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Nikel Ilaveli Toz Metalurjisi Celiklerin Darbe Tokluk Ozelliklerine
Farkli Karbon Orani ve Sicaklik Etkilerinin Incelenmesi

Investigation of Different Carbon Ratio and Temperature Effects on
Impact Toughness Properties of Nickel Added Powder Metallurgy Steels

Onemli noktalar (Highlights)
« Vakum Sinterleme/Vacuum Sintering
¢ Niilaveli Toz Metalurjisi ¢elik/Powder Metallurgy steel with Ni added

Farkh sicakliklarda darbe tokluk testillmpact toughness test at different temperatures

Grafik Ozet (Graphical Abstract)

TM yéntemi ile iiretilen Ni ilaveli ¢eliklerin farkli sicaklik darbe dayaniklihiginin belirlenmesi./ Determination of
different temperature impact strength of Ni added steels produced by PM method.
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Sekil. Deneysel siiregler /Figure. Experimental processes
Amag (Aim)

Bu ¢alismanin amaci farkli karbon oranlarindaki TM ¢eliklerin darbe tokluk ozelliklerine %2 Nikel ilavesi etkilerinin
mikroyapisal doniisiimler ile degerlendirilerek incelenmesidir. | The aim of this study is to examine the effects of 2%
Nickel addition on the impact toughness properties of PM steels with different carbon ratios by evaluating them with
microstructural transformations.

Tasarum ve Yontem (Design & Methodology)

Farkl sicakliklarda darbe tokluk testleri yapilarak kirilma formlart incelenmistir. | Fracture forms were
investigated by performing impact toughness tests at different temperatures

Ozgiinliik (Originality)

TM yontemi ile iiretilen farkli Kimyasal bilesimdeki ¢elik alasimlarina darbe testi uygulanmistir. / Impact test was
applied to steel alloys with different chemical compositions produced by the PM method.

Bulgular (Findings)

Mikroyapisal karakterizasyonlar sonucu tiim karbon oranlarinda perlit ¢ékelmesi baskilanarak nikelce zengin ferrit
kati ¢ozeltisi olugmugtur./ As a result of microstructural characterizations, perlite precipitation was suppressed at all
carbon ratios and nickel-rich ferrite solid solution was formed.

Sonuc¢ (Conclusion)
Alasimin darbe tokluk ve sertlik ozellikleri artan karbon oranmina bagh olarak azalmigtir.l The impact toughness and
hardness properties of the alloy decreased due to the increased carbon content
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oz
Bu ¢alismada farkli karbon oranlaria sahip Toz Metalurjisi (TM) geliklere nikel elementi ilave edilerek darbe tokluk &zellikleri
incelenmistir. Bu amagla saf demir tozuna sirasiyla agirlik¢a % 0,4 - 0,8 - 1,2 oranlarinda dogal grafit , % 2 oraninda nikel ve
yaglayici olarak ise % 0,5 ¢inko stearat ilave edilmistir. Hazirlanan toz karigimlari, oda sicakliginda ve tek etkili kalipta 700 MPa
presleme basicinda sekillendirilerek darbe test numuneleri {iretilmistir. Ardindan 1200 °C sicaklikta 5x1072 Pa vakum ortanunda
20 dk stire sinterlenmigtir. Sinterlenme iglemi sonrasinda toz metal geliklere farkli sicakliklarda darbe testi uygulanarak darbe
tokluk degerleri belirlenmistir. Alasimin kimyasal bilesimine bagli olarak SEM mikroyap1 ve kirik yiizey analizleri yapilarak,
makrosertlik degerleri ile darbe tokluklari arasindaki iligkiler incelenmistir. Nikel ilaveli TM ¢eliklerin mikroyapilarinda nikelce

zengin ferritik kat1 ¢dzeltinin olusarak perlit ¢cokelmesini baskiladig1 belirlenmistir. -20 °C’de tiim numuneler ¢ok diigiik darbe
tokluguna sahipken, +40 °C’de yapilan darbe testi degerleri artan karbon oraniyla azalmustir.

Anahtar Kelimeler: Toz metaliirjisi, darbe toklugu, kirik yiizey, nikel ilaveli ¢elik.

Investigation of Different Carbon Ratio and
Temperature Effects on Impact Toughness Properties
of Nickel Added Powder Metallurgy Steels

ABSTRACT

In this study, impact toughness properties were investigated by adding nickel element to Powder Metallurgy (PM) steels with
different carbon ratios. For this purpose, 0.4% - 0.8 - 1.2% by weight natural graphite, 2% nickel and 0.5% zinc stearate as lubricant
were added to the pure iron powder, respectively. Impact test samples were produced by shaping the prepared powder mixtures at
room temperature and 700 MPa pressing pressure in a single-acting mold. Then, it was sintered at 1200 °C in a vacuum atmosphere
of 5x1072 Pa for 20 minutes. After the sintering process, impact toughness values were determined by applying the impact test to
powder metal steels at different temperatures. Depending on the chemical composition of the alloy, SEM microstructure and
fracture surface analyzes were performed and the relationships between macrohardness values and impact toughness were
investigated. It has been determined that nickel-rich ferritic solid solution forms in the microstructure of nickel-added PM steels
and suppresses the precipitation of pearlite. All samples had very low impact toughness at -20 °C, while the impact test values at
+40 °C decreased with increasing carbon content.

Keywords: Powder metallurgy, impact toughness, fracture surface, nickel addition steel.

1. GIRiS (INTRODUCTION)

Celik endiistrisinin temel gereksinimlerinin basinda
cesitli prosesler kullanilarak yiiksek mukavemet ve darbe
toklugunun birlikte bulunmast hedeflenir [1—4]. Diisiik
alasimhi  yiiksek  mukavemetli  ¢elikler, disiik
maliyetlerinin yaninda iyi mukavemet, silineklik ve
tokluk kombinasyonlar1 nedeniyle basta otomotiv, insaat,
petrol ve makine sektdrlerinde Onemli malzemeler
olduklarin1 kanitlamistir [5-6]. Bu sebeple sinterlenmis
TM alagimlar1 otomotiv, savunma, saglik ve enerji
sektorleri gibi birgok farkli endiistriyel uygulama
alanlarinda tercih edilmektedir [7-9].

*Sorumlu Yazar (Corresponding Author)
e-posta : onuraltuntas@gazi.edu.tr

Nikel elementi celikler icin olduk¢a Onemli etkilere
sahiptir. Nikel dstenit bolgesini genisletip ferrit bolgesini
daraltarak Ostenit dengeleyici 6zellige sahiptir. Ayrica
nikel, alasimin yiiksek sicakliklarda korozyon ve
oksidasyona karsi direnci artirir. Nikel, tane boyutunu
incelterek toklugu ve mukavemeti artirir. Krom ile
birlikte kullanildiginda sertligi, siinekligi, yorulma
direncini iyilestirir. Elementel nikel, bir¢ok elemente
kiyasla daha diisiik bir difiizyon katsayisina sahiptir ve
demire daha yavas difiize olur [10-12].
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Cizelge 1. TM ¢eligin
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Nb-V mikroalasimli TM ¢eliklere farkli oranlarda Ni
ilavesinin mekanik-korozif dayanimlara olan etkisinin
incelendigi bir ¢aligmada, %13 Ni ilavesinin en yiiksek
akma ve ¢ekme dayanimlarini sagladigi ancak artan Ni
ilavesi ile dayanimin azaldigi bildirilmistir. Tafel
egrilerinin  analizi ile, nikel konsantrasyonunun
artmasiyla alagimlarin korozyon direncinin arttigini
gostermistir [13]. Nikel ilaveli TM celiklerin arakritik
sicakliklarda tavlanip su verilmesi ve ardindan
temperlenmesi iizerine yapilan bir calismada alagima
ilave edilen agirlikga %2 ye kadar nikel oraninin
mikroyapilarda gozlenen Ni bakimindan zengin ferrit ve
martensit gibi fazlardan dolayr mekanik 6zellikleri
gelistirdigi belirtilmigtir [14].

Bu calismanin amaci farkli karbon oranlarindaki TM
celiklerin darbe tokluk ozelliklerine %2 Nikel ilavesi
etkilerinin mikroyapisal dontisiimler ile degerlendirilerek
incelenmesidir.

2. MATERYAL VE METOD (MATERIAL and
METHOD)

Deneysel ¢aligmalarda kullanilan TM g¢elik alasimi i¢in
elektroliz yontemi ile iiretilmis saf demir tozlarina
(Hogands (NC100.24)) agirlikga % 2 nikel (Alfa Aesar
(10256)) tozu ve karbon kaynagi olarak farkli oranlarda
agirlikca %0,4-%0,8-%1,2 (Alfa Aesar (40799)) grafit
tozlar1 ilavesi yapilmistir. Ayrica bu karisim tozlarda
preslemeyi kolaylastirmak amaciyla yaglayici olarak
agirlikga % 0,5 Zn stearat kullanilmistir. TM ¢eligin
bilesiminde bulunan elementlerin ticari katalog bilgileri
Cizelge 1°de gosterilmistir. Hazirlanan bu karigim tozlari
700 MPa basing altinda, oda sicakliginda ve tek eksenli
presleme ile sikistirilarak ISO 5754 standartlarina uygun
Charpy darbe test numuneleri tretilmistir. Preslenerek
ham seklini alan TM numuneler 5x102 Pa vakum
atmosferinde 1200 °C sicaklikta 20 dakikalik siire
boyunca sinterlenmiglerdir. Sinterlenen numuneler ilave
edilen karbon oranina bagli olarak sirasiyla “S04”, “S08”
ve “S12” olarak kodlanmiglardir.

bilesiminde bulunan elementlerin

ozellikleri (Properties of the elements in the
composition of PM steel)
Toz Uretici Firma/Uriin Ortalama Saflik
Ad1 Kodu Parcacik Derecesi
Boyutu (um) (%)
Demir Hoganéds (NC100.24) 45 99,8
Grafit Alfa Aesar (40799) 74 99,9
Nikel Alfa Aesar (10256) 3-7 99,9

Metalografi islem basamaklar1 uygulanarak numuneler
sirastyla zimparalama (240-2000#) ve 3-1 um’lik elmas
soliisyonlar kullanarak parlatma islemi
gerceklestirilmigtir. Mikroyapilarin agiga ¢ikarilmasi
amaciyla daglayici olarak %3’liikk Nital ¢ozeltisi (3ml
HNO3-97ml ethanol) kullanilmistir. Mikroyap1 ve kirik
yiizeylerin incelenmesinde JEOL JSM-6060LV marka
SEM mikroskobu kullanilmistir. Numunelerin faz
hacim oranlart SEM mikroyap: resimleri iizerinden
Dewinter Material Plus 6,1 yazilimi1 kullamlarak

hesaplanmistir. Numunelerin Vickers sertlik dl¢timleri
Shimadzu Sertlik cihazinda 1 kg yiik kullanilarak, her
bir numune i¢in en az 5 farkli noktadan sertlik degeri
alinarak ortalama HV1 degerleri tespit edilmistir. 1ISO
5754  standardina  gore  hazirlanmis  darbe
numunelerinin testleri, Instron —Wolpert marka darbe
cihazinda standartlara uygun olarak ¢entik agilmadan
ve farkli sicakliklarda (-20, +40°C) gerceklestirilmistir.
Darbe test numunelerini kirmak i¢in 300 J kapasiteli
ceki¢c kullanilmistir. Darbe tokluk deneyinde her bir
parametre i¢in en az iicer adet numune kullanilmistir ve
elde edilen verilerin ortalamasi hesaplanarak darbe
toklugu degerleri elde edilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS
AND DISCUSSION)

Deneysel ¢alismalar boliimiinde anlatildigi gibi tiim
numuneler ayni sartlarda sinterlenmislerdir.

Numunelerin sinterleme sonrast SEM mikroyap1
goriintiileri Sekil 1’de verilmistir. TM ile {iretim

yonteminde tam  yogunluga ulasilamamanin
sebeplerinden en Onemlisi mikroyapilardan da
goriilebildigi gibi toz pargaciklar1 arasi izole

gozeneklerdir. Bu gozenekler geleneksel TM iiretim
yontemlerinde soguk presleme sonrasi sinterleme
sirasinda toz pargaciklart arasinda difiizyonla
kimyasal bag olugmaya baglar. Ardindan toz taneleri
arasinda sinterleme boyunlari olus olusurken ara
kalan go6zenekler kiiremsi morfolojide kiigiilme
egilimine baslar. Sinterleme boyunlarinda bir taraftan
diftizyon devam ederken gozeneklerde buhar faz
yogunlagmasi ile konkav yiizeyden konveks ylizeye

kiitle  transferi sonunda  hem  gozenekler
yuvarlaklasarak kii¢iiliir ve izole olur hem de i¢ gaz
basmncinin  artigt  ile  gdzeneklerin  tamamen

kapanmasina engel olur. Mikroyapilar incelendiginde
alasimsiz ¢eliklerde beklenen tipik Otektoidalti,
otektoid ve oOtektoidiisti faz ve yapilara
rastlanamadigr  goriilmektedir. Bu durum her
kimyasal bilesime ait alagima denge kurali (kaldirag)
uygulanarak yapilan hesaplamalarla ortiismeyerek de
kanitlanmaktadir. Bu kurala goére S04 numunesinde
%52 ferrit ve % 48 perlit fazlar1 beklenirken,
mikroyapida ¢okelen perlitin ¢ok daha az miktarda
oldugu ok isaretleri ile de gosterilmigtir. S8
numunesinde %100 perlitik yap1 beklenirken
mikroyapida perlit kolonilerinin haricinde brirneil
ferrit faz bolgeleri goriilmektedir. Ayn1 kurala gore
Otektoidiistii  bilesime sahip S12 numunesinde
yaklagik %7 oraninda birincil sementit (FesC) ve %
93 perlit ¢okelmesi beklenirken mikroyapida ¢ok
yogun perlit kolonileri goriilmektedir. Sekil 2’de
numunelerin deneysel ¢aligmalarda bahsedildigi gibi
SEM mikroyap1 resimleri iizerinden faz hacim
oranlar1 hesaplanarak grafik olarak sunulmustur. %2
nikel ilavesinin genel olarak tiim karbon oranlarinda
perlit ¢okelmesini engelleyerek matrikste nikelce
zengin alanlar olusturdugu goriilmektedir [15].
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Bu durum Sekil 3’de verilen EDS analizi sonuglari ile
de desteklenmektedir.

Sekil 1. Numunelerin sinterleme sonrast SEM mikroyapi
goriintiileri; (a) S04, (b) S08, (c) S12 ve faz hacim
oranlar1 gorintiileri; (d) S04, (e) S08, (f) S12 (SEM
microstructure images of samples after sintering; (a)
S04, (b) S08, (c) S12 and phase volume ratio images;
(d) S04, (e) S08, (f) S12)
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Sekil 2. Numunelerin faz hacim oranlar1 degerleri (Phase
volume ratio values of samples)

SEM- EDS analizi sonuglari incelendiginde higbir
numunede karbon miktar1 goézlemlenememistir. Bu
durumun karbonun ¢ok kiigiik atomik yarigapa sahip
olmasindan kaynakli kristal kafeste arayer bosluklarinda
bulunmasinin sebep oldugu diisiiniilmektedir. Ayrica
artan karbon oranina gore maktrisin nikel oraninin
azaldigi da  yapilan EDS analizleri ile
sOylenebilmektedir. Bu durumun S12 numunesinin
1200°C’de gergeklestirilen sinterleme isleminde, diger
numunelere gore Ostenit bag c¢izgisine daha yakin
olmasindan kaynakli nikelin daha fazla ¢oziinmesine
katki sagladig1 diistintilmektedir.

Cizelge 2’de sunulan verilere gére numunelerin 700 MPa
basing altinda preslenmesi ve ardindan 1200 °C sabit
sicaklikta sinterlenmeleri sonrasi elde edilen ortalama

yogunluk degerlerine gore tiim numunelerde sinterleme
sonrasi yogunluk degerlerinin arttigt belirlenmistir.
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Sekil 3. Numunelerin EDS analizi goriintiileri; (a) S04, (b) S08
ve (c) S12 (EDS analysis images of samples; (a) S04,
(b) S08 and (c) S12)

Sinterleme  sonrast numunelerin  yaklagik %90
oranlarinda yogunlastig1 gézlemlenmektedir. Bu durum
geleneksel TM iiretim teknikleriyle elde edilebilecek
beklenen bir sonuctur. Ancak Sicak izostatik presleme,
lazer sinterleme veya spark plazma sinterleme gibi st
diizey teknikler kullamilmak suretiyle yogunlasma
oranlarmin artirtlacag: hatta tam yogunluk degerlerine

erigilecegi  bilinmektedir [16-17]. Elde edilen
makrosertlik (HV1) degerlerinin ise mikroyapida
¢okelen fazlarin tiri ve oranma bagl degistigi

gozlemlenmistir. Artan karbon oranina bagli olarak
mikroyapida olusan perlit miktarlarinin SO8 ve S12
numunelerinde arttigi ve bu durumun da alagimin
sertligini artirdig1 soylenebilir.

Sekil 4’de  numunelerin  farkli
gerceklestirilen darbe test sonuglar

sicakliklarda
grafik olarak

Cizelge 2. Numunelerin yogunluk ve makrosertlik degerleri
(Density and macrohardness values of the samples)

Presleme | Sinterleme | Yogunlagsma | Makrosertlik
Yogunlugu | Yogunlugu | Oram (%) (HV1)
(g/lcm?) (9/cm*)
S04 6,78 7,02 90,0 83
S08 6,75 6,97 89,3 96
S12 6,74 6,94 88,9 160

sunulmustur. Tiim numunelerin artan test sicaklig ile
darbe tokluklarinin arttigr gozlemlenmistir. 4 farkli
sicaklikta darbe testine tabi tutulan S04 numunesinin
artan test sicakliklari ile darbe tokluk degerlerinin arttigi
ve belirgin bir darbe gecis sicakligi sergiledigi
goriilmektedir. SO8 ve S12 numunelerinin darbe testleri
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ise minimum ve maksimum sicaklik degerlerinde (-20,
+40°C) gerceklestirilmistir. -20°C’de gergeklestirilen
test sonucunda tiim numunelerin gevrek kirildigi Sekil
5(a-c)’de goriilmektedir. +40°C’de yapilan darbe testi
sonuglarina gore artan karbon oraninin tokluk degerlerini
azalttigr belirlenmistir. Bu durumun S08 ve SI12
mikoyapilarinda S04 numunesine goére daha yogun
bulunan perlit kolonilerinden kaynaklandigi
diistintilmektedir.Ciinkii S04 numunesi ¢ok yogun olarak
sinek nikel ilaveli ferritik kat1 ¢ozeltilerden
olusmaktayken, S08 ve S12 numunelerinde ferritik
alanlarin azaldig1 ve perlit ¢okelmesinin artarak ilerledigi
goriilmektedir.

40

35

20 o

25 o

20

Darbe Toklugu (J.cm?)

T T T T
-Z20 o 20 40

Darbe Test Sicakhgi (°C)
Sekil 4. Numunelerin farkli sicakliklarda yapilan darbe tokluk
testi grafikleri (Impact toughness test graphs of
samples at different temperatures)

Sekil 5(a-f)’de numunelerin -20 °C ve + 40 °C’de yapilan
darbe testi sonrasi elde edilen kirik yiizey SEM
goriintiileri verilmistir. -20 °C’de darbe testine tabi
tutulan tim numunelerin diisiik enerjiye sahip olduklari
ve gevrek kirilmaya ugradiklari kirik yiizey SEM
fotograflarindaki yogun klivaj kopma modlar1 (mavi ok
isaretleri) ile belirlenmistir. Klivaj kopma siineklik
gostermeyen malzemeler goriilen bir durumdur. Ortam
sicakligl azalmasiyla kayma mekanizma etkinliginin
azalmast ile yogun atomik diizlemlerinden ayrigma
gercekleserek erken kopma goriiliir. Boylece darbe
toklugunun diismesine neden olmustur. +40 °C’de
yapilan darbe testlerinde ise artan karbon oranina bagh
olarak tokluk degerlerinin azaldigt SEM kirik ylizey
incelemelerinde S04 ve S08 numunelerinde daha yogun
bulunan ¢ukurlu kopma (dimple fracture) modunun (sar1
ok isaretleri) S12 numunesinde hem gevrek hem siinek
kirilmanin bir gostergesi olan klivaj ve ¢ukurlu kopma
modunun beraber bulunmasi ile gosterilmistir. Genellikle
TM  malzemelerde mekanik yiklerin sinterleme
boyunlar1 tarafindan tasindigindan [18] cukurlu
kopmalar lokal olarak gerceklesmistir.

Sel 5.Numunelerin -20°C’deki; (a) S04 (b) SO8 (c) S12 ve
+40°C’deki; (d) S04 (e) SO8 (f) S12 darbe test kirik
yiizey goriintiileri (Impact test fracture surface images

of samples (a) S04 (b) S08 (c) S12 at -20°C
temperature and (d) S04 (e) SO8 (f) S12 at +40°C
temperature)

6. SONUC (CONCLUSION)

Bu caligmada farkli karbon oranlarindaki TM geliklerin
darbe tokluk 6zelliklerine %2 Nikel ilavesi etkilerinin
mikroyapisal doniisiimleri ile incelenerek asagidaki
sonuglar elde edilmistir;

1- Aym sartlarda preslenip sinterlenen numunelerde
yapilan mikroyapisal karakterizasyonlart sonucu artan
karbon orani ile perlit ¢cokelmesinin %15,5°den %76,3’e
artt1ig1, nikelce zengin ferritik kat1 ¢dzelti miktarinin ise
%84,5’den %23,7’ye azaldig1 hesaplanmistir.

2- Sinterleme sonrasi en yiiksek yogunluk degeri 7,02
g/cm?® ile S04 numunesinde elde edilmistir.

3- Numunelerin artan karbon oranma bagli olarak
sinterleme sonrasi makrosertlik (HV1) degerlerinin 83
HV1’den 160 HV 1 e arttig1 tespit edilmistir.

4- Tiim numunelerin -20 °C’de yapilan darbe tokluk test
degerleri 2,5] degerlerinde iken, +40 °C’de S04, S08 ve
S12 numunelerinin sirastyla 37J, 21J ve 18] olarak
belirlenmistir.
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