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Anahtar Kelimeler 0z

Toz Metalurjisi, Giiniimiizde genis bir kullanim alanina sahip olan WC igerikli metal matrisli
Metal Matrisli Kompozitler, kompozitler (MMK) 6nemli miihendislik malzemelerindendir. Bu kompozit
Mekanik Ozellikler. malzemeler Kesici takim malzemesi endistrisinin ¢ok énemli bir boliimiini

olusturmaktadir. Co, sinterlenmis karbiirler i¢in en ¢ok kullanilan baglayici
matris fazidir. Dlinya lizerinde kisith tedarigi nedenli fiyat dalgalanmas1 ve
ozellikle karjiyonik etkileri nedeniyle Co'in alternatifler ile degistirilmesi
bilimsel literatlirde yogun bir ilgi konusudur. Bu durum alternatif baglayici
matris arayislarini daha da arttirmaktadir. Mevcut ¢alismalarin farkli bilesikler
ve alasimlara odaklandigi goriilmektedir. Bu ¢alismada, ucuz ve zararh etkileri
azaltismis MMK malzeme iiretimi amaglanmistir. WC, Fe, Ni ve C tozlari
kullanilarak toz metalurjisi yontemi ile farkli kimyasal bilesime sahip MMK
malzemeler iiretilmistir. Deneysel calismalarda tozlar homojen karistirma
islemi yapildiktan sonra, eksenel ve soguk izostatik olarak preslenmis ve
basingsiz argon ortaminda sinterlenmislerdir. Uretilen numunelerin mikroyap1
(yogunluk, faz) ve mekanik (sertlik, elastisite modiilii, kirilma toklugu)
ozellikleri deneysel ve ampirik olarak incelenmistir. Yapilan c¢alismada
baglayici faz olarak farkli oranlarda Fe, Ni ve C katkisinin mikroyap1 ve mekanik
ozelliklere olan etkisi arastirllmistir. Fe ve Ni katkilari i¢in kritik bir oranin
oldugu ve tespit edilen miktarin iistiinde katilmasinin kirilma toklugunu
azalttig1 tespit edilmistir. En uygun kimyasal bilesim, mikroyapi ve mekanik
ozelliklere gore belirlenmistir.

THE EFFECT OF Fe-Ni RATIO ON MICROSTRUCTURE AND MECHANICAL
PROPERTIES IN NANO WC COMPOSITES

Keywords Abstract

Powder Metallurgy, WC-content metal matrix composites (MMC), which have a wide usage area
Metal Matrix Composites,  today, are essential engineering materials. These composite materials
Mechanical Properties. constitute a vital part of the cutting tool material industry. Co is the most

commonly used binder matrix phase material for sintered carbides. Replacing
Co with alternatives is a subject of intense interest in the scientific literature
due to the price fluctuation caused by limited supply globally and especially its
carcinogenic effects. This situation further increases the search for alternative
binding matrices. Current studies seem to focus on different compounds and
alloys. In this study, it is aimed to produce cheap MMC materials with reduced
detrimental effects. MMC materials with different chemical compositions were
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produced by powder metallurgy method using WC, Fe, Ni, and C powders. In
the experimental studies, the powders were pressed axially and cold
isostatically and sintered in an unpressurized argon environment after
homogeneous mixing. The produced samples’ microstructure (density, phase)
and mechanical (hardness, modulus of elasticity, fracture toughness)
properties were investigated experimentally and empirically. The study
investigated the effect of Fe, Ni and C additives in different ratios as the binding
phase on the microstructure and mechanical properties. It has been
determined that there is a critical ratio for Fe and Ni additives, and the addition
of above the determined amount reduces the ampirical fracture toughness. The
chemical composition with the most suitable content in the samples was
determined according to the microstructure and mechanical properties.
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Highlights

e Fe-Nibased composites successfully produced.
e Elastic modulus has been improved due to transformation toughening.
e Palmgpvist fracture thoughness has been increased with the addition of Fe-Ni
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To reduce the usage of the Co binder in sintered carbides.

Design/methodology/approach

Thereotical calculation were firstly setup.Material production and analysis has been succesfully made.
Findings

The newly formed material’s mechanical exhibits superior performance.

Originality

The paper could be easily distinguishable due to based on extraordinary chemical content.

1. Giris (Introduction)

Partikiil icerikli MMK malzemeler diistik fiyat, iyi sekil alabilirlik ve islenebilirlik gibi 6zellikleriyle bir ilgi
odag1 halindedirler (Ibrahim IL.A. vd., 1991). Bu o6zellikler malzemenin mikroyapisi ve 6zelliklerine, faz
bilesenlerine, ara yilizey davramslarina, partikiillerin igerik, dagilim, sekil ve boyutuna gore
degismektedir.Malzemelerde uygulanabilecek farkli oranlarda faz birlesimi sayesinde tiir ve mikroyapi
cesitliligi nedeniyle oldukga farkli tasarimlar yapmak miimkiindiir (Liu B.vd., 1994).

Sinterlenmis karbiirler birden fazla bilesik ve elementten olusan partikil icerikli MMK yapilardir.
Sinterlenmis karbiirler genellikle farkli karbiir yapilarindan tretilmektedir. WC, sinterlenmis karbiirlerde
en yaygin olarak kullanilan malzemelerdendir. Yiiksek sicakliklarda sertligini ve kimyasal kararlhiligini
korumasi ve digerlerine gore liretiminin kolay olmas1 WC'ii baslica sinterlenmis karbiir malzemelerinden
biri yapmaktadir. WC'ii takim malzemesi yapan en dnemli unsurlardan biri de baglayici Co ile farklh
oranlarda olusturdugu kompozitlerdir. WC’e tokluk ve elastisite kazandiran 6nemli baglayicilardan biri olan
Co’in bir¢ok avantaji vardir. Bunlar: ¢ok iyi 1slanabilirlik, WC icinde iyi ¢dziinebilirlik, benzer 1s1l iletim
katsayis1 ve WC ile yaptig1 siv1 faz sinterlemesi seklinde siralanabilir (Davis, J.R. 2001). Fakat Co’in
stiiperalasimlarin ve batarya elektrod parcalarinin ana elementlerinden biri olmasi birim fiyatini
ylukseltmektedir (Patricia A.P. ve Thomas S.J., 1999). Ayrica ciddi bir deri alerjeni olmasi ve cilt kanseri
tetikleyicisi oldugu da bilinmektedir (Fischer F. ve Rystedt 1., 1983). Diisiik maliyet ve hizli imalat icin stirekli
gelistirilen malzemelerde insan ve c¢evre saglifina zarar1 olmayan alternatif baglayici malzeme arayisi
devam etmektedir. Mevcut literatiir arastirildiginda, Co’a alternatif matris malzemesi olarak Mn, Si, V, Ni, Ru,
Re, Mo elementleri Ni-V, Ni-Zn, Co-Mn, Cu-Ni, Ni-V gibi intermetalik ve alasimlarin kullanilmasiyla da olumlu
sonuglar alindig1 goriilmektedir (Penrice T.W., 1987; Siemiaszko D. vd., 2010). Bahsedilen bu durumlar Ni
baglayici icerikli kompozit malzemelerin gelismesinin de dniinii agmaktadir. MMK’lerin farkli matrislerde
ve oranlarda birlestirildiginde mekanik 6zelliklerde degisim gosterdigi bilinmektedir (Liu C., 2015).

Fe-Ni bilesimleri giiniimiizde geleneksel Co baglayici fazinin yerine kullanilmasi veya Co oranin azaltilmasi
yoniinden bir¢cok arastirmaci tarafindan incelenmektedir. Mikroyap: ve mekanik o6zellikler agisindan
degerlendirildiginde, eger kimyasal bilesim ve proses kosullari iyi belirlenirse, bu alasim sistemlerinde Co
icerikli baglayicilara esdeger veya hatta iistiin 6zellikler gosterebilecegi diistiniilmektedir. (Buchegger C. vd.,
2015). Ayrica Fe/Ni kompozisyon oraninin, karbon igeriginin ve termodinamik islemlerin dikkatli bir
sekilde kontrol edilmesiyle, baglayici fazin istenen derecede stabilligi saglanabilmektedir. Saglanan stabil
faz varlig1 sayesinde Fe/Ni baglayicida goriilen doniisiim sertlesmesi ile klasik WC/Co bilesimine gore
sertlikte kayip olmadan ¢ok daha yiiksek tokluk elde edilecegi 6ngoriilmektedir (Walbriihl M. vd., 2018).

Bu ¢alismada WC igerikli MMK malzemelerin toz metalurjisi teknigi ile iiretim durumlari en iyilenmistir. Bu
amagla ticari tip WC, Fe, Ni ve C esasli metal tozlar1 kullanilarak farkli kimyasal bilesim oranlarina sahip
numuneler iretilmistir. Uretilen numunelerin mikroyap:1 ve mekanik ézellikleri incelenmis ve en uygun
kimyasal bilesim belirlenmistir.
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2. Materyal ve Yontem (Material and Method)

2.1. Materyal (Material)

Bu calismada ticari tip WC, Fe, Ni, C tozlar1 kullanilarak MMK malzemeler tiretilmistir. Deneylerde kullanilan
tozlarin elektron mikroskobu fotograflari Sekil 1'de goriilmektedir. WC, Fe ve Ni tozlar1 kiiresel formda iken
C tozu diizensiz yapidadir. WC tozlarinin ortalama tane boyutu 100 nm seviyesindeyken, Fe-Ni tozlarinin
ortalama tane boyutu 5 um, C tozu ise 20 pum seviyesindedir.
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Element
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Fe

100,000

19.640
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100,000

100,000

Element
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Element

Alan-1
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Sekil 1. Deneysel calismalarda kullanilan toz malzemelerin SEM-EDS analizleri; a)WC, b)Fe, c)Ni, d)C
(SEM-EDS analyzes of the powder used in experimental studies; a) WC, b) Fe, c¢) Ni, d) C)

Toz metalurjisi ile sinterlenmis karbiir iiretiminde sertlik ve asinma direnci istenen fazin ortalama tane
capinin diisiik, baglayic1 fazinin ortalama tane capinin yiksek olmasi sinterleme esnasinda kimyasal
baglanmay1 olumlu yonde etkilemektedir. Ortalama tane ¢ap1 45 pm’den daha kiiciik tozlar elek alt1 olarak
kabul gormektedir. Calismada WC fazinin ortalama tane boyutu 1 pm’den kii¢iik olacak sekilde se¢ilmistir.
Matris ise -625 Mesh (<20um) tane capi olacak sekilde hazir tedarik edilmistir. Deneysel calismalarda
kullanilan kontrollii deney gruplari, Fe-Ni diyagramlar1 incelenerek secilmistir. W-C-%10Ni denge
diyagrami MeC ve Grafit yapilarindan olusmaktadir. MeC tipi karbiirler ve grafit yapisinin gevrek oldugu
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bilinmektedir. Bu yapilarin olusma sebebi C oranina baghdir. WC igerikli sinterlenmis karbiir malzemelerde
yap1 icerisinde bulunan C orani bu nedenle kritiktir ve dogru ayarlanmasi gerekmektedir. Sinterlenmis
karbiirlerde, grafit ve MsC olusumunun 6nlenmesi i¢cin bilesimin C miktarinin dengeli ayarlanmasi
gerekmektedir. Uygun ve yeterli sonuclar elde etmek icin Fe:Ni orani segildikten sonra kritik karbon igerigi
bolgesi dogru bir sekilde tanimlanmalidir. Literatiirde bu durum karbon penceresi se¢imi (The Carbon
Window) olarak gegmektedir. Karbon penceresinin alt ve iist degeri matris alasiminda bulunan elementlere
ve oranlarina gore degisim gostermektedir. Calismada kiitlece %10 matris iceren Fe-Ni alasimi
kullanilmistir. %90WC - %10(Fe-Ni) i¢in uygun karbon penceresi aralig1 ve eklenmesi gereken C orani
Guillermet’in ¢alismasinda elde ettigi sinterlenmis kiitlece %10(Fe+Ni) matrisli WC malzemedeki karbon
penceresi egrileri kullanilarak hesaplanmistir (Guillermet, A. F., 1987).

Yapilan literatiir arastirmasinda Ni oranin %20’den fazla oldugu durumlarda WC igerikli kompozit
malzemeler martenzitik doniisiime uygun oldugu goriilmektedir. Bu nedenle ¢alismalarda, kiitlece %20’ye
kadar matris iceren kimyasal bilesim secilmistir. Bu nedenle iiretilen malzemelerin martenzitik dontisiim
araliginda olmasi icin yapilan deneysel calismalarda %20’ye kadar Ni iceren Fe-Ni icerikli numuneler
tretilmistir.

2.2. Yontem (Proposed Method)

Uretilmesi planlanan numune boyutlari1 #13 mm ¢apinda ve 4 mm boyunda olarak belirlenmistir. Belirlenen
hacime ve karbon penceresi olgusuna gore toz karisim oranlari Tablo 1'de gosterilmistir.

Tablo 1. Deneysel calismalarda kullanilan kontrol gruplari ve toz kiitleleri
(Control groups and powder masses values used in experimental studies)

WC Orani
i(;e(:((i)gizr:g%re Teorik Toplam (% Oran, Matris Orani
No Deney Gruplart Ozkiitle Kiitle Kiitle) (% Oran, Kiitle)
(% Kiitle) (gr/cm3) (gr) % WC Fe Fe Ni Ni
WC | (gr) (%) | (gr) | (%) | (gr)
1 | %10(00Fel0Ni) 14,534 7,716 0,9 6,945 0,000 | 0,000 | 0,100 | 0,772
2 | %10(82Fel18Ni) 14,136 7,505 0,9 6,754 0,082 | 0,615 | 0,018 | 0,135
3 | %10(87Fel3Ni) 14,112 7,492 0,9 6,743 0,087 | 0,652 | 0,013 | 0,097
4 | %10(92Fe08Ni) 14,089 7,480 0,9 6,732 0,092 | 0,688 | 0,008 | 0,060
Kompozisyonlarin % C Konstrasyonu Ayarlamasi
Kiitle % % % Eklenmesi Gereken Kiitle
No | Kontrol Gruplari (ar) Kiitlece Olmasi Fark (er)
Gereken
1 %10(00Fe10Ni) 0,426 5,520 5,451 0,069 -0,005
2 %10(82Fe18Ni) 0,414 5,516 5,637 0,121 0,009
3 %10(87Fel13Ni) 0,413 5,518 5,657 0,139 0,010
4 %10(92Fe08Ni) 0,412 5,521 5,675 0,154 0,012

Malzeme iiretimi 6ncesi homojenlik saglanmasi i¢in tozlar paslanmaz gelik kap icinde V tipi doner hareket
yaptirilarak karistirilmistir. Toz numuneler 50 dev/dk hizda 6 saat boyunca karistirllmistir. Deneysel
calismalarda tozlara ham seklini verebilmek icin 6én sikistirma islemi yapilmistir. On sikisirmada
kullanilmak tizere elle tahrik edilen 12 ton kapasiteli hidrolik pres kullanilmistir. Sikistirma esnasinda islem
kolaylig1 agisindan toz baglayicilari ve kalip yaglayicilar: kullanilmistir. Baglayici olarak kiitlece %5 oraninda
%40 polietilen iceren glikol ¢ozeltisi kullanilmistir. Tim numuneler 300 MPa basin¢gta 2 dakika
sikistirllmistir. On sekli verilen ham malzemeler elastik ve sizdirmaz lateks icerisine yerlestirilmis ve
izostatik olarak preslenmistir. {zostatik presleme oda sicakliinda MseTech CIP 1000 marka cihazda yag
icinde 900 Bar basingta 2 dakika bekletilerek yapilmistir. Soguk izostatik presleme islemi ile yogunlugu
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ylikseltilen malzemelerde kimyasal bag olusumunu tamamlamak i¢in sinterleme islemi uygulanmistir.
Sinterleme prosesi iki kademeli olarak Protherm marka seramik tiipli cihazda soy gaz atmosferinde
uygulanmigtir. ilk asamada 1,80°C/dk sicaklik arttirim orami ile 550°C sicakliga 1sitilip 1 saat baglayici
giderme islemi uygulanmistir. Takiben 3,20°C/dk sicaklik arttirim orami ile 1520°C’de 1 saat siire
sinterlenmistir. Tiim sinterleme prosesi boyunca 0,8 litre/dakika soy gaz atmosfer debisi kullanilmistir.
Malzemelerin pratik yogunlugu Arsimet kurali kullanilarak Scaltec SBC 31 marka hassas tartiile saf suiginde
yapilmistir. Bu yontemle numune ilk olarak havada (Mnava) sonra da yogunlugu bilinen sivi icerisinde (Msiw)
hassas bir tarti ile tartilmistir. Denklem 1 kullanilarak 6zkiitle hesaplanmistir.

M

D — hava . (1)
Numune ( M o — M o j (pSIVl)

Uretilen numunelerin yiizeyine metalografik islemler uygulanmistir. Zimparalama islemleri kaba ve ince
olmak tizere iki kademede 220 ve 600 gridlik manyetik tutuculu zimpara ¢uhalan ile 1slak sartlarda
gerceklestirilmistir. Ylzey parlatma islemi ise 3 pm ortalama tane capindaki elmas ¢ozelti kullanilarak
yapilmistir. Numunelere %20 derisimde Murakami (10 gram KzFe(CN)s + 10 gram KOH + 100ml Saf Su) ile
daglama islemi uygulanmistir. Numunelerin mikroyapilar1 SEM-EDS analizleri ile incelenmistir. Analizler,
Hitachi Regulus 8230 model taramali elektron mikroskobu (Force Electron Scanning Electron Microscope,
FESEM) cihazinda yapilmistir. Ayrica EDS (EDS Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) analizleri de SEM
muayenesi aninda uygulanmistir. Farkli kimyasal igerige sahip numunelerin teorik elastisite modiilleri
hesaplanmistir. Bu calismada Hashin ve Shtrikman’in gelistirdigi model kullamilmistir (Hashin Z. ve
Shtrikma S., 1963). Denklem 2-5, Hashin ve Shtrikman gelistirdigi model i¢in kullanilan denklem sistemini
gostermektedir. Bu yontemde yapiy1 olusturan element ve bilesiklerin Poisson oranlary, elastisite, kayma ve
hacim modiilleri bilindiginde, olusan yeni kompozisyonun elastisite modiilii hesaplanabilmektedir. Fe-Ni
alasimlarinin mekanik o6zellikleri i¢in Speich G.R. vd. (1972) yilinda yapmis olduklari ¢alismanin
verilerinden, Ni icin Ledbetter H.M. ve Reed R.P'nin (1973) yilinda yapmis olduklari g¢alismanin
verilerinden, WC i¢in ASM Handbook referanslarindan (Bauccio M., 1994) yararlanilmistir. Elastisite modiilii
ve Poisson orani bilinen izotropik malzemeler i¢in Denklem 2 kullanilarak kayma modiilii (G) ve hacim
modiili (K) hesaplanmistir. Denklem 3, 4 ve 5, Hashin ve Shtrikman’'in gelistirdigi malzeme modelinin
mevcut c¢alismaya uyarlanmis halini gostermektedir. Denklemde bulunan V indisleri kompozisyon
icerisindeki hacimsel oranlari, K indisleri hacim (bulk) modiillerini, G indisleri kayma modiillerini
gostermektedir.

K = _ Evars Greni = -
Matris 3(1_ vaatris) v FeNi 2(1+ vaatris)

K _ ETakviye _ ETakviye
Takviye — ’ GWC -

3(1 - 2VTakviye ) 2(1 + 2VTakviye )

(2)

Vavie
Koo = Kiaris + S (3)

cc — ' “Matris
1 + [ 3‘VMatris ]
KTakviye - KMatris (SKMatris + 4GMatris)
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V.. .
Gcc = GMatris + s (4)
1 + [ 6(KMatris + 2GMatris )VMatris J
GTak\/iye - GMal'[ris 5GFaltris (3 K Matris + 4GMatris)

E— (Mj (5)

BK, +G,.)

Genel yap1 sertlik degerleri {i¢ iz 6l¢iimiiniin ortalamasi alinarak hesaplanmistir. Sertlik él¢timleri, Future
Tech FM-800 tipi cihazda yapilmistir. Sertlik dlctimii 300 gf yiikte ve 15 saniye bekleme siiresinde
gerceklestirilmistir. Numunelerin kirllma toklugu testi, FV-800 Future Tech tipi cihazda yapilmistir. Ol¢iim
sonrasl iz koselerinde olusan catlaklar optik mikroskop ile goriintiilenmis ve skalali olarak kaydedilmistir.
Uretilen malzemenin gevrek karakterli oldugu icin, yiik altin deformasyon davramisini daha etkin
irdelenmesi gerekmektedir. Bu nedenle kirilma toklugu deneylerinde daha yiiksek yiikler kullanilmistir.
Kirilma toklugu 6l¢timii 5 kgf yiikte ve 10 saniye bekleme siiresinde gergeklestirilmistir. Kirilma toklugu
degerleri {i¢ iz 6l¢limiiniin ortalamasi alinarak Palmqvist yontemine goére hesaplanmistir. Palmqvist kirilma
toklugu degerinin hesaplanabilmesi icin dncelikle Palmqvist toklugu (WG) hesaplanmasi gerekmektedir.
Denklem 6, Palmqvist toklugunu gostermektedir. Denklemde, P sertlik dl¢iimiinde kullanilan N cinsinde yiik
degeri, T ise sertlik 6l¢iim izinin dort kdsesinde olusan catlaklarin mm cinsinden toplam boyudur.
Denklemin genel birimi N/mm’dir.

P
W, = T (6)

Sertlik dl¢limii ve Palmqvist tokluk degeri hesaplandiktan sonra Palmqvist kirilma toklugu degeri (WK)
Denklem 7 ile hesaplanabilir. Birimi MPa.m1/2’dir. Denklemde A 0,0028 olan bir katsayi, HV mikrosertlik
degerinin yer ¢ekimi ivmesi ile ¢arpilmis hali, WG ise Palmqvist toklugunu belirtmektedir (Roebuck, 1998).

W, = (A).(HV).(\/WQ) (7)

Uretilen numunelerde ve kaplamalarda olusan yapilar X 1sinlar1 kirmim teknigi ile tespit edilmistir.
Deneylerde, monokromatize X-1smi kirmim cihazi (Panalytical Empyrean) kullanilmistir. 1.54060 A dalga
boyuna sahip Cu-K« radyasyon teknigi kullanilarak 20°-110° arasindaki agilarda 20 (2 theta) 0,02 adim
biiytkliigiinde (step size), 0,5 derece/dakika hizinda taranarak X-isin1 kirinim desenleri olusturulmustur.
Elde edilen kirinim desenlerinin faz analizleri X'pert HighScore Plus paket programi ile yapilmistir.

3. Arastirma Bulgular1 (Experimental Results)

3.1. Uretilen Numunelerin Mikroyap: ve Mekanik Ozellikleri (Microstructure and Mechanical
Properties of Produced Samples)

3.1.1. Mikroyapisal Ozellikler (Microstructural Properties)

Her kontrol grubu bilesiminden ii¢ adet numune iiretilmistir. Uretilen numunelerin yogunluk 6l¢ciim
sonuglari Tablo 2’de gosterilmektedir. Numunelerin pratik yogunluklar: %85 ve tizerinde elde edilmistir.
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Tablo 2. Uretilen numunelerin pratik yogunluk degerleri
(Practical density values of the produced samples)

Deneysel Yogunluk YE? ::;;l;k Teorik Yogunluga olan
(gr/cm3) g yakinlik (%)
%90WC- (gr/cm?)
%10(00Fe10Ni) 13,4236 14,5338 92,3611
13,9252 14,5338 95,8125
14,0025 14,5338 96,3444
Deneysel Yogunluk Yz? l(:‘l;;l;k Teorik Yogunluga olan
(gr/cm3) (gf /cm3) yakinlhik (%)
%90WC-
%10(82Fe18Ni) 12,3964 14,1360 87,6936
12,7488 14,1360 90,1866
12,7258 14,1360 90,0242
Deneysel Yogunluk Y:?I(:rl;;ﬁk Teorik Yogunluga olan
(gr/cm3) (gf /em?) yakinlik (%)
%90WC-
%10(87Fe13Ni) 13,3386 14,1120 94,5198
12,8549 14,1120 91,0921
12,6375 14,1120 89,5518
Deneysel Yogunluk Y:? ::;;Ek Teorik Yogunluga olan
(gr/cm?3) (gf /cm3) yakinhk (%)
%90WC-
%710(92Fe08Ni) 13,1029 14,0890 93,0011
12,7495 14,0890 90,4923
12,7252 14,0890 90,3199

Sekil 2 iretilen farkli bilesimlerin SEM fotografini gostermektedir. Mikroyap1 fotograflar1 detayh
incelendiginde yapilarin iki ana fazdan olustugu goriilmektedir. Bunlar WC ve farkli oranlarda olan Fe-Ni
icerikli fazlardir. Sekilden goriilecegi iizere, numunelerde sinterleme islemi ile karbiir ve baglayici fazin
homojen dagildig1 gorilmektedir. Yapida goriilen beyaz kisimlar WC fazini gosterirken, siyah bolgeler ise
Fe-Ni icerikli fazlar1 gostermektedir. WC ve Ni tane arasi gecisleri detayli incelendiginde lokal birlesmelerin
oldugu gézlemlenmistir (Bkz. Sekil 2-a). Ayrica Ni icerikli numunede tane biiytimeleri gdzlemlenmistir. Sekil
2 bir biitlin olarak incelendiginde yapinin daha ince taneli oldugu gortlmistiir. Tiim numunelerde siv1 faz
sinterleme mekanizmasinin etkin oldugu gérilmiistiir.
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a3 b

s

Regulus 10.0kV 16.8mm x10.0k SE(UL)

Regulus 10.0kV 12.5mﬁw x10.0k SE(UL) 0 Regulus 10.0kV 12.5mm x10.0k SE(UL) I I500le I

Sekil 2. Uretilen numunelerin SEM mikroyapi fotograflari; a) 90%WC-%10(00Fe10Ni), b) %90WC-
%10(82Fe18Ni), ¢) %90WC-%10(87Fe13Ni), d) %90WC-%10(92Fe08Ni)

(SEM microstructure photographs of the produced samples; a) 90%WC-10%(00Fe10Ni), b) 90%WC-
10%(82Fe18Ni), c) 90%WC-10%(87Fe13Ni), d) 90%WC-10%(92Fe08Ni))

Sekil 3 ve 4 iiretilen bilesimlerin EDS analizlerini ve sayisal alan agirlikli faz oranlari gostermektedir. EDS
analizleri yap1 icindeki WC ve Fe-Ni birlesimlerini dogrulamaktadir. Ayrica alan EDS analizleri ile yap1
icindeki WC, Fe ve Ni oranlarinin teorik oranlara yakin oldugu saptanmistir. Bu durum yapinin homojen
oldugunu gostermektedir. Baglayici olarak yalin Ni iceren numunede Ni elementinin daha ¢ok karbiir tane
sinirlarinda oldugu gozlemlenirken, Fe-Ni katkili numunelerde karbiir tanelerinin i¢ kisimlarinda baglayici
faza rastlanmistir.
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Element | Alan-1 |Nokta-2| Alan-3 |Nokta-4| Alan-5 [ Nokta-6 Element| Alan-1 Nokta-1|Nokta-2| Alan-2
C 6.260 | 10360 | 4.850 | 8960 | 5.040 | 6.800 C 7.830 | 31.390 | 40.010 | 12,080
Ni 35,380 | 43620 | 25290 | 0,000 | 9.820 | 0,000 Fe §320 | 0,000 | 6,840 | 0,000
w 58,370 | 46,030 | 69,860 | 91,040 | 85,140 | 93,200 Ni 1,160 | 0,000 | 0,990 | 0,000

Toplam 100,000 w 82.690 | 68.610 | 52.160 | 87.920

Toplam | 100,000] 100,000| 100,000| 100,000

El t| Alan-1 | Alan-2 |Nokta-1|Nokta-2 El t| Alan-1 | Alan-2 |Nokta-1|Nokta-2
C 9460 | 5750 | 14,560 | 32,990 C 10,960 | 7.750 | 33,540 | 13,180
Fe 8,130 | 29.040 | 0,000 | 2,160 Fe 9,110 | 27,100 | 3,870 | 0,000
Ni 1,060 | 18390 | 0,000 | 2.170 Ni 0,700 | 2,430 | 0470 | 0,000
W 81,350 [ 46,820 | 85440 | 62,680 w 79.230 | 62,720 | 62,120 | 86.820

Toplam | 100,000] 100,000] 100,000| 100,000 Toplam | 100,000] 100,000] 100,000] 100,000

Sekil 3. Uretilen numunelerin EDS analiz fotograflari; a) 90%WC-%10(00Fe10Ni), b) %90WC-
%10(82Fe18Ni), ¢) %90WC-%10(87Fe13Ni), d) %90WC-%10(92Fe08Ni)
(EDS analysis photos of the produced samples; a) 90%WC-10%(00Fe10Ni), b) 90%WC-10%(82Fe18Ni), c)
90%WC-10%(87Fe13Ni), d) 90%WC-10%(92Fe08Ni))
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Sekil 4. Uretilen numunelerin sayisal alan agirlikli faz oranlari; a) 90%WC-%10(00Fe10Ni), b) %90WC-
%10(82Fe18Ni), c) %90WC-%10(87Fe13Ni), d) %90WC-%10(92Fe08Ni)

(Numerical area weighted phase ratios of the produced samples; a) 90%WC-10%(00Fe10Ni), b) 90%WC-

10%(82Fe18Ni), c) 90%WC-10%(87Fe13Ni), d) 90%WC-10%(92Fe08Ni))

Uretilen numunelerin X-1is1m kirinim desenleri Sekil 5’te gosterilmistir. Kirmim deseni incelendiginde,
yapinin WC, Fe ve Ni’e ait piklerlerden olustugu goériilmektedir. Piklerin biiyiik bir kismi ve en yiiksek pik
siddetlerinin WC fazina ait oldugu gorilmiistiir. Fe-Ni icerikli bilesiklerin olustugu goériilmiistiir. Artan Fe
orani ile Fe-Ni icerikli piklerin arttig1 tespit edilmistir. Ayrica yalin Ni igerikli numunenin X-1s1m1 kirimim
deseni incelendiginde yapida n tipi Ni2W4C karbiirleri oldugu goriilmiistiir. Bu tip karbiirlerin C igerigi
nedeniyle olustugu ve diisiik tokluga sebep oldugu bilinmektedir (Gonzalez R. vd., 1995; Ojo-Kupoluyi R. vd.,
2016).
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Sekil 5. Numunelerin X-1s1m1 kirinim desenleri
(X-ray diffraction patterns of samples)
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3.1.2. Mekanik Ozellikler (Mechanical Properties)

Tablo 3, iiretilen numunelerin sertlik ve hesaplanan elastisite modiilii degerlerini gostermektedir. Yalin Ni iceren
numunenin ortalama sertlik degeri yaklasik 1284 HV3oogf olarak 6lgiilmiistiir. Fe-Ni katkili numunelerin ortalama
sertlik degerleri 1517 HV3o0gr, 1582 HV3zo0ef ve 1620 HV3o0gr olarak olciilmiistiir. Yapiya katilan Fe, Ni ile
bilesimlerinde doniisiim sertlesmesi ve tane incelmesi yapmaktadir. Artan Fe oraniyla doniisiimiin gerceklestigi
ve tane yapisi inceldigi icin genel yap1 sertligi artmistir. Bu durum Fe elementinin allotropik 6zelligi nedeniyle
doniisim toklasmasi altinda olusmaktadir. Artan Fe orani doniisiim toklasma mekanizmasini etkinlestirmis ve
liretilen malzemede sertlik 6zelliginde artislar kaydedilmesine neden olmustur.

Ayricabilesimlerin teorik elastisite modiilleri hesaplanmistir. Yalin Ni iceren numunede elastisite modiilii 495 GPa
olarak hesaplanmisken, Fe katkili numunelerde 510 GPa ile 530 GPa aras1 degistigi gortilmiistiir. Yapiya eklenen
Fe katkisinin doniisiim sertlesmesi mekanizmasi ile kompozit malzemeyi rijitlestirdigi tespit edilmistir. Kontrol
gruplari kendi i¢cinde degerlendirildiginde, artan Fe oraniyla elastisite modiilii degernin arttig1 tespit edilmistir.
Belirli oranlarda gerceklestirilen Fe-Ni bilesimlerinde doniisiim toklasmasi mekanizmasinin etkin oldugu
bilinmektedir. Gozlemlenen artisin artan Fe orani ve doniisiim toklasmasi nedenli oldugu diistiniilmektedir. Elde
edilen Fe-Ni baglayicili yeni malzemeler kiitlece %10 Co iceren WC igerikli kompozitler ile esdeger sertlik ve
elasitisite modiiliine sahip oldugu tespit edilmistir (Almond E.A. ve Roebuck R., 1988; Liu X. vd., 2018; Xie Y.F. vd,,
2019).

Tablo 3. Uretilen numunelerin ortalama sertlik ve hesaplanan elastisite modiilii degerleri
(Average hardness and calculated modulus of elasticity values of the produced samples)

Sertlik degerleri (HV300gf) Hesaplanan
Ortalama Elastisite Modiilii
%90WC- Lolgim | 2.6lcim | 3.6lciim ) (GPa)
%10(00Fe10Ni)
1226,200 1308,400 1315,500 1284 495
Sertlik degerleri (HV3oogf) Hesaplanan
Ortalama Elastisite Modiilii
%90WC- 16lgim | 2.6lcim | 3.6l¢iim ~) (GPa)
%10(82Fe18Ni)
1512,400 1474,900 1563,500 1517 511
Sertlik degerleri (HV300gf) Hesaplanan
Ortalama Elastisite Modiilii
%90WC- Lolgim | 2.6lcim | 3.6lciim ) (GPa)
%10(87Fe13Ni)
1595,700 1568,800 1581,100 1582 521
Sertlik degerleri (HV3oogf) Hesaplanan
Ortalama Elastisite Modiilii
%90WC- 16lgim | 2.6lcim | 3.6lciim ~) (GPa)
%10(92Fe08Ni)
1620,200 1659,400 1579,100 1620 528

Sekil 6 ve Tablo 4 iiretilen bilesimlerin sirasiyla olusan kirilma catlaklar1 mikrofotografini ve tokluk 6l¢iimlerini
gostermektedir. Olgiimlerde alinan degerler 8 MPa.m!/2ile 14 MPa.m1/2 degerleri arasinda degismektedir. Yapilan
calismaile, %10-15 Co igerikli WC igerikli kompozitler ile benzer tokluk kazandirildig1 goriilmektedir (Chang S. ve
ChenS.L., 2014; Kakeshita T. ve Wayman C.M., 1991; Ravichandran K.S., 1994).

Yapilan 6l¢iimler sonucu ortalama tokluk degeri en diisiik olan malzeme grubunun yalin Ni iceren grup oldugu
saptanmistir (8,791 MPa.m1/2). Fe katkil1 tiim gruplarin toklugunun referans Ni grubuna gore yiiksek tokluga sahip
oldugu gozlemlenmistir. Numunelerde Fe oraninin %90’1n tzerine ¢ikmasinin yapiylr olumsuz etkiledigi
goriilmektedir. Artan Fe oraniyla doniisiim sertlesme mekanizmasinin azaldig1 ve yapinin béylece ani yiik tasima
kabiliyetini kaybettigini gostermektedir. Literatiirde %10 Co igerikli WC igerikli kompozitlerin kirilma tokluk
degerleri yaklasik 10-12 MPa.m?/2 arasinda degistigi bilinmektedir (Pittari ]. vd., 2018). Elde edilen alternatif
baglayicili sinterlenmis karbiirlerin gerekli toklugu sagladigini géstermektedir.
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Ol¢iim-1 Olgiim-2 Olciim-3

a

Sekil 6. Uretilen numunelerin kirilma toklugu 6l¢iim mikrofotograflari; a) 90%WC-%10(00Fe10Ni), b) %90WC-
%10(82Fe18Ni), c) %90WC-%10(87Fe13Ni), d) %90WC-%10(92Fe08Ni)
(Fracture toughness measurement microphotographs of the produced samples; a) 90%WC-10%(00Fe10Ni), b)
90%WC-10%(82Fe18Ni), c) 90%WC-10%(87Fe13Ni), d) 90%WC-10%(92Fe08Ni))

Uretilen Fe-Ni matrisli WC icerikli sinterlenmis malzemelerde artan Fe oramiyla beraber elde edilen catlak
uzunluklarinin azaldig1 goriilmektedir. Bu durum %90WC-%10(87Fe13Ni) numunesine kadar korelatif olarak
gozlemlenmistir. En yliksek Fe oranina sahip olan %90WC-%10 (92Fe08Ni) numunesinde ise uygulanan ytik
sonrasl toplam catlak boyunun arttg1 goriilmektedir. Bu bilesimde efektif doniisiim toklasmasinin gergeklestigi
kimyasal kompozisyondan uzaklasildig1 i¢in yar1 kararli ve ostenitik oldugu disiiniilmektedir. Bu baglamda
minimum ¢atlak uzunlugunda maksimum deger gézlemlenmistir.
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Tablo 4. Uretilen numunelerin kirilma toklugu degerleri
(Fracture toughness values of the produced samples)

Kontrol Gruplari Kirllma Tokluk Degeri Yiik Catlak Boylar: ve Toplamlari
Wk Wk P (N) T c1 C2 c3 C4
(Ortalama) | (MPa.m/2) (mm) | (um) | (um) | (um) | (um)
0, -
OA)IO/E(?(())F‘ZEONU 9,980 0,055 15,10 | 14,81 | 12,50 | 12,10
8,791 8,429 49,050 0,072 18,14 | 15,87 | 18,77 | 19,05
8,715 0,065 | 16,86 | 18,10 | 15,01 | 15,28
Wk Wk P(N) T c1 C2 C3 C4
(Ortalama) | (MPa.m/2) (mm) | (um) | (um) | (um) | (um)
%90WC-
%10(82Fe18Ni) 13,197 0,033 9,59 8,90 7,21 7,06
11,694 10,263 49,050 | 0,053 | 12,59 | 20,43 | 6,22 | 13,58
11,622 0,044 5,78 16,02 5,20 16,67
Wk T c1 C2 c3 C4
Wk P (N
ortatama) | MPam2) | T mm) | gum) | @) | m) | om)
%90WC-
%10(87Fe13Ni) 14,462 0,029 | 843 | 7,74 | 461 | 8,00
13,208 11,014 49,050 0,049 7,68 4,41 17,40 | 19,30
14,150 0,030 9,81 9,01 4,30 6,67
Wk T C1 C2 C3 Cs
Wik P(N
ortalama) | MPam) | T mmy g | em) | @m) | um)
%90WC-
%10(92Fe08Ni) 9,753 0,064 | 22,23 | 13,35 | 15,03 | 13,64
9,535 8,823 49,050 0,080 2293 | 20,60 | 19,49 | 17,39
10,030 0,059 | 16,47 | 17,69 | 14,40 | 10,65

Calismada mekanik 6zellikler dikkate alinarak en iyi kimyasal bilesim orani belirlenmistir. Sekil 7 numunelerin
karsilastirmali genel mekanik 6zelliklerini gostermektedir. Referans grup olan yalin Ni iceren gruba goére tiim
gruplarin elastisite modiiliiniin daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Bu durum, tiim Fe katkili kontrol gruplarinin
referans gruba gore daha rijit oldugunu gostermektedir. Genel yap: sertligi ise artan Fe orani ile dogru orantili
olarak artmaktadir.

Kirilma toklugunda ise en diisiik degerler yalin Ni grup icin elde edilmistir. Yalin Ni grubunun X-1s1n1 kirinim analizi
incelendiginde (Bkz. Sekil 5) yapida MeC karbiirlerinin oldugu goriilmektedir. Bu tip karbiirlerin diisiik tokluga
sahip oldugu bilinmektedir. Bu nedenle yalin Ni iceren numune grubunun tokluk degerinin diisiik ¢iktig1
diisiiniilmektedir. Fe oraninin %90 iistine ¢iktiginda ise tokluk degerinde diisme saptanmistir. WC-Fe-Ni
bilesimlerinde doniisiim toklasmasi (transformation toughening) belirli bir aralikta gergceklesmektedir. %90WC-
%710(92Fe08Ni) grubunun bu déniisiim araliginin ist limitine yakin oldugu goriilmektedir. Kirilma toklugunda
gozlemlenen bu diisme, dontisiim toklasma mekanizmasinin yeterince etkin olmamasindan kaynaklanmaktadir.

Uretilen bilesimlerin genel mekanik 6zellikleri incelendiginde (Bkz. Sekil 7), dlciimlerde alinan degerler 8
MPa.m!/Zile 14 MPa.m1/2 degerleri arasinda degismektedir. Yapilan ¢alisma ile, %10-15 Co icerikli WC igerikli
kompozitler ile benzer tokluk kazandirildig1 gériilmektedir (Chang S. ve Chen S.L., 2014; Kakeshita T. ve Wayman
C.M,, 1991; Ravichandran K.S., 1994). Tiim Fe katkili numunelerin sertlik ve elastisite modiili agisindan yeterli
ampirik kirilma toklugu degeri ayirtedici olmustur. En yiiksek kirilma toklugu degerine sahip olan %90WC-
%10(87Fe13Ni) grubu en uygun kimyasal bilesim olarak secilmistir.
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Sekil 7. Farkli kimyasal bilesimlerin genel mekanik 6zellik sonuglari
(General mechanical property results of different chemical compositions)

Yapilan 6l¢iimler sonucu ortalama tokluk degeri en diisiik olan malzeme grubunun yalin Ni igeren grup oldugu
saptanmistir (8,791 MPa.m/2). Fe katkil1 tiim gruplarin toklugunun referans Ni grubuna gore yiiksek tokluga sahip
oldugu gozlemlenmistir. Numunelerde baglayici faz icinde Fe oraninin %90’1n iizerine ¢ikmasinin yapiy1 olumsuz
etkiledigi goriilmektedir. Artan Fe oraniyla doniisiim sertlesme mekanizmasinin azaldig1 ve yapinin béylece ani
yuk tasima kabiliyetini kaybettigi tespit edilmistir. Literatiirde %10 Co igerikli WC icerikli kompozitlerin kirilma
tokluk degerleri yaklasik 10-12 MPa.m?/2 arasinda degistigi bilinmektedir (Pittari J. vd., 2018). Tablo 5, iiretilen
farkli malzemelerin kirilma tokluk degerlerinin yapilan ¢alisma ile kiyaslamasini gostermektedir. Cizelge
incelendiginde calisma kapsaminda elde edilen alternatif baglayicili sinterlenmis karbiirlerin gerekli toklugu
sagladigi goriilmektedir.

Tablo 5. Elde edilen kirilma toklugu verilerinin literatiir ile kiyaslanmasi
(Comparison of the measured fracture toughness data with the literature)

Kontrol Gruplar Kirilma Tokluk Degeri (MPa. m1/2)
Secilen optimum grup (%90WC-%10(87Fe13Ni)) 14,462
Pittari J. vd., 2018 10,6
Chang S.ve Chen S.L., 2014 12,3-15,1
Kakeshita T. ve Wayman C.M., 1991 10,0
9,3-13,1

Ravichhadran K.S., 1994

5. Sonucg ve Tartisma (Result and Discussion)

Bu ¢alismada WC, Fe, Ni ve C tozlar1 kullanilarak diisiik toksisiteye sahip metal matrisli kompozit malzemeler toz
metalurjisi yontemi ile tretilmistir. Farkli kimyasal icerikte iiretilen numunelerden mikroyap1 ve mekanik
ozellikleri incelenerek deneysel olarak en uygun kimyasal bilesim belirlenmistir. Yapilan deneysel ¢alismalarin
sonuglari asagidaki 6zetlenmistir:

Toz metalurjisi teknigi ile tiretilen tiim numunelerde pratik yogunluk % 85 iizerinde oldugu tespit edilmistir. Bu
durum malzeme iiretim asamasinda segilen toz karistirma, 6n presleme, izostatik presleme ve sinterleme gibi
islem parametrelerinin uygun oldugunu géstermektedir. Tiim numunelerde sivi faz sinterleme mekanizmasi etkin
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olarak goriilmiistiir. Yapilarin homojen dagilim gosterdigi tespit edilmistir.

Mikroyapi incelemelerinde yalin Ni icerikli numunelerin tane yapisinin Fe icerikli numunelere gore daha biiytik
oldugu tespit edilmistir. Mikroyapi icerisine katilan Fe miktarinin artisi ile daha ince taneler olustugu goriilmiistiir.

X- 1511n1 kirimimi analizlerinde, %90WC-%10(00Fe10Ni) iceren numunelerde MeC tipi (Ni2W4C) gevrek davranis
gosteren 1 karbiirler tespit edilmistir. Fe katkili numunelerde ise farkli Fe-Ni bilesimleri olustugu gérilmiistir.
Yalin Ni baglayia igeren grubun kirilma toklugu ve sertlik degerlerindeki azalmanin bu nedenle olustugu
diistiniilmektedir.

Uretilen numunelerde baglayici fazda Fe oranminin azalmasiyla genel yap sertliginin diistiigii goriilmiistiir. En
yuksek sertlik degerleri %90WC-%10(92Fe08Ni) iceren numunede goriiliirken (1620 HV3o0gf) en diisiik sertlik
degerleri %90WC-%10(Ni) baglayic1 iceren numunelerde (1284 HVsoogf) tespit edilmistir. Kirilma toklugu
Olctimlerinde en diisiik deger %90WC-%10(00Fe10Ni) grubunda belirlenmistir (8,791 MPa.m/2). En yiiksek
kirllma toklugu degerlerine %90WC-%10(87Fe13Ni) kimyasal bilesime sahip grupta (13,208 MPa.m/2)
ulasilmistir. Baglayia icindeki Fe oraninin artmasinin belirli bir degerden sonra malzemenin kirilma toklugu
degerlerini azalttif1 gézlemlenmistir. Bu durumun Fe-Ni arasinda olusan doniisiim sertlesmesi mekanizmasinin
sekteye ugramasi nedeniyle gerceklestigi diisiiniilmektedir.

Numuneler icinde en ytiksek teorik elastisite modiilii degeri %90WC-%10(92Fe08Ni) grubunda (528 GPa)
hesaplanmistir. En diisiik elastisite modiilii degeri yalin Ni iceren grupta elde edilmistir (495 GPa). Fe icerikli
numunelerde elastisite modiilii degeri 510 GPa ile 530 GPa arasinda oldugu gozlemlenmisitir Yalin Ni igerikli
numuneye gore Fe katkili numunelerde elastisite modiilii yaklasik %10 artmistir.

Fe katkili gruplar benzer elastisite modiilii ve sertlik davranisi gosterdigi icin ampirik kirilma toklugu degeri ayirt
edici olmustur. En ytliksek kirilma toklugu degerine sahip olan %90WC-%10(87Fe13Ni) grubu en uygun kimyasal
bilesim olarak secilmistir.
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