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Bu calismada; yuksek saflikta demir (Fe) tozlari preslenmis ve kati ortamda 4 ve 6 saat
boyunca 950°C’de ve 1050°C’de Boro-Sinterleme islemine (B/S) tabi tutulmustur. Toz
Metalurjisindeki (T/M) ana adimlardan biri olan sinterleme islemi, borlama islemi ile
ayni anda gercgeklestiriimistir. Bu sayede borlama ve sinterleme islemleri tek adimda
tamamlanmis ve mikroyapidaki muhtemel oksit fazlari da azaltilmistir. B/S isleminden
sonra sertlik dlgtimleri microvickers (HV0.05) yontemi ile yapiimis ve sertlik profilleri
ve kaplama o6zellikleri incelenmistir. Numuneler optik mikroskop (OM) ve alan emisyon
taramali elektron mikroskobu (FESEM) ve enerji dagitici spektroskopisi (EDS) ile
mikroyap! analizlerine tabi tutulmustur. Calisma sonucunda, ylksek saflikta Fe tozlari
kullanarak T/M yoéntemiyle Uretilen numunelere B/S islemi uygulanarak homojen
bir mikroyapinin elde edilebilecegi belirlenmistir. Elde edilen sertlik profillerinden
mikroyapida istenen kosullari saglamak icin B/S isleminin basariyla uygulanabilecegi
gOrulmustdr.

Investigation of the effects of boro-sintering process on the microstructure and
hardness properties of raw P/M parts
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In this study; high purity iron (Fe) powders were pressed and subjected to Boro-
Sintering (B/S) at 950 °C and 1050 °C for 4 and 6 hours in solid medium. The sintering
process, which is one of the main steps in Powder Metallurgy (P/M), was carried
out simultaneously with the boriding process. By this way the boriding and sintering
processes (B/S) were completed in a single step and the possible oxide phases in
microstructure were also decreased. After B/S process, hardness measurements
were carried out by microvickers (HV0.05) method and hardness profiles and coating
qualities were investigated. Samples were subjected to microstructure analyses by
optical microscopy (OM) and field emission scanning electron microscopy (FESEM)
and energy dispersive spectroscopy (EDS). As a result of the study, it was determined
that a homogeneous microstructure could be obtained by applying B/S process to the
samples produced by P/M method using high purity Fe powders. It was seen that
B/S process can be applied successfully to provide the desired conditions in the
microstructure from the obtained hardness profiles.

1. Giris (Introduction)

gerektiren disli, piston kolu ve mil yatagi gibi meka-
nik parcalar icin tercih edilmektedir [2-5]. Demir esasli

Toz Metallirjisi (T/M) net sekle yakin pargalarin Ure-
timinde tercih edilen dustik maliyetli, etkili bir imalat
yontemidir [1]. T/M yontemi ylksek hassasiyet ve iyi
mekanik 6zellik gerektiren Grtnlerin imalatinda dokiim
gibi geleneksel imalat yontemleriyle kiyaslandiinda
seri uretim igin daha esnek ve uygulanabilirdir.
Ozellikle otomotiv sektériindeki yiiksek performans

T/M pargalarin Uretiminde kullanilan yontemlerin ba-
sinda geleneksel presleme-sinterleme ydntemi gel-
mekte olup [6], Fe alagimlarinin kullanim yayginligi
nedeniyle Fe alasimlarinin T/M yéntemi ile Uretimine
yonelik birgok yeni teknik gelistiriimekte ve bu yontem-
lerin kullanim alanlari giderek artmaktadir [7]. Fe ve
alasimlarinin T/M yoéntemi ile Uretimi, gelisen teknoloji

*Sorumlu yazar: saksoz@pau.edu.tr
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ile kullanim sartlarina bagli olarak, Uretilen pargala-
rin mekanik 6zelliklerinin iyilestiriimesi ile dogrudan
iliskilidir [8]. T/M islemi genel olarak dért asamadan
olusmaktadir. Bu asamalar; metal tozlarinin UGretimi,
tozlarin karistiriimasi, kalip igerisinde preslenmesi ve
sinterleme iglemleridir. Toz pargaciklarin arasinda siki
bag olusturulmasi, preslenen toz metal ham parcala-
rin, ergime sicakhginin altindaki bir sicaklikta isitilma-
slyla yani sinterlenmesiyle saglanmaktadir [9].

Borlama demir esasli metallere, demir disi metallere
ve sermetlere uygulanabilen termokimyasal bir ylzey
sertlestirme iglemidir. islem genellikle 700-1000°C
sicaklik araliginda 1-12 saat arasi surelerde malze-
menin bor kaynagi; kati, sivi, gaz veya pasta ortamla-
rinda bekletiimesiyle gerceklesir [10]. Borlama islemi
ile yuzeyde olusturulan bor tabakasi yuksek sertlik
degerlerine (1450-5000 HV) ulagsmakta ve parca bu
sertligi yiksek sicakliklarda koruyabilmektedir. Yiksek
yuzey sertligi ve dusik surtinme katsayisi kombinas-
yonu ile adezyon ve abrazyon asinmasi basta olmak
Uzere, korozyon ve yuksek sicaklik oksidasyonu ha-
sarina kargi da énemli dayanim borlama iglemi ile elde
edilebilmektedir [11].

T/M ybntemi ile Uretilen pargalarda borlama iglemi
genellikle sinterleme sonrasi ayri bir islem olarak uy-
gulanmaktadir. T/M yoéntemi ile Uretilen pargalarin sin-
terleme asamasinda ayni zamanda borlanmasi iglemi
ise Boro-Sinterleme (B/S) olarak adlandiriimaktadir
[12]. B/S konusunda yapilan calismalar literatirde
oldukga yenidir. B/S’nin en 6énemli avantaji mikroyapi
Ozelliklerini olumlu yénde etkilemesi ve proses islem
basamaklarini azaltarak maliyet ve zamanda iyilesme
saglamasidir. Bu ¢alismada, ylksek safliktaki Fe toz-
lari preslenerek ham numuneler Uretilmis ve Uretilen
numuneler 950°C ve 1050°C’de 4 ve 6 saat, B/S isle-
mine tabi tutulmustur. Bu sayede hem yapida olugsma-
sI muhtemel oksit en aza indirilmis, hem de tek sefer-
de sinterleme ve borlama igslemi gerceklestirilerek T/M
yontemi ile Uretimde yeni bir yaklagim ortaya konulma-
ya calisiimistir.

2. Malzemeler ve yontemler (Materials and methods)

2.1. T/M numunelerin hazirlanmasi (Preparation of
P/M samples)

Bu calismada, ylUksek safliktaki Fe tozlari kullanilarak
T/M yontemi ile parca Uretimi gerceklestirilmistir. Kulla-
nilan Fe tozlari gaz atomizasyon ydntemi ile Uretilmis,

<50um boyutunda, dlzensiz ve kiresel sekilli toz ya-
pisina sahiptir. Ham numunelerin Gretiminde optimum
basin¢g degeri yaklasik 780 MPa basin¢ olarak bu-
lunmus ve butiin numuneler bu basing altina hidrolik
preste soguk olarak preslenerek, yaklasik @10x10mm
capinda numuneler elde edilmistir. Presleme iglemin-
de kullaniimak tzere, AISI D3 (1.2080) takim celigin-
den kalip ve zimbalar imal edilmistir. Presleme islemi
ile tozlara ham mukavemet kazandirilmis, bununla
birlikte B/S asamasinda pargalarin sekil ve boyutlarini
koruyabilmesi saglanmistir.

2.2. Ham numunelere B/S isleminin uygulanmasi
(Application of B/S process to raw samples)

B/S iglemi %40 B,C (Bor Karbir), %40 SiC (Silis-
yum Karbir) ve %20 Al'dan (Aliminyum) olusan toz
karisiminda 950°C ve 1050°C’de 4 ve 6 saat slreyle
gergeklestirilmistir. Borlama karisimdaki B,C bor kay-
nagi, SiC aktivator ve Al ise deoksidan olarak kullanil-
mistir. Aktivatorler borur tabakasinin dizenli bayime-
sini saglarken deoksidanlar ise borlama sicakhgindaki
oksijeni tutarak oksitlenmeyi engeller. Borlama karisi-
minda kullanilan tozlarin tane bUyUklugu <50pm’dir.
Hazirlanan karisim ile koruyucu gaz atmosferi ya da
vakum ortamina ihtiya¢ duyulmamistir. B/S igleminin
sematik gosterimi Sekil 1.’de verilmigtir.

2.3. Mikrosertlik ve mikroyapi analizi (Microhardness
and microstructure analysis)

B/S islemi sonrasi sertlik dlctimleri HV0,05 mikrosertlik
skalasinda gerceklestiriimistir. Her deney icin en az 3
Olcim yapilmig ve ortalama degerleri alinmigtir. Mikro-
yapI analizi i¢in, numune yuzeyleri 200, 400, 600, 800,
1000 ve 1200’lGk zimparalarla zimparalanmis ve 3 um
ve 6 ym’lik elmas solUsyonlarla parlatilmigtir. Zimpara-
lama ve parlatma islemi sonunda numuneler %5 Nital
cOzeltisiyle daglanmistir.

Numunelerin mikroyapi karakterizasyonu; Optik Mik-
roskop (OM), Alan Emisyon Taramali Elektron Mikros-
kobu (FESEM) ve Element Dagdilim Spektrometresi
(EDS) analizleri kullanilarak gerceklestirilmisti. OM
gériuntileri NIKON marka ECLIPSE-LV150NL model
optik mikroskop ile, mikrosertlik dlgimleri HARDWAY
marka DV-1AT-4.3 model mikrosertlik cihaziyla ger-
ceklestirilmistir. FESEM ve EDS analizleri igin Zeiss
marka SUPRA 40VP model taramali elektron mikros-
kobu kullaniimigtir.

Deoksidan =
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Sekil 1. B/S igleminin sematik gosterimi (Schematic representation of B/S process).
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3. Sonuglar ve tartisma (Results and discussion)
3.1. Mikroyapi analizi (Microstructure analysis)

950°C ve 1050°C’de 6 saat B/S islemi uygulanan nu-
munelerin OM goéruntuleri Sekil 2’de verilmistir.

Sekil 2’de goruldigu Gzere 950°C ve 1050°C’de 6
saat sire ile gergeklestirilen B/S islemi sonucunda,
bor tabakasi yuzeyde homojen olarak elde edilmigtir.
Demir esasli malzemelerin borlanmasiyla yluzeyde iki
fazli FeB+Fe B veya tek fazli FeB veya Fe,B demir
borurleri olusur [13]. Demir borUrler de kendi igerisinde
iki farkli yapida olabilir. Birincisi testere disi gorunumli
yapl, ikincisi ise daha duz formda olugan demir borlr
yapisidir. Testere disi gérinimlt yapi borir tabaka-
sinin ana malzemeye daha iyi tutunmasini sagladigi
icin diz olan borlr yapisina gdre daha iyi mekanik
Ozellikler sergiler [14-23]. 950°C’de 6 saat B/S islemi
sonucu (Sekil 2.a) daha disli bir yapi elde edilirken,
1050°C’de 6 saat B/S isleminde (Sekil 2.b) daha diz
bir borlr tabakasi elde edilmistir. Borlama isleminde,
bor atomlarinin metal ylizeye difiizyonu ara yer atomu
olarak gercgeklesir ve ylzeyde sert bir borlr tabakasi
olusur [24-28]. Borlama ve sinterleme isleminde ¢eper
bolgelerde borlama mekanizmasi ile birlikte olugan
sinterleme iglemi aktif olarak rol oynadigi gorilirken,
i¢ bolgelerde T/M parga uretimindeki sinterlemede olu-
san mekanizmanin hakim oldugu goérulmektedir [29].
Liu ve ark., bor tozlarini, Fe tozu ile Uretilen alagsimlarda

sinterleme iglemini yodunlastirmayi tesvik etmek igin
sivi faz olusturmuslar ve bdylelikle yodunluk artisini
saglayabilmislerdir. Yapida bulunan karbon oraninin
yogunlugu dogrudan etkiledigini ve artan karbon ora-
ninin yogunlugu dusurecegini gostermiglerdir [30]. Bu
nedenle i¢ bolgelerde borlama mekanizmasinin etkin
olmayisi ile karbon igeriginin bu bdlgelerde azalmasi-
na ve gozenekli yapinin giderilmesi saglanabilmistir.
Ozellikle 1050°C’de sinterleme ile istenilen son nihai
yapi elde edilmistir (Demir ana matrisi bolgesi — Sekil
3 cved)[31].

Sekil 3-6’da farkh sure ve sicakliklarinin mikroyapiya
etkilerini incelemek Uzere gerceklestirilen FESEM ve
FESEM gorintuleri Gzerinden alinan EDS analizleri
verilmistir. Sekil 3.a’da gorildigu Uzere, 950°C ve 4
saat parametrelerinde bor tabakasi gorlilememekte-
dir. Ancak yapida yaklasik 50um derinligine kadar ince
bir katman olarak olusmustur. Bu sonug sertlik analiz
sonuglarinda daha detayli olarak degerlendirilecektir.
Ayni sicaklikta strenin artmasiyla birlikte Sekil 2.a ve
Sekil 3.b’de gorildigu Gzere numunelerin ylzeyinde
bor tabakasi olusumu daha net bir sekilde gorilebil-
mektedir.

1050°C’de 4 ve 6 saat sure ile B/S uygulanan numu-
nelerin yuzeyinde bor difizyonuna bagl olarak daha
sureksiz bir mikroyapi olustugu gortlmustar (Sekil
3 ¢ ve d). Ozellikle 6 saat B/S uygulanan numune-
nin yizeyinde 80um’ye yakin bor tabakasi olustugu

Demir Ana MMatrisi

Boriir Tabalkast

o e Bor Diftizvonu Bélgest

4‘.,..-ans:l:l:u.«: Ana Matrisi

Sekil 2. a) 950 °C ve b) 1050 °C’de 6 saat B/S uygulanan numunelerin OM goruntileri (OM images of samples applied B/S for 6

hours at a) 950 °C and b) 1050 °C).
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Sekil 3. a) 950°C’de 4 saat, b) 950°C’de 6 saat, ¢) 1050°C’de 4 saat, d)1050°C’de 6 saat B/S uygulanan numunelerin FE-
SEM gérintuleri (FESEM images of samples applied B/S at a) 950°C for 4 hours, b) 950°C for 6 hours, c) 1050°C for 4 hours, d) 1050°C
for 6 hours).

1456 -
ASB MAG: 500 x HV: 20.0 kV WD: 8.5 mm

100 0
80
607
407
207

10221 100.00 100.00

gre——_——— ———— | e—_——

Point number

Sekil 4. 950°C’de 4 saat B/S islemi uygulanan numunenin a) FESEM gorintisi b) EDS analizi (a) FESEM image, b) EDS
analyses of sample applied B/S for 4 hours at 950°C).
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gorulmektedir. Sekil 3’'ten elde edilen verilere gore,
T/M ile Uretilmis Fe tozlarina uygulanan B/S stiresinin
sicakliktan daha etkili oldugu soéylenebilir. Sekil 4’'te
950°C’de 4 saat borlanan numunenin FESEM g6rin-
tist (Sekil 4.a) ve gorintu tzerinden alinan gizgisel
EDS analizi verileri yer almaktadir (Sekil 4.b).

FESEM (lizerinden alinan EDS verileri, 950°C ve 4 saat
B/S suresi igerisinde bor difizyonunun gergeklestigini
gOstermektedir (Sekil 4.b). Bununla birlikte, B/S
sicaklik ve suresinin (950°C—4 saat) yuzeyde tabaka
olusmasi icin yeterli olmadigi gortlmektedir. Sekil 5’de
950°C’de 6 saat B/S uygulanan numunenin FESEM
goruntisi (Sekil 5.a) ve goruntl Gzerinden alinan giz-
gisel EDS analizi verileri yer almaktadir (Sekil 5b).

950°C’de 6 saat B/S numunenin ylzeyinde yaklasik
40um tabaka olustugu, bununla birlikte bor diftizyo-
nunun merkeze dogru devam ettigi tespit edilmigstir
(Sekil 5.a ve 2.a). EDS analizi verilerine gore, yapida
%79,86 Fe ve %14,97 B elementlerinin bulundugu tes-
pit edilmigtir. Bu degerler yapida olusmasi muhtemel

L s -
) 8 s LSy
FAsa MAG 1000 % HV: mmrkwwb‘s Imm

2L

FeB ve Fe,B gibi fazlarin varligini ve B igeriginin ya-
pida homojen olarak dagildigini gosterir niteliktedir
[32]. Buna gore, B elementinin mikroyapida ylizeyden
merkeze dogru homojen olarak yayildigi ve T/M yonte-
mi ile homojen borlr tabakasinin elde edilebildigi soy-
lenebilir. 1050°C’de 6 saat B/S numunede olusan FeB
tabakasinin mikroyapidaki dagilimini incelemek tzere
gerceklestirilen FESEM ve ¢izgisel EDS analizi verileri
Sekil 6'da verilmigtir.

Parcanin ylizeyinde agirlikca B oraninin %15,21 (Sekil
6.a), daha i¢ bolgeden alinan EDS analizi verisinde ise
%10,38 oldugu gorilmektedir (Sekil 6.b). Bu sonuglar
ile parcanin en dis kisminda bulunan tabakanin FeB
fazina ait oldugu tespit edilmistir. Sert bir faz olan FeB
fazinin parganin i¢ kisimlarina dogru gidildikgce azala-
cagi ve bu sebeple de sertligin diisecegi agiktir. Olusan
borur fazlarinin genel itibariile FeB ve Fe,B fazlarina ait
oldugu bilinmekte olup [33-34] bor difliizyonu siresinin
arttirimasiyla olusacak borur tabakasinin kalinhdinin
ve bor difizyon bdlgesinin artacagi bilinmektedir [35].

80
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0
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1 Fe 26 K-series
40+ B 5 K-series
b 0 8 K-series

79 "0
14.75
5.10

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.ﬂ

79.86
14.97
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5.18 10.31
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100.00
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3.83
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20+
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Point number
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60 80 100

Sekil 5. 950°C’de 6 saat B/S uygulanan numunenin a) FESEM goriintist b) EDS analizi (a) FESEM image, b) EDS analyses of

sample applied B/S for 6 hours at 950°C).
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1460 e T 7
_ASB MAG: 1000 x HV:20.0kV-WD: 8.1mm

El AN Series unn.

[wt.%] [wt.3] [at.3%) [wt.3]
Fe 26 K-series 77.00 79.50 45.04 2.08
B 5 K-series 14.73 1521 44.50 3.83
O 8 K-series 5.3 5.29 10.47 0.85

El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Fe 26 K-series 87.66 86.16 56.73 2.36
B 5 K-series 10.56 10.38 35.31 3.13
0 8 K-series 3552 3.46 7.96 0.64

Total: 101.75 100.00 100.00

Sekil 6. 1050°C’de 6 saat B/S sonrasi numunenin farkli bélgelerden alinan FESEM gérintileri ve EDS analizi, a) Ylzey bél-
gesi, b) I¢ bolgeler (FESEM images and EDS analysis taken from different regions of the sample after 6 hours B/S at 1050°C, a) Surface

region, b) Internal zones).

3.2. Mikrosertlik 6l¢iim sonuglari (Microhardness
measurement results)

950°C’de 4-6 saat ve 1050°C’de 4-6 saat B/S sonrasi
numunelerin mikrosertlik sonuglari Sekil 7°’de verilmis-
tir. Sonuglara gore, en yiksek sertlik degeri 950°C’de
6 saat B/S uygulanan numunede ve en disik sertlik
degeri 950°C’de 4 saat B/S uygulanan numunede
elde edilmistir. Ayrica bor difizyon bdlgesi boyunca
(200pum) tim mesafelerde en yuksek sertlik degerleri
yine 950°C’de 6 saat B/S sonucu elde edilmistir. Bu
sonuglara gore, B/S islemi uygulanan T/M pargalar igin
surenin ¢ok etkin bir parametre oldugu sdylenebilir.

1600 |
—#— 950°C- 4 saat

— @ 950°C-6 saat
—4A—1050°C- 4 saat
— v 1050°C - 6 saat

1400 |

1200
1000 |
800 —

600

Mikrosertlik (HV)

400 +

200 —

T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300
Yuzeyden uzaklk (um)

Sekil 7. B/S numunelerin mikrosertlik profili (Microhardness
profile of B/S samples).

4. Sonuglarin degerlendirilmesi (Conclusions)

Saf demir tozlarindan T/M ydntemi ile Uretilen nu-
munelere farkli stire ve sicakliklarda uygulanan B/S
isleminin mikro yap1 ve sertlik dzelliklerine etkileri
asagida sunulmustur;

e Calismada, yuksek safliktaki Fe tozlari kullanilarak
T/M yoéntemiyle Uretilen ham numunelere B/S
islemi bagarih bir sekilde uygulanmistir.

e B/S iglemi ile yapida olusmasi muhtemel borir
fazlarinin (FeB ve Fe,B) daha homojen bir sekilde
dagilabildigi ve numunenin i¢ bolgelerine (200um)
bor difizyonunun gergeklestirilebildigi tespit edil-
mistir.

e Sertlik agisindan en etkin B/S sicakligi ve suresi
950°C ve 6 saat olarak belirlenmistir. Bu sicaklik
ve suredeki B/S islemiyle yluzeyde yaklagik 60pm
kalinhiginda borlr tabakasi elde edilmistir.

e EDS incelemelerinde yapida olusan bor tabakala-
rinin FeB ve Fe,B fazlarina ait oldugu ve bu fazla-
rin da yapida en dig katmandan ice dogru sertlikte
bir artig sagladigi tespit edilmistir.

e En yiksek sertlik degeri 950°C sicaklikta 6 saat
B/S uygulanan numunenin yiizey bdlgesinde
1544 HV olarak elde edilmigtir. Bu deger islem
oncesi sertligi yaklasik 100 HV olan saf demirin
sertliginden 15 kat daha fazladir.

e B/S islemi uygulanan T/M pargalar igin slrenin
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sicakliktan daha etkin bir parametre oldugu tespit
edilmigtir.

Bu sonuglar dogrultusunda T/M yontemiyle Ureti-
len demir esaslh Urtnlerin yuksek asinma direnci
istenen uygulamalarda kullanilabilecegi 6ngordl-
mektedir.
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