0.03 2 0.045 0.03 1 17 12 2.5
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Sekil 1. Ticari olarak temin edilen 316L paslanmaz ¢eligin XRD analiz sonucu.

Ticari olarak temin edilen paslanmaz ¢elik tozu Retsch PM 100 marka yiiksek enerjili degirmen kullanilarak
500 d/d’de 10/1 Bilya/Toz oraninda ve argon atmosferinde dgiitme islemine tabi tutulmustur. Ogiitme islemi 30
dakika caligma 30 dakika durma seklinde 24 saat yapilmistir. Elde edilen tozlarin XRD analizi yapilmigtir. Elde
edilen tozlarm DTA sonuglar1 alimmugtir. Elde edilen tozlarin SEM incelemesi yapilmistir. Ogiitme islemi sonunda
elde edilen tozlar sinterleme islemine tabi tutularak elde edilen kiitlesel numunenin mikroyapi incelemesi

yapilmistir.

3. Bulgular

Sekil 2’de 6giitme islemi sonunda elde edilen tozlardan alinan XRD sonuglari verilmistir. XRD analizinden
de goriilecegi gibi artan ogiitme siiresiyle piklerde genislemeler ve siddetlerinde diismeler goriilmektedir. Bu
durum tozun amorflastigini gosterir. Daha 6nce yapilan pek ¢ok calismada da piklerin siddetlerinde diisme ve
genisliklerinin artmasi gibi sonuglar goriilmiistiir. Fakat burada diger ¢alismalarda farkli olan, 12 saat ve 24 saatlik
6giitme sonunda tozlarda yeni piklerin ortaya ¢ikmasidir. Tozlarin yiiksek enerjili degirmende 6giitiilmesi sonucu
uygulanan gerilmeler tozlara bir i¢ stress kazandirmistir. Ogiitmenin hava atmosferinde yapilmasi ise, tozlarin
oksitlenmesine neden olmus. Kismi oksitlenme sirasinda ortaya ¢ikan enerji ise yapida farkli fazlarin olugsmasim
ve metaller aras1 bazi yapilarin ortaya ¢ikmasini saglamistir. S6z konusu fazlarin doniisiimii veya bazi
intermetaliklerin olusumu i¢in ¢ok yiiksek sicakliklara ihtiya¢ vardir. Kismi oksitlenmenin vermis oldugu 1styla
bu dontisiimlerin ger¢eklesmesi yapida ¢ok yiiksek oranda gerilmelerin oldugunu gosterir.
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Havaya agik sekilde yapilan veya argon atmosferinde yapilan 6giitme islemi sonucunda tozlarin havayla nihai
temasinda bu durum tozlarin kontrolsiiz doniisiimiine neden olmustur. Bu yiizden 6gilitme sirasinda argon
atmosferinin kullanilmasinin bile bu sorunu ¢ézemeyecegi diisiiniilmiis ve bu sorunun ancak tozlarin kontrollii bir
atmosferde kaplandan alinmasiyla veya baska bir deyisle toz partikiilleri ile oksijenin temasinin kesilmesi ile
miimkiin olacagina karar verilmistir. S6z konusu problem, tozlarin kaptan alinmasinin veya toza uygulanan tim
islemlerin glove box’da yapilarak ¢oziilebilir. Fakat, iiretilecek tozun ticarilesebilmesi i¢in boyle bir ¢oziim
gercekei degildir. Bu sorunu ¢ozebilmek icin 6 giitme islemi sirasinda tozlara bir katki katilmasina karar verilmistir.
Tozlara katilan polimerik bir katki 6giitme islemi sirasinda toz partikiillerinin etrafini sararak asir1 aktif hale gelen
tozun kaptan alindiktan sonra oksijenle temasin1 kesmistir. Boylece toz istenildigi gibi hava atmosferinde isleme
tabi tutulabilecek ve aktif tozlar havadaki oksijenden etkilenmeyeceklerdir. Bu amagla tozun igerisine polimerik
katki ilave edilerek 12 saat 6gilitme islemi gergeklestirilmis ve elde edilen tozlardaki degisimleri tespit edebilmek
icin DTA-TG analizi yapilmustr.
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Sekil 2. Numunelerden alinan XRD sonuglari

Sekil 3’de ogiitiilmiis ve Ogiitilmemis tozlardan alinan DTA analiz sonucu verilmistir. Sekil 2’den de
gorildiigi gibi, islem gormemis 316L tozunun ergime sicakligi 1430°C civarindadir. Tozun yiiksek enerjili bilyalt
degirmende dgiitiilmesi sonucunda ergime sicakliginda %20°lik bir azalis ger¢eklesmistir. Islem sonunda yapilan
TG analizinde ise tozlardaki kiitle kaybinin %2 civarinda oldugu goériilmiistir.
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Sekil 3. Islem gdrmemis ve 12 saat 6giitiilmiis paslanmaz celik tozlarindan almman DTA sonuglar
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Ogiitme islemi sirasinda bilyalar arasinda ve bilya-kap arasinda kalan tozlara mekanik enerji yiiklenir. Bu

mekanik enerji tozun i¢ enerjisini arttirirken, kafes yapisinin da bozulmasina neden olur. Tiim bunlardan dolay:
tozun aktivitesi artarken, ergime sicakliginda azalmalarda meydana gelir.
Sekil 4’de 316 L tozunun taramali elektron mikroskop (SEM) goriintiisii verilmistir. Baslangi¢ tozlar gayet
homojen bir boyut dagilimina sahiptir. Tozlar kiiresel formdadir. 24 saatlik 6giitme isleminin ardindan sekil
4.b’den goriilecegi gibi tozlarin partikiil boyutlar1 nanometre seviyelerine diismiistiir. Ayrica dgiitmeden dolay:
tozlarda bir birine yapisma meydana gelmistir. Tozlar, kiiresel formdan levhasal bir forma doniigmiistiir. Bu da
bilya darbelerinin etkisiyle olmustur. Sekil 5’de &gitilmiis tozun sinterleme sonucunda elde edilen bulk
numunenin mikroyap1 goriintiisii verilmistir.

10 pm
—

EHT=10.00 k¥ WD= 52 mm Signal A= InLens Mag= 100K X  Operator: MEU\P2 Date :25 Jun 2018

200
= EHT=1000kV WD= 51mm  Signal A=InLens Mag= 2500 KX Operator: MEU\P2  Date :25 Jun 2018

Sekil 4. a) Ogiitiilmemis tozun, b) dgiitiilmiis tozun SEM gérﬁntﬁga-
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10 pm
—

EHT=1500kV WD= 83mm  SignalA=SE2  Mag= 1.00KX  Operator: MEU\P2  Date :11 Jan 2019

Sekil 5. Ogiitiilmiis tozun sinterlenmesi sonucunda elde edilen bulk numunenin SEM gériintiisii

Elde edilen dgiitiilmiis tozlarin sinterlenmesi sonucunda bulk numune basarryla iiretilmistir. Uretilen bulk
numune igerisinde yer yer poroziteler olmasina karsin bu beklenen bir durumdur. Uretim yonteminin TM olmast
ve yogunluk arttirict son iglemlerin bu numunelere uygulanmamasi bu duruma sebep olmustur.

4. Sonuclar

Bu calismada yiiksek enerjili 6giitme isleminin 316L paslanmaz celigin &zellikleri iizerindeki etkisi
aragtirtlmistir. 12 ve 24 saat ogiitiilen 316L tozlarinin partikiil boyutunda artan 6gilitme siiresiyle beraber artig
meydana gelmistir. Bunun yaninda artan 6giitme siiresiyle beraber, yapi igerisinde bazi intermetalik fazlarin
olusmaya baslandig1 gdzlemlenmistir. ideal 6giitme siiresinin 12 saat oldugu goriilmiistiir. 12 saat 6giitme sonunda
316L paslanmaz ¢eligin ergime sicakliginda % 20°lik bir azalis meydana geldigi goriilmiistiir. 12 saat dgiitiilmiis
numunenin sinterlenmesi basariyla gergeklestirilmis ve bulk numune elde edilmistir.
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