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Bu calismada, Otomotiv imalat Sektdrii ve Yan Sanayisinin farkli uygulama alanlarinda metal levha ile
somunlarin birlestiriimesinde kullanilan ve ithal edilen zirkonya bazl seramik kaynak pimlerinin, ilk kez

yerli imalat olarak, gelistirilmesi ve Uretilmesi amaglanmistir. Calisma, glinlimiiz otomotiv sektoriinde en
yaygin kullanilan ithal seramik esash kaynak piminin fiziksel, kimyasal, mekanik ve mikroyapisal
Ozelliklerinin karakterizasyon ¢alismalariyla baslamistir. Buradan elde edilen kazanimlar dahilinde, yerli
olarak Uretilecek kaynak pimlerinde, %3 mol itriya ile stabilize edilmis tetragonal polikristalin zirkonya
tozlan (3Y-TZP) kullanilmistir. Zirkonya tozuna eklenen sekillendirme katkilarinin (baglayici,
plastiklestirici ve yaglayici) etkileri arastirilmistir. Katkilar ile birlikte olusturulan toz karisimlarinin soguk
izostatik presleme (CIP) igcin uygun sekillendirme basinglari belirlenmistir. Burada, CIP ile silindir bloklar
seklinde basilan numunelerin igerdigi baglayicilarin sistemden uzaklasma sicakliklari ve CNC (bilgisayar
sayimli yonetim) ile isleme esnasinda bloklarin belli bir mukavemet kazanabilmeleri amaciyla 6n-
sinterleme sicakliklari detayh c¢alismayla belirlenmistir. Sekillendirilen numunelerin teorik yiginsal
yogunluklarina ulasabilmeleri igin uygun sinterleme sicakliginin belirleme g¢alismalari yapilmistir.
Sinterlenen yiginsal beyaz ve renkli seramik kaynak pimlerine fiziksel, kimyasal, termal, mekanik ve
mikroyapisal Ozellikleri incelenmistir. Elde edilen sonuglar cergevesinde, seramik kaynak pimleri
hedeflenen dzelliklerde basariyla imal edilmistir. Uretilen beyaz ve siyah renkli zirkonya pimlerin gercek
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isletme kosullarinda bulunan iretim hatlarinda nasil bir somun kaynaklama performansi géstereceginin
tespit edilebilmesi amaciyla bir otomotiv firmasinda kaynaklama testlerine tabi tutulmuslardir. Burada,
punto kaynak makinesi hattina takilan beyaz ve renkli pimlerin her birinin 20.000’in (izerinde somunun
kaynaklanmasini gergeklestirdigi goézlemlenmistir. Calisma kapsaminda yerli Gretimi yapilmayan ve
yurtdisindan ithal edilen zirkonya esash seramik kaynak pimlerinin tGlkemizde Uretilebilmesi icin gerekli
arastirma ve gelistirme galismalari basariyla gerceklestirilmistir.

Development and Characterization of Zirconia-based Ceramic Welding
Pins for Automotive Industry Applications

Abstract

This research aims to develop and produce imported zirconia based ceramic welding pins that join
between ring nuts and metal plate in the automotive parts. The study was initially launched with the

Keywords physical, chemical, mechanical and microstructural characterization of imported ceramic based welding
Automotive industry, pins from well-known pins manufactures of the Europe. In conjunction with these characterization
Zirconia, Ceramic results, targeted domestic welding pins were produced by using 3 mole % vyttria stabilized zirconia
welding pins, CNC commercial powders (3Y-TZP). The effect of process additives such as binders, plasticizers and
machining, lubricants was investigated. The optimum pressure for cold isostatic press (CIP) was determined for the
Characterization. mixtures. The binding and presintering temperature of samples were obtained to gain strength during

the CNC (Computer Numerical Control) machining. Sintering temperature was obtained to reach full
density or theoretically density. The physical, chemical, mechanical and microstructural characterization
of sintered ceramic based welding pins were also investigated. After evaluating results, the ceramic
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welding pins were successfully produced. Performance tests for white and colored zirconia ceramic pins

were carried out at the welding lines of an automotive firm. Then these pins were effectively welded

over 20.000 rings nuts on the metal plate at continuous welding lines of company. This study
successfully achieved the research, development and domestic production of zirconia based ceramic

welding pins that imported from abroad.

1. Giris

ileri teknoloji seramiklerinin en yaygin kullanilan
malzemelerinden biri olan zirkonya (ZrO,); sahip
oldugu tokluk,
korozyon direnci ve biyouyum ozellikleri ile hem

yiksek mukavemet, asinma-
teknolojik hem de akademik alanda yogun ilgi
gormektedir. ZrO, mekanik 6zellikleri agisindan da
bircok metal ile benzerlik gostermektedir. Bu
1975 vyilinda
ozelliklerini

nedenle ZrO2’nin iyi  mekanik

bir model olarak tanimlamak igin
Garvie tarafindan bu malzeme Seramik Celik olarak
isimlendirilmistir (Piconi ve Maccauro 1999, Garvie
et al. 1975, J-H Ryu et al. 2010). Bu durumun temel
sebebi ise catlak ilerlemesine karsi direng gosteren
bir faz
olmasindan kaynaklanmaktadir (Garvie et al. 1975).
ZrO, farkli sicakhklarda 3 kararli fazi vardir:
monoklinik (M), tetragonal (T) ve kibik (C) (Gupta
et al. 1978). ZrOz'nin yiksek sicaklik fazlar olan T
ve C fazlar, miihendislik uygulamasi acisindan 6nem

donlisim  toklastirmasi  mekanizmasi

tasimaktadir. Bu fazlari oda sicakhginda kararl hale
getirmek ve polimorfik donislimleri kontrol etmek
icin stabilizor oksitler (CaO, MgO, CeO; ve Y,0;3 gibi)
katilmaktadir. Miihendislik uygulamalarinda yaygin
kiibik halde kararh
zirkonya (CSZ), kismi kararli zirkonya (PZS) ve
(TzP)
isimlendirilir. Bu polimorflar arasinda itriya ilavesi

olarak kullanilan zirkonya,

tetragonal zirkonya polikristal olarak
ile kararli hale getirilen tetragonal ZrO; glinimizde
en ¢ok calisilan formu olmaktadir (Gremillard et al.
2000). Ozellikle, T—>M faz donisiminin
gerceklesmesi mekanik acidan bu malzemeyi birgok
miihendislik uygulamasi icin vazgecilmez
kilmaktadir (Witek and Butler 1986). Ogiitme,
carpma veya sogutma gibi dis etkilerle harekete
gecen T—>M faz donlisimi sikistirma gerilmelerine
sebep olan %4’lik bir hacim artisiyla sonuglanmasi
sonrasinda olusan gerilim (stres), c¢atlagin ucuna
baski yaparak daha fazla ilerlemesini engeller

dolasiyla kirilma toklugunu artirir. Bu mekanizma

© Afyon Kocatepe Universitesi
donlisum toklastirmasi olarak adlandirihr (Witek
and Butler 1986). Boylece ZrO, yiksek mukavemet
ve tokluk gerektiren asinma parcalari ve kesici ucglar
gibi yapisal uygulamalar da oksit esasli malzeme
olarak tercih edilmekte ve yillardir bu alanlarda
kullanilmaktadir (Kellya and Denry 2008, Go¢mez
2007-2009, 1995, 1992,
Stevens 2000). Bununla beraber, ZrO, son yillarda

Rahaman Richerson
sahip oldugu bu Ustiin 06zelliklerinden dolayi
otomotiv imalat sektoériinde seramik bazli kaynak
pimi olarak ¢ok vyeni bir uygulama alaninda
kullanilmaktadir (Wampers 2008). Literatirde bu
konuyla ilgili sinirhdir

¢alismalar  olduke¢a

(http://www.doceram.com/en/DOCeram.html).

Kaynak pimleri otomotiv sektoriinde baglant
elamani  olarak kullanilan  somunlarin levha
seklindeki  metal pargalara  birlestirilmesini

saglamaktadir. Sekil 1 (a-g)’'de lilkemizde otomotiv
imalat sektoriinde faaliyet gosteren bir kurulusun
Uretim hattinda ZrO, bazh
pimlerinin kullanimi gésterilmektedir.

seramik kaynak

(a) Uretimden ¢ikmis somun kaynaksiz parca

e |

(b) Uretim Oncesi Pimin Durumu
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(e) Kaynak islemi

(

f) Kaynak islemi sonu

Sekil 1. (a-g) ZrO; bazli seramik kaynak pimlerinin
otomotiv sektoriinde metal levha ile somunlarin
kaynaklanmasinda kullanimi.

Ancak Ulkemiz otomotiv imalat sektéri ve yan
sanayisinde kullanilan ZrO, bazli seramik kaynak
pimleri yurtdisindan ithal edilmektedir. Metal esasli
kaynak pimleri piyasadan kolaylikla temin
edilebilmeleri ve fiyatlarinin ucuz olmasi nedeniyle
Glkemizde daha ¢ok kullanilmaktadir. Bu pimlerden
en vyaygin olanlardan birisi bronz alasimidir
(Raghavan and Krishnaswamy 2001). Seramiklere
gore metallerin kullanim 6mdrlerinin oldukca kisa
islemi

olmasi, c¢abuk asinmasi ve kaynaklama

esnasinda metal levhaya yapisma gibi temel
sorunlar géstermeleri sebebiyle, bu pimlerin yerine
sektoérde artik seramik-esasli kaynak pimleri tercih
edilmektedir. Alternatif malzeme olarak dis
ylzeyinin yalitkan bir seramikle (titanyum-karbo-
nitriir [TiCN]) kaplandigi metal-esasli kaynak pimleri
de piyasada mevcuttur, fakat TiCN kaph metal
kaynak pimlerinde asinma problemlerinin devam
etmesi ve kaplama sire¢ maliyetlerinin ayrica
yliksek olmasi pazarda tamamen seramik-esasli
pimlere yonelimi saglamistir (Hampshire 2007).
Sektorde su an kullanilan seramik-esasl kaynak
pimlerinden bir tanesi aliimina (Al,Os3)'dir. Ancak
Al,05'ln oda sicakliginda bronz alasiminin yaklasik
yarisi kadar kirilma mukavemeti degerine sahip
olmasi ylksek miktarlarda kullanimini
sinirlamaktadir(http://www.doceram.com/en/DOC

eram.html).

Bununla birlikte kullanilan diger bir seramik esasli
kaynak pimi ise SisN4 (silisyum nitrtir)’dir, lakin
SisN4’'Gin kaynaklama esnasinda ortaya c¢ikan yliksek
sicaklklarda kolaylikla oksitlenmesi bu malzemenin

kullanimini  sinirlayan en 6nemli
(Hampshire, 2007).

dezavantajdir

Bu noktada, ZrO, bazh seramik kaynak pimleri
ylksek asinma direnci, sekil kararlihgi, yapismama
ozelligi, elektriksel yalitkanlk, yaklasik 1000°C’ye
kadar yiksek egilme/kiriima
mukavemeti ve termal sok direnci ve metallere

calisabilme,

gore 40-50 kat daha fazla kullanim omri gibi
ozeliklerinden dolaylr marketin lider malzemesidir.
Seramik-esasli kaynak pimleri Tirkiye Otomotiv
imalat Sektéorii ve Yan Sanayisi’nin yani sira
Ulkemizde beyaz esya Uretimi gergeklestiren ve
buna bagl imalat yapan yan sanayi kuruluslarinda
da kullanim alani bulmaktadir. Bu noktada seramik-
esasl kaynak pimlerinin tlkemizde olduk¢a buyik
bir kullanim pazarina sahip oldugu
gorilebilmektedir. Ne var ki tGlkemizdeki otomotiv
sektoérii ve yan sanayisinin ihtiya¢ duydugu
seramik-esasl kaynak pimleri yurtdisindan oldukga
ylksek fiyatlarla ithal edilmektedir. Bu g¢alismanin
amaci, Otomotiv imalat Sektérii ve Yan Sanayisinin
farkh

somunlarin birlestirilmesinde kullanilan ve ithal

uygulama alanlarinda metal levha ile
edilen ZrO; bazl seramik kaynak pimlerinin, ilk kez
yerli imalat olarak, gelistiriimesi, Uretilmesi ve

karakterizasyonu olarak belirlenmistir.
2. Materyal ve Metot
2.1 Hammadde hazirlama, karistirma ve kurutma

ZrO; bazh seramik kaynak pimlerinin Gretimi igin
baslangic olarak, molce %3 itriya ile stabilize
edilmis zirkonyum oksit tozlarina sinterleme Oncesi
isleme mukavemeti icin farkli miktarlar da baglayici,
maddeleri

plastiklestirici ve vyaglayic katki

eklenmistir (Cizelge 1).
Cizelge 1. itriya ile stabilize edilmis zirkonya tozlara,

farkl  katkilar
kompozisyon regeteleri.

ilave edilerek hazirlanmis
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Elde edilen kompozisyon, 1\1.25 kati\sivi oraninda
saf su ilave edilerek homojen karisim olusmasi
amaci ile 5 mm capinda ZrO; bilyeler ile birlikte
plastik esasl  tasiyici

degirmenler igerisine

konulmustur. Plastik degirmen kaplari, hizi
ayarlanabilir degirmende, 120 rpm donme hizinda
24 saat boyunca karistiriimistir. Homojen karisim
elde edilen kompozisyon cam beherlere alinarak
80°C’ye ayarlanmis etiivde, karisim igin disaridan
eklenen suyun tamamen uzaklasmasi igin 24 saat
bekletilmistir. Elde edilen kuru yigin, sekillendirme
oncesi homojen tane boyutunda olabilmesi icin 150

pum’lik elekten gegirilmistir.
2.2 ZrO; tozlarinin sekillendirilmesi

Homojen tane boyutuna sahip kuru yiginin isleme
icin gerekli olan mukavemetin elde edilebilecegi,
her yonden basing uygulama imkani saglayan soguk
izostatik pres (CIP) yontemi kullaniimistir. Bu
yontem icin gerekli olan, istenilen sekli alabilmesi
ve disaridan uygulanan basinci numuneye ileterek
mukavemetli bir malzeme elde edebilmek amaciyla
nihai Gridn boyut ve sekillerine uygun drettirilen
politretan  kaliplar  kullanilmistir.  Polilretan
kaliplara doldurulan 150 um’lik elekten gegirilmis
ZrO; tozlarinin homojen dagilimi ve miktari, ham
Grinin mukavemet ve yogunlugunu dogrudan
etkiledigi icin tozlar politretan kaliplara, titresim
cihazi kullanilarak doldurulmustur. ZrO; tozlari ile
CIP’de
uygulayici sivinin tozlara karismamasi igin, elastik
bir kihf

alinmistir. Presleme islemi 100-250 MPa basing

dolu olan politretan kaliplar, basing

icine konularak presleme haznesine

altinda, 2 saniye bekleme siiresinde yapilmis ve
silindir bloklar (Sekil 2) elde edilmistir.

Numune
Kodu Sekillendirme katkilari
Katki 1 Katki 1 Katki 2 Katki 3 Katki 4
(wt %) (wt %) (wt %) (wt %) (wt %)
%0,5 -
K-1 % 97.5 %2 Cam
CMC suyu
%0,3
K-2 % 95.7 %4 PEI| Darvan
821-A
%1 %2
K-3 % 96 Butvar %1 PEG Selosol
B-90
%2 %4
K-4 % 92 Butvar %2 PEG Selosol
B-90
%3 %6
K-5 % 88 Butvar %3 PEG Selosol
B-90
%3 %3 %6
K-6 % 88 Butvar Ricobond Selosol
B-90
%3 %6 %1
K-7 % 87 Butvar %3 PEG Selosol Darvan
B-90 821-A

Sekil 2. CIP ile sekillendirme sonrasi elde edilen silindir
bloklar.

2.3 ZrO; bloklarin 6n sinterlenmesi

Sekillendirme sonrasi elde edilen bloklar yas isleme
(green machining) icin gerekli mukavemeti
kazanabilmesi amaciyla 900-1200°C arasinda 100°C
araliklarla artan sicakliklarda 6n sinterleme islemi
yapilmistir. On sinterleme isleminde, ilk asamada 2
saat stirede 400°C sicakliga c¢ikilmis ve bu sicaklikta
1 saat beklenilerek yapida bulunan baglayicinin
uzaklasmasi saglanmistir. Baglayici uzaklastirma
asamasindan sonra ise 1 saat slirede 6n sinterleme
sicakhgina cikilmis ve burada numuneler 2 saat

boyunca bekletilmistir. On sinterleme sonucunda
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bloklar islenmek igin gerekli 6n mukavemet ve
yogunluga ulasmis durumdadir.

2.4 ZrO; bloklarin bilgisayar sayimli yénetim (CNC)
ile islenmesi

Farkh %’lerle katkilanmis ve farkl sicakliklarda 6n
sinterleme yapilmis numuneler CNC torna ile daha
onceden belirlenen teknik resime gore islenmistir.
CNC ile isleme esnasinda bloklarin kirllmamasi ve
ylzey kalitesi icin gerekli slirec optimizasyon
parametreleri incelenmis, isleme igin gereken en
uygun degeri

belirlenmistir.  Sekil 3 isleme

kompozisyon ve  sicaklik
(a-c)de CNC
asamasindaki ve CNC isleme sonrasi elde edilen
ham ZrO, pimler gésterilmektedir.

Sekil 3. (a-b) CNC isleme asamasindaki ve (c) CNC isleme
sonrasi elde edilen ham (green body) ZrO,
pimler.

2.5 Sinterleme

CNC ile isleme sonrasi elde edilen ham ZrO, pimler
1400-1650°C araliginda 100°C aralklarla artan
sicakliklarda 2 saat sire ile sinterlenerek nihai
ozelliklerinin kazananimi saglanmis ve sinterlenme
davraniglari incelenmistir.

2.6 Yiizey islemleri

Sinterleme sonrasi pimler plrtzli ve mat bir
gorliinime sahiptir. Pimlerin ylzey purizstzlGgi
kazanmasi ve CNC tornada meydana gelen isleme
hatalarinin  giderilmesi igin

parlatma islemi

yapilmistir. Uriiniin parlatilmasi kiibik bornitrir (c-
BN) dis
gergeklestirilmistir. Sekil 4 (a-b)’de parlatma islemi

ylzey taslama taslarn  kullanilarak
tamamlanmis nihai son Urliin haline gelen ZrO,

pimler gosterilmektedir.

a) b)

Sekil 4. (a-b) Parlatma islemi tamamlanmis nihai son
Urun haline gelen ZrO, kaynak pimleri.

2.7 Uygulanan testler ve analiz teknikleri

Seramik kaynak pimi yogunluk ol¢limi: ZrO;
seramik kaynak pimlerinin yogunluklar Arsimet
prensibi Denklem 1 ile belirlenmistir. Yogunluk
Olcimi yapilacak numuneler 3 mm kalinliginda
kesilerek hazirlanmis 10 adet pim pargasi 24 saat
saf su icerisinde bekletilmis ve 2 saat kaynatilmistir.
Bu islem ile gozeneklerdeki havanin cikarilmasi ve
yerlerinin su ile dolmasi saglanmistir. Kaynatilan
numuneler soguduktan
(W3)

belirlenmistir.

sonra su icerisindeki

agirliklar Arsimet terazisi kullanilarak
Daha sonra numunelerin ylizeyi
nemli bez ile silinerek yas agirliklar hassas terazi
yardimiyla tespit edilmistir (W2). Son asamada

etiivde 110°C’de kurutulan numunelerin kuru

agirliklart  (W1) hassas terazide tartilarak
belirlenmistir.
oM W
_ Tw
WZ W3

Sertlik ve tokluk olgimleri: Sertlik degerleri Emco
Test M1C 010 cihazi kullanilarak Vickers centik
metodu Denklem 2 ile belirlenmistir. Olglimii
yapilacak numuneler kesilip ylzeyleri parlatilarak
purtzsiiz hale getirilmis 10 kg ve/veya 30 kg yuk
altinda (HV30) sertlik degerleri 6lgilmistir.

P (2)
HV = 1854.—

Tokluk degerleri ise c¢entik kenarlarinda olusan
mikro catlaklarin (Sekil 5) boylar o6lcllerek Niihara
(1983) formulu kullanilarak Denklem 3 yardimiyla
hesaplanmistir.
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1 E 0,4 a —% (3)
Kic=0018.H. a2 . (ﬁ) '(E_ 1)

Vickers c

Centigi

——

Dairesel
Catlak

_a—+—|—»|

Sekil 5. Vickers indentasyon izi ve gatlak olusumu.

Ug nokta egme mukavemet testi: Sinterlenen ZrO,
seramik kaynak pimlerinin kirlma mukavemeti
degerlerinin 6l¢llmesi icin 4x5x50 mm boyutlarinda
hazirlanan numunelere {i¢ nokta egme testi
uygulanmistir (Sekil 6).

Sekil 6. Uc nokta egme testi icin hazirlanan numuneler
ve Olciim asamasi.

Buna gore, egme mukavemeti Denklem 4

kullanilarak hesaplanmistir.
_ 3Pl (4)
~ 2bh?

X-1sini kirinim (XRD) faz analizi: Sinterlenmis ZrO,

g

seramik kaynak pimlerindeki faz degisimlerini
gozlemlemek amaciyla, PanAnlytical Empyrean ve
Rigaku Miniflex marka X-isinlari cihazlarn Cu-K,
radyasyonu (1.5405 A) kullanilarak 2°/dk tarama
hizi ile kullanilmistir. XRD analizi 6ncesi, glivenilir
sonug¢ elde edebilmek i¢in numunelerden 4-5 mm

kalinhginda kesit alinarak parlatilmis, puriizstiz bir

ylizey saglanarak, analizler bu ylzeyler kullaniimak
suretiyle gerceklestirilmistir.

Taramali elektron mikroskobu (SEM) analizi:
sinterlenmis ZrO, seramik kaynak pimlerine ait
gorintileri DPU-ILTEM  biinyesinde
NovaNano SEMG650

gerceklestirilmistir. Bu calismada, temel olarak 5-30

mikroyapi
bulunan FEl cihazi ile
keV arasindaki hizlandirma voltajlarinda galisilarak
geri yansiyan elektron (BSE) goriintileme teknigi ile
numunenin kaplanmasina gerek duyulmayan diisik
vakum sartlarinda incelenme yapilmistir.

Gegirimli elektron mikroskobu (TEM) ve enerji
sacinimli X-isinlari spektrometre (EDX) analizleri:
Sinterlenen bilinyelerden TEM numune hazirlamasi
istenilen herhangi bir 06zel bodlgeden mikron
boyutunda numune hazirlanmasina olanak veren
odaklama iyon demeti (FIB) teknigi kullanilarak
ihsan Dogramaci Bilkent Universitesi Ulusal Nano
Arastirma Merkezi (UNAM) bilinyesinde bulunan
FEI-Nova 600 NanolLab DualBeam marka ve model
cihaz yardimi ile gerceklestirilmistir. Elektron seffaf
hale getirilen numuneler UNAM biinyesinde
bulunan 300 kV FEI Tecnai marka ve model TEM ile
karakterize edilmislerdir. Ayrica mikroyapinin
kimyasal tanimlamasi EDX spektroskopi teknigi ile

belirlenmistir.

termal analiz (DTA) ve

termogravimetrik analiz (TG) 6lciimleri: STA 409 PG

Diferansiyel

marka ve model simultane termal analiz cihazi ile
Isisal analiz Olgimlerinde numuneler platinyum
krozede 10 K.min*
Numunelere ait agirlik kayiplari ve muhtemel

Isitma hizi ile isitilmistir.

reaksiyon sicakliklari belirlenmistir.
3. Bulgular
3.1 Sekillendirme katkilarinin optimizasyonu

Sekillendirme katkilarinin optimizasyonunda
baglayici olarak; CMC (Karboksi Metil Seliloz), PEI
(Polietilenamin), Butvar B-90 (Polibltadien bazh
baglayici), plastiklestirici olarak; PEG (Poli etilen
Rikobond
plastiklestirici), yaglayici (lubrikant) olarak; Cam

glikol), (Polivinil ~ batiral  bazh
suyu (sodyum silikat), Selosol (Stearik asit bazlh
yaglayici) ve dagitici olarak Darvan 821-A polimer

ve kimyasallarl tozlara farkh oranlarda eklenerek
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sekillendirme performanslari belirlenmistir.
Sekillendirme islemi politretan kaliplar kullanilarak
250 MPa basing altinda soguk izostatik preste
sekillendirilmistir. Cizelge 2’de yapilan katkilarin
sekillendirme performansi ve elde edilen urinlerin

yas yogunlugu verilmistir.

Cizelge 2. Sekillendirme katkilarinin yas blnye uzerine

etkileri.

Deney Sekillendirme Relatif Yas Yogunluk
Kodu Sonucu

(8/cm®) %
K1 Kirilma yok 2,90 48
K2 Kirilma var
K3 Kirilma yok 3,14 52
K4 Kirilma yok 3,38 56
K5 Kirilma yok 3,63 60
K6 Kirilma yok 3,50 58
K7 Kirilma yok 3,38 56
Yapilan sekillendirme ¢alismalarn  sonucunda

yogunluk ve sekillendirme performansi agisindan
en uygun sekillendirme katkilarinin ZrO, tozuna
oranla agirlikga % 3 Butvar B-90, % 3 PEG ve % 6
Selosol oldugu gorilmustar.

3.2 Sekillendirme basincinin optimizasyonu

Sekillendirme katkilari ve oranlarinin
belirlenmesinden sonra, sekillendirme basincinin
da yas yogunluk tzerine etkileri arastinlmistir. Bu
asamada elde edilen sekillendirmeye hazir itriya
stabilize ZrO, grandilleri poliliretan kalip kullanilarak
CIP ile 100-250 MPa arasindaki degisik basinglarda
sekillendirilmis ve Arsimet prensibi ile yogunluk
Olcimleri yapilmistir. Cizelge 3’de farkli basing
tozlarin yas yogunluk

altinda sekillendirilen

degerleri verilmistir.

Cizelge 3. Tozlarin sekillendirilme basinci ve yogunluk

degerleri.
Uygulanan CIP Basinci Relatif Yas Yogunluk
(MPa)

(8/cm?) %
100 3,02 50
150 3,38 56
200 3,50 58
250 3,63 60

Tozlarin farkh basinglar altinda sekillendirilmesi
sonucunda basing artisinin yas yogunlugu da
artirdigl gézlemlenmis ve 250 MPa basing altinda
sekillendirilen tozlarin maksimum vyas yogunluga
ulastigi belirlenmistir.

3.3 Baglayici uzaklastirma ve yari sinterleme
sicakhiklarinin optimizasyonu

katkilarinin
uzaklastinimasi i¢in gerekli sicaklik degeri oda
sicakhgi ile 1000°C arasinda yapilan DTA-TG analizi
sonucunda belirlenmistir. Sekil 7’de baglayici katkili
granillerin DTA-TG analiz sonucu verilmistir.

Tozlara eklenen sekillendirme

00
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40
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210
=
a
0
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0 200 400 600 800 1000

Temperature(°C)

Sekil 7. (a-b) Baglayici katkih tozlarin DTA-TG analiz
egrileri.

Baglayici uzaklastirma sicakhginin belirlenmesi igin

yapilan DTA-TG analizi sonucunda yapiya katilan

280°C'de uzaklasmaya

basladigi ve 400°C dolaylarinda yapiyt tamamen

organiklerin yapidan

terk ettigi anlasilmistir.  Veriler gbéz oOnlinde
bulundurularak baglayici uzaklastirma icin gerekli
isil rejimin 400°C'de 1 saat olmasi gerektigi

distndlmastar.

Yari sinterleme sicakliginin belirlenmesi asamasinda
900°C ile 1200°C araliginda farkh sicakhklarda sl
isleme tabi tutulan 10 adet sekillendirilmis bloklarin
CNC isleme
Gozlem sirasinda bloklarin

performanslari  gozlemlenmistir.

isleme asamasinda
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kirilip kirlmamasina, ylizeyden kaba parcalar atip
atmamasina dikkat edilmis ve CNC isleme igin en
uygun vyari sinterleme sicakhgl belirlenmistir.
Cizelge 4’de farkl sicakliklarda 1sil isleme maruz
birakilan bloklarin sicaklik degerleri ve CNC isleme

esnasinda edinilen gézlem sonuglari verilmistir.

Cizelge 4. Yarn sinterleme sicakhginin CNC isleme Uzerine
etkisi.

Siyah Pim Denemeleri

Siyah-1400 1400/2 6,80 99,5
Siyah-1450 1450/2 6,00 99,2
Siyah-1500 1500/2 5,92 98
Siyah-1550 1550/2 5,92 98
Siyah-1600 1600/2 5,30 96
Siyah-1650 1650/2 5,68 94

Yari Sinterleme
Sicakhgi
(°C /saat)

Yorum

900/2 CNC torna ile isleme asamasinda 900°C’de 2
saat sinterlenen bloklarin yeterince
mukavemet kazanmadigl ve bunun sonucunda
isleme asamasinda 10 adet bloktan 8’inin
kirldigr gézlemlenmistir.

CNC torna ile isleme asamasinda 1000°C’de 2
saat sinterlenen bloklarin isleme igin uygun
oldugu fakat yine de yas isleme igin istenilen
mukavemet degerini kazanmadigl sonucuna
varilmistir.

CNC torna ile isleme asamasinda 1100°C’de 2
saat sinterlenen bloklarin isleme igin uygun
gayet uygun oldugu, sinterleme sonrasi ylzey
purizstzltgunin gayet iyi oldugu
gozlemlenmistir.

CNC torna ile isleme asamasinda 1200°C’de 2
saat sinterlenen bloklarin isleme asamasinda
kullanilan kesici ucu (elmas ug) korelttigi ve
talas alma esnasinda vyizeyinden kaba
pargalarin  koptugu  gozlemlenmistir. Bu
sicakhkta elde edilen bloklarin sertliginden
dolayi isleme igin uygun olmadigi anlasiimistir.

1000/2

1100/2

1200/2

Yari sinterleme sicakhiginin belirlenmesinde sonug
olarak 1100°C’de 2 saat sinterlenen bloklarin CNC
isleme icin uygun oldugu belirlenmistir.

3.4 Sinterleme sicakhiklarinin optimizasyonu

CNC isleme sonrasi elde edilen beyaz ve siyah
pimler 1400°C ile 1650°C arasinda her bir sicaklik
degeri icin 2 saat sinterlenmis ve Arsimet prensibi
ile yogunluklari olcllmustir. Cizelge 5’de yapilan
sinterleme calismalari sonrasi elde edilen yogunluk
degerleri verilmistir.

Cizelge 5. ZrO, seramik kaynak pimlerine uygulanan

sinterleme sicakliklari ve yogunluk degerleri.

Deney Kodu Sinterleme

Sicakhgi Relatif Yogunluk

(°C/saat)

(g/cm3) %

Beyaz Pim Denemeleri
Beyaz-1400 1400/2 5,80 96
Beyaz-1450 1450/2 5,92 98
Beyaz-1500 1500/2 6,01 99,4
Beyaz-1550 1550/2 6,00 99,3
Beyaz-1600 1600/2 5,98 99
Beyaz-1650 1650/2 6,00 99,2

Yapilan sinterleme c¢alismalari sonucunda beyaz

pimler igcin uygun sinterleme sicakhginin

konvansiyonel olarak da desteklendigi (izere
1500°C’de 2 saat oldugu gozlemlenmistir. Fakat
klorid
sicakhgini  1400°C
1400°C’nin

Uzerindeki sicakliklarda mangan klorid katkisinin

siyah pimler ig¢in uygulanan
sinterleme

mangan
infiltrasyonunun
anlasiimistir.

civarina  duslrdigu

yapidan buharlasarak uzaklastigi ve blnyeyi

gozenekli hale getirdigi gérilmustdr.

3.5 ZrO, kaynak pimlerinin sertlik ve tokluk
degerleri

Sekil 8 (a-c)’de sirasiyla ticari, beyaz ve siyah renkte
Uretilen ZrO, seramik kaynak pimlerinin sertlik ve
tokluk icin agilan c¢entikler ile birlikte olusan
catlaklari gosteren SEM goriintileri verilmistir.
Cizelge 6’da ise pimlere ait olan sertlik ve tokluk
degerleri gosterilmektedir. Burada, ticari pimin
tokluk degerinin yaklasik 2 kat daha yiksek olmasi

gbze carpmaktadir.

Cizelge 6. Pimlerin sertlik ve tokluk degerleri.

Numune adi Sertlik Degeri Tokluk degeri
Beyaz Pim 12,7140,17 GPa (HV 10) 5,18+0,10 MPa.m?/2
Siyah Pim 12,9540,12 GPa (HV 10) 5,13+0,05 MPa.m'/2
Ticari Pim 11,4010,15 GPa (HV 30) 12,3+0,02 MPa.m?/2
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Cerazur (HV30)

P

Beyaz Pim (HV10)

Sekil 8. (a-c) Sirasiyla ticari, beyaz ve siyah ZrO, seramik
kaynak pimlerinden edilen Vickers

indentasyon izlerinin SEM gorintdleri.

elde

3.6 ZrO, kaynak pimlerinin ii¢ nokta egme
mukavemeti élgiimleri

Sekil 9 (a-c)’de sirasiyla ticari, beyaz ve siyah
pimlerin i¢ nokta egme mukavemeti testi sonucu
elde edilen gerilim-gerinim grafikleri verilmistir.

R
< uw} a) . - . . et
% 1100
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£ 1000 )__’_’/"’/ .

g w0 O )

of—
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Flexure strain (%)

coof b) . . . . . [
-
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Flexure strain (%)

Sekil 9. (a-c) Sirasiyla ticari, beyaz ve siyah pimlerin
gerilim-gerinim grafikleri.

Ug nokta egme testi sonuglarina gére; ticari pimin
1230 MPa, beyaz pimin 900 MPa ve siyah pimin ise

AKU FEMUBID 19 (2019)

800 MPa dolaylarinda egme mukavemeti degerinde
olduklari belirlenmistir.

3.7 ZrO,; kaynak pimlerinin termal genlesme
katsayilarinin belirlenmesi

Pimlerin termal genlesme katsayisinin olgllmesi
amaci ile 5x5x50 mm olgllerinde siyah ve beyaz
renkli numuneler pimlere esdeger proses ile
hazirlanmis ve teste tabi tutulmustur. Sekil 10 (a-
b)’'de termal genlesme testi igin hazirlanan
numuneler, Sekil 11’de ise siyah ve beyaz pimlerin
termal genlesme analiz sonucu grafigi verilmistir.

%
Ml

Sekil 10. (a-b) Nihai Urlinler ve termal genlesme katsayisi

b)

6lglimi icin hazirlanan numuneler.

Sekil 11. Siyah ve beyaz pimlein termal genlesme grafigi.

Termal genlesme-sicaklik grafiginden yola cikarak
grafigin egimi alindiginda siyah ve beyaz pimlerim
termal genlesme katsayilari yaklasik olarak 11 x 10-
6/°C olarak belirlenmistir.

3.8 ZrO, kaynak pimlerinin XRD faz analizleri

Beyaz, siyah ve ticari pimlerin XRD faz analizleri
Sekil 12'de verilmistir. Buna gore, siyah ve beyaz
pimler yapisal fazini
icermektedir. Ticari pimin vyapisinda ise t-ZrO,
fazinin yani sira, ¢ok kiiglik bir pik olarak m-ZrO,

fazinin da bulundugu gorilebilmektedir.

olarak tamamen t-ZrO;
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t t: Tetragonal ZrOz2
m : Monoklinik Zroz

tr
olm L S | Diger (cerazur) pim

Siddet

T

Siyah 2r0z pim

Beyaz ZrOz pim
Derece (28)

Sekil 12. Beyaz, siyah ve ticari pimlerin XRD faz analizleri.

3.9 ZrO, kaynak pimlerinin SEM/TEM/EDX ile
mikroyapi analizleri

Kesilen pim pargalari elmas zimpara ve elmas pasta
ile parlatilarak 1400°C’'de 1 saat siire ile 1si islem
suretiyle daglamalari
yapilmistir. Isil daglama islemi tane sinirlarindaki
serbest distrerek elektron
kaliteli

uygulanmak termal

ylzey
mikroskobu

enerjisini

analizi igin mikro yapi

gorintisi alinmasini saglamistir. Sekil 13’de ticari
ZrO, seramik kaynak piminin SEM ve TEM/EDX
mikroyapi analiz sonuglari gosterilmistir.

Y
- oa
20O,
N > 00a0F% SL
4
o )
C
CoAl0,
2000+ :‘
£
o
i S
° : ey ooy ®

Sekil 13. Ticari ZrO, seramik kaynak piminin (a) SEM-BSE
mikroyapi goruntusd, (b) TEM aydinhk alan (BF)
gorintlist ve (c) EDX spektrumu sonuglari.

Mikroyap! analiz sonuglarina goére; sinterlenmis
numunelerde taneciklerin mikron-alti seviyede ve
boyutsal
gozlemlenmektedir. Numunelerin genel yapisinda

olarak homojen bir sekilde dagildig

tane bilylmesine ve mikro c¢atlak olusumuna
rastlanmamistir. Ayrica TEM-EDX
¢alismalarinda, blinyeye mavi renk kazandirmak
amaciyla kobalt aliiminat (CoAl;O4) ikincil fazinin

yapilan

mikroyapi icerisinde bulundugu belirlenmistir.
Bununla birlikte, ZrO,-CoAl,O, esasli  spinel
kompozit seramik blnyelerin sinterleme

sonrasinda mavi renkte elde edildigi bildirilmistir
(Yurdakul ve Gégmez 2019).

Sekil 14 (a-b)’de sirasiyla beyaz ve siyah renkli
1500°C’'de ve 1400°C'de 2 saat sire boyunca
Uretilmis  ZrO;
pimlerinden elde edilen SEM mikroyapi analiz
sonuglari verilmistir.

sinterlenerek seramik  kaynak

Sekil 14. (a-b) Sirasiyla beyaz ve siyah renkte Uretilen
Zr0O, seramik kaynak pimlerinin SEM-BSE
mikroyapi gorintileri.

Beyaz pimden alinan kesitten yapilan mikroyapi

analiz sonucuna gore; sinterlenmis numunede

tanelerin mikronalti seviyede oldugu ve boyutsal

olarak homojen bir sekilde dagildig
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Ayrica genel
catlak

yapida tane
olusumuna

gozlemlenmektedir.
mikro
rastlanmamistir. Bununla beraber,
kesitinden vyapilan SEM-BSE mikroyapi
sonucuna gore; sinterlenmis numunede tanelerin

bliyiimesine  ve
Siyah pim
analiz

beyaz pim ile ayni sekilde mikron alti seviyede
oldugu ve yine tanelerin boyutsal olarak homojen
bir sekilde dagildigi gozlemlenmektedir. Ancak
beyaz numuneden farkl olarak MnAl,O4 ikincil
fazlarinin ayrica mikroyapi igerisinde siyah bolgeler
seklinde gelistigi gorilebilmektedir. Bu spinel faz
ayrica sinterlenmis pime siyah rengini vermektedir.
Numunelerin genel yapisinda beyaz numuneden
farkl olarak tane biliylimesi olustugu agik¢a fark
edilebilmektedir. Bunun nedeni olarak, sisteme
ilave edilen Mn’in sivi faz olusturarak bir gegici sivi
faz sinterleme mekanizmasi ile ZrO, tanelerinin
hareketliligini artirdigi distnilmektedir (Yurdakul
2018, Yurdakul ve Bastiirk 2019).

3.10 Uretilen ZrO, seramik kaynak pimlerin
performansinin belirlenmesi

Siyah ve beyaz ZrO, seramik kaynak pimlerin tGretim
sureclerinin tamamlanmasinin ardindan 5 adet
siyah, 5 adet beyaz pim llkemizdeki bir otomotiv
hattinda
etmek

firmasinin Gretim kaynaklama

performanslarini  tespit amaci ile
denenmislerdir. Boylece, bu calisma kapsaminda
Uretilen ve yerli Grin olma o6zelligi tasiyan seramik
kaynak pimlerinin kullanimi ilgili firma tarafindan
gerceklestirilmis ve performans ozellikleri ithal

Urlnle ayni sartlar altinda test edilmistir.

Punto kaynak makinesi hattina takilan beyaz ve
siyah renkli ZrO, seramik kaynak pimlerin her biri
20.000’in
gerceklestirmistir.

somunun  kaynatiimasini
hattinda
gorismelerde

Uzerinde
Kaynak Gretim
sorumlulari ile gergeklestirilen
bahsedilen degerin simdiye kadar elde edilen yerli
alternatif denemeler icerisindeki en iyi performansi
gosteren Urln oldugu sonucu bildirilmistir. Sekil 15
(a-f)’de pimlerin punto kaynak hattinda calismasi

esnasindaki gorintuleri verilmistir.

— T3

oy ¥
-]
Sekil 15. (a) Bakir elektrot ve siyah renkli ZrO, seramik
kaynak pimi, (b) pimin bakir elektrota

takilmasi, (c) kaynak hattina takilmis pim, (d)
kaynaklanacak levhanin pime adapte edilmesi,

(e) somunun pim tarafindan merkezlenmesi

ani ve (f) somunun levhaya kaynaklanmasi
ani.

4. Sonug

Bu calisma kapsaminda yerli iretimi yapilmayan ve
yurtdisindan ithal edilen ZrO, esasli seramik kaynak
pimlerinin Ulkemizde (retilebilmesi icin gerekli
calismalari  basariyla

arastirma ve gelistirme

gerceklestirilmistir. Yapilan ¢alismalar sonucunda;

> lithal
karakterizasyonu sonucunda, {riinlin tamamen

kullanilan  seramik kaynak pimlerin
%3 mol itriya ile stabilize edilmis tetragonal
ZrOy’dan elde edildigi, yapiya renklendirmek
amaciyla belirli oranda kobalt alliminat katkisi
yapildigt XRD, SEM ve TEM
dogrulanmistir.

analizleriyle

» Yerli pimler igin %3 mol itriya ile stabilize edilmis
t-2rO;
optimizasyonu

kullanarak sekillendirme katkilarinin

sonrasinda  yogunluk ve
sekillendirme performansi agisindan en uygun
sekillendirme katkilarinin ZrO, tozuna oranla
agirlikca % 3 Butvar B-90, % 3 PEG ve % 6
Selosol oldugu belirlenmistir. Tozlarin farkli
basinglar altinda sekillendirilmesi sonucunda
basing artisinin yas yogunlugu da artirdig
gozlemlenmis ve 250 MPa basing altinda CIP ile
sekillendirilen tozlarin maksimum yas yogunluga

ulastigl gozlemlenmistir.
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» Pim Uretimi icin hazirlanan karisimdan baglayici
uzaklagtirmak icin gerekli 1sil rejimin 400°C’'de 1
saat olmasi gerektigi, bloklarin CNC islemesi igin
uygun vyari sinterleme sicakligin ise 1100°C’de 2
saat oldugu belirlenmistir. Yapilan sinterleme
¢alismalari sonucunda beyaz pimler igin uygun
sinterleme sicakliginin 1500°C’de 2 saat oldugu,
siyah pimler igin uygulanan mangan klorit’den
dolayr sinterleme sicakhgini 1400°C civarina
disttgl anlasiimistir.

> Ticari ve elde edilen ZrO, seramik kaynak
pimlerin yaklasik olarak; sertlikleri 11-13 GPa, ve
kirlma tokluklari ise 5-12 MPa.mY? degerleri
arasinda degisiklik gostermistir.

» Uc nokta egme testi sonuglarina gore; ticari
pimin 1230 MPa, beyaz pimin 900 MPa ve siyah

800 MPa

mukavemeti degerinde olduklar belirlenmistir.

pimin ise dolaylarinda egme

> Siyah ve beyaz pimlerim termal genlesme
katsayilar yaklasik olarak 11 x 10-6/°C olarak
tespit edilmistir.

» XRD analizleri sonucunda, beyaz ve siyah pimin
tamamiyla t-ZrO, fazina sahip oldugu, ticari
pimin ise t-ZrO, fazi ile birlikte az da olsa m-ZrO,
faziniicerdigi gorilmdstar.

» SEM  ve TEM/EDX ile
mikroyapisal incelemeler

gerceklestirilen
neticesinde, ticari
pimin 3Y-TZP matrisi icerisinde blnyeye mavi
renk kazandiran CoAl,0, tanelerinin bulundugu
kompozit bir yapidan olustugu goézlemlenmistir.
Beyaz ve siyah pimlerin ise mikron alti homojen
t-ZrO; tanelerince gelisen bir mikroyapiya sahip
Ancak

MnAl,O, spinel fazinin gelistigi belirlenerek,

oldugu belirlenmistir. siyah pimde
bolgesel tane biylmelerine rastlanmistir.

» Calisma kapsaminda Uretilen seramik pimlerin
bazilari endistriyel uygulama denemeleri igin
bir otomotiv fabrikasinda test edilmistir.

Deneme sonuglari Grlinin basarih bir sekilde

20.000 adet kirllmadan punto kaynaklamasi

yapabildigi belirlenmistir. Bu calisma ile ayrica

Ulkemizde vyerli seramik kaynak pimlerinin

Uretilebilirligi ortaya konulmustur.
Tesekkir

Bu calisma, 2130032 nolu 1512 kodlu Tiibitak-TEYDEB ve
213M284 nolu 1005 kodlu Tubitak-ARDEB projeleri
kapsaminda desteklenmistir. Yazar, calisma boyunca

saglamis olduklari desteklerden dolayr Prof. Dr. Hasan
GOCMEZ (Kiitahya Dumlupinar Universitesi Miihendislik
Fakdiltesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Bolimii) ve
Kiutahya Tasarim Teknokent'te faaliyet gosteren
Teknoceram ileri Teknoloji ve Karakterizasyon Uriinleri
Ltd. Sti.’ye tesekkiir etmektedir.
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