Alasiml1 Yay Celiklerinin Mikroyap1 ve Mekanik Ozelliklerine Kriyojenik Islemin Etkisi
Resat Can Ozden
DOKTORA TEZI
Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali

Kasim 2020



Effect of Cryogenic Treatment on Microstructural and Mechanical Properties of Alloyed
Spring Steels

Resat Can Ozden
DOCTORAL DISSERTATION

Department of Metallurgical and Materials Engineering

November 2020



Alasimli Yay Celiklerinin Mikroyapi ve Mekanik Ozelliklerine Kriyojenik Islemin Etkisi

Resat Can OZDEN

Eskisehir Osmangazi Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Lisansiistii Yonetmeligi Uyarinca
Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Malzeme Bilim Dalinda
DOKTORA TEZI

Olarak Hazirlanmgtir.

Danisman: Prof. Dr. Mustafa ANIK

[Bu tez ESOGU BAP tarafindan ” 201615A230” no’lu proje gergevesinde desteklenmistir]

Kasim 2020



ETiK BEYAN

Eskisehir Osmangazi Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii tez yazim kilavuzuna gére,
Prof. Dr. Mustafa Anik danigsmanliginda hazirlamis oldugum *“Alasimli Yay Celiklerinin
Mikroyap1 ve Mekanik Ozelliklerine Kriyojenik Islemin Etkisi” baslikli DOKTORA tezimin
0zgiin bir calisma oldugunu; tez ¢calismamin tiim asamalarinda bilimsel etik ilke ve kurallara
uygun davrandigimi; tezimde verdigim bilgileri, verileri akademik ve bilimsel etik ilke ve
kurallara uygun olarak elde ettigimi; tez ¢alismamada yararlandigim eserlerin tiimiine atif
yaptigimi ve kaynak gosterdigimi ve bilgi, belge ve sonuclan bilimsel etik ve kurallara

gore sundugumu beyan ederim. 25/11/2020

o




vi

OZET

Bu ¢aligmada otomotiv sanayinde yaygin olarak kullanilan orta karbonlu 55Cr3,
51CrV4, 52CrtMoV4 yay geliklerinin mikroyap1 ve mekanik 6zelliklerine, derin kriyojenik
islemin (-196 °C) ve bu islemi takiben uygulananan temperleme isleminin (500 °C)

etkileri incelenmistir.

Bu amacla ¢elik numunelerin mikroyapilarimin sekilsel ve yapisal analizleri icin
taramal1 elektron mikroskobu (SEM), ge¢irimli elektron mikroskobu (TEM), elektron geri
sagilim kirmimi (EBSD) ve X 1sin1 kirnimi (XRD) yéntemleri kullanilmistir. Numunelerin
kalint1 gerilmeleri de yine XRD yontemi temel alinarak &lgiilmiistiir. Martenzit faz1 kafes
yapisindaki degisimler Rietveld analizi kullanilarak belirlenmistir. Mekanik &zelliklerdeki
degisim i¢cin numunelerin mikrosertlikleri dl¢iilmistiir. Asinma oranlarimin tespiti i¢in ball-
on disk geometrisi, dinamik tokluk degerlerinin belirlenmesi iginse Charpy testi

kullanilmigtir. Numunelere ¢ekme ve donel egmeli yorulma testleri de uygulanmistir.

Numunelere uygulanan kriyojenik islem sonucunda geleneksel 1s1l islem prosesine
gore tane irilesmesi etkin sekilde engellenmis ve %34°1iik bir tane incelmesi gézlenmistir.
Olusan yeni martenzit (a”) ve karbiir yapilarin malzeme matrisi boyunca homojen dagilimi
sayesinde kriyojenik islem gormiis numuneler tokluk kaybina ugramaksizin mukavemet
kazanmustir. Incelenen numuneler igerisinde en fazla alasim igeren 52CrMoV4 celiklerinin
kriyojenik etkiye daha duyarli oldugu ve dinamik toklugun %43,75, statik toklugun

%19,43, yorulma dayaniminin ise %51 e varan diizeyde arttig1 tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Kriyojenik islem, mekanik 6zellikler, yay ¢elikleri, tokluk
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SUMMARY

In this study, the effects of deep cryogenic process (-196 ° C) and following
tempering (500°C) process on microstructure and mechanical properties of medium carbon
55Cr3, 51CrV4, 52CrMoV4 spring steels, which are widely used in automotive industry,

were mvestigated.

For this purpose, scanning electron microscope (SEM), transmission electron
microscope (TEM), Electron Back Scatter Diffraction (EBSD) and X-ray diffraction (XRD)
methods were used for the formal and structural analysis of the microstructure of steel
samples. The residual stresses of the samples were also measured based on the XRD method.
Changes in martensite lattice structure were determined using Rietveld analysis. In order to
determine the changes in mechanical properties, the hardness of the samples was measured
using the Vickers microhardness method. Ball-on disc method was used for determination
of wear rates and Charpy method for impact toughness. Tensile and rotational bending

fatigue tests of the samples were carried out.

As a result of the applied cryogenic treatment, grain coarsening was effectively
prevented compared to the traditional heat treatment process and a grain refinement of 34%
was observed. Thanks to the homogeneous distribution of the newly formed martensite (a')
and carbide structures throughout the material matrix, cryogenic treated samples gained
strength without losing toughness. It has been reported that 52CrMoV4 steels, which are the
most alloyed steel group, are more sensitive to cryogenic effect and have shown
improvements up to 43.75% in impact toughness, 19.43% in static toughness and 51% in

fatigue strength.

Keywords: Cryogenic treatment, mechanical properties, spring steels, toughness
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1. GIRIS VE AMAC

Yay ¢elikleri, karayolu ve demiryolu tasitlarinin tasiyici elemanlarinda yogun bir
sekilde kullanilan ¢elik grubudur. Siirekli degisken yiik altinda ¢alisan ve kendisinden yiiksek
mekanik dayanim beklenen bu pargalar genellikle temperlenmis martenzit yapidadir. Parca,
geleneksel su verme igleminden gegirildikten sonra temperlenmekte ve bu sayede sertlik ve

tokluklarinda uygun degerler elde edilmektedir.

Ancak son yillarda, yakit ekonomisinin iyilestirilmesi i¢in tasimacilik endiistrisinin
birincil 6nceligi haline gelen agirlik azaltilmasi, bazi pargalarin veya proses adimlarinin ortadan
kaldirilmast ile maliyet onceligi, daha da yiiksek mukavemetli ¢eliklere olan ihtiyaci ortaya

cikarmustir.

Geleneksel sekillendirme ve 1s1l islem prosesi sonucu liretilen bu ¢eliklerin mekanik
degerlerinin iyilestirilmesi ancak malzeme i¢cyapisinin modifikasyonu ile saglanabilir. Malzeme
icerisindeki kalintt gerilme ve kalinti &stenit yapiin azaltilmasi, tane yapisinin
homojenizasyonu ve son olarak ikincil karbiir yapilarin olusumu gibi mekanizmalar
tetikleyen kriyojenik islem prosesi, endiistriyel kaliplar, kesici uclar, otomotiv fren — motor
bilesenleri, 6zellesmis uzay uygulamalar1 ve spor ekipmanlari gibi ¢ok genis yelpazede birgok
ritin grubu i¢in yillardir basari ile uygulanan tamamlayici bir 1s1] igslem prosesidir (Baldissera
ve Delprete, 2008). Ustelik yiiksek enerji ve hammadde ihtiyaci bulunan diger alternatif
yiizey modifikasyon, 1s1l islem veya termo-mekanik islem proseslerine gore ¢ok daha gevreci
bir yaklagima sahip olan kriyojenik islem prosesi ile ¢evreye salinan hicbir zararli emisyon ya

da atik yan {iriin bulunmamaktadir (Katoch vd., 2016).

Yay celikleri, gerekli mekanik yetkinlik dogrultusunda temperlenmis martenzit yapida
kullanilmaktadir. Farkli ¢aplarda iiretilen ve geleneksel olarak sertlestirilen yay celiklerinin
yapisinda kalint1 dstenit ve kalintt gerilmelerin mevcudiyeti kaginilmazdir. Kriyojenik islemin
ilk asamas1 olan sifir alt1 sicakliklara inilmesi sirasinda martenzit bitis (My) sicakligi asilir ve
yap1 igerisindeki kalint1 dstenit fazin bir kismi1 martenzit faza doniisiir. Yumusak yapidaki
kalint1 dstenit formunun yarattigi kompozit yapimin martenzit doniistimiine bagh azalmasiyla

sertlik ve mukavemet artis literatiirde istisnasiz olarak raporlanmustir (D. Das vd., 2009; Ozbek
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vd., 2014; Thornton vd., 2013). Asinma direnci degerleri i¢in raporlanan artis ortalama %236
gibi olaganiistii degerlerdedir (Senthilkumar ve Rajendran, 2012). Buna karsilik literatiirde
kriyojenik islemin, yorulma basta olmak iizere, darbe toklugu ve dayanim degerlerini nasil

etkiledigine dair bir fikir birligi oldugundan s6z etmek zordur.

Kriyojenik isleme bagli ortaya g¢ikan yapisal degisimleri takip etmekteki en etkin
yontemlerden birisi yapidaki kalti gerilmelerin 6lgiilmesidir (Ozden ve Amk, 2020).
Kriyojenik sicakliklara inilmesiyle malzemede biiziilmelere bagh olarak basma gerilmeleri
olusur ve tutma siiresine bagl olarak bu gerilmeler artar. Malzeme sicaklig1 derin kriyojenik
islem (DK) sicakligi olan 77 K (-196 °C) seviyesine diistiigiinde ise kafes kusurlar1 kismen
yok olur, ancak bazi kafes kusurlari hala korunmaktadir. Buna baglt olarak diizensizlik
derecesinde bir diisiis goriiliir. Kriyojenik sicaklikta materyal oldukga yiiksek bir gerilme
altindadir. Thmal edilebilir atomik hareketlilikten dolayr herhangi bir ¢ekirdeklenme veya
¢okelti olusumu s6z konusu degildir (Dhokey vd., 2014). Kriyojenik sicakliktan ortam
sicakligina ¢ikilirken malzemedeki basma gerilmeleri bir miktar azalir ve malzeme gevser. Bu
basma kalinti gerilmelerin yapida korunmasi oldukg¢a istenen bir durumdur. Malzemenin

ozellikle yorulma ve ¢ekme dayanimini arttiran bir husustur.

Bu tez ¢alismasinda orta karbonlu 55Cr3, 51CrV4, 52CrMoV4 yay c¢eliklerine derin
kriyojenik (-196 °C) islem uygulanmigtir. Kriyojenik islem sonucu celiklerin tokluk,
mukavemet, asinma, sertlik ve yorulma omrii degerlerinde elde edilmesi beklenen artis ile
ayni kesitte daha iy1 mekanik o6zellikler hedeflenmistir. Mekanik ozelliklerdeki degigimin
malzemenin mikroyapisinda yarattigi etkinin incelenmesi ile yap1 — dzellik iliskisinin ortaya
cikarilmast amacglanmistir. Calisma bes boliimden olusmaktadir. Giris boliimiinde tez
calismasinin  amaci1 tammlanmistir. ikinci béliimde kriyojenik islem tamtilmis ve
uygulanabilirligi iizerine yapilmis literatiir galismalari sunulmustur. Ugiincii boliimde
calismada kullanilan materyal, yontem ve parametreler listelenmistir. Dordiincti boliimde
deneysel ¢alismalardan elde edilen bulgular ortaya konmus ve yay ¢eliklerine kriyojenik islem
uygulanmasi sonrasinda ortaya g¢ikan degisimlerin yapr - ozellik iligkileri ayrintili sekilde
irdelenmistir. Son boéliim olan besinci béliimde ise tez c¢alismasinin sonuglarma ait

degerlendirmeler dzetlenmistir.



2. LITERATUR ARASTIRMASI

2.1. Yay Celikleri

Yaylar, yiik altinda ve ayrica dongiisel veya salinim kuvvetleri altinda tersine
cevrilebilir sekilde deforme edilebilen makine elemanlaridir. Yaylar kinetik enerjiyi
potansiyel enerjiye dondstiiriir, enerjiyi depolar ve yiik ortadan kalktiginda en az kayip ile
sisteme geri besler (Kobelev, 2017). Bir yay tizerinde basma ve ¢ekme gerilmeleri dogrusal
veya radyal sekilde olusabilir. Kuvvet etkisi ortadan kalktiginda yayin ilk baslangic sekline
donmesi beklenmektedir. Yaylar genellikle bu uygulanan kuvvetin yayda yarattigt
deformasyonun yoniine ve etkisine gore siniflandirilirlar (Childs, 2003). Yaylarin temel

kullanim amacini bes ana baslikta listelemek miimkiindiir (Wahl, 1944).

e Enerjiyi emmek ve soku azaltmak. Bu tip yaylar, sisteme akan enerjinin
¢ogunu tutmalidirlar.

e Belirli bir kuvvet veya tork uygulamak. Bu yaylar, ortamdaki sicaklik ve
titresim gibi ¢alisma kosullar1 degisikliklerinden bagimsiz olarak belirli bir
gii¢ derecesini korumak i¢in kullanilabilir.

e Hareketli kiitleleri desteklemek veya titresimi izole etmek. Bu yaylar, esas
olarak bir darbe veya titresimden tiretilen bir sisteme giden enerjiy1 azaltmak
icindir kullanilabilir.

e Yiikii veya torku yonlendirmek veya kontrol etmek. En ¢ok bilinen
kullanimlardan biri, bir kuvvet veya torka maruz kaldiginda yon degistiren
esnek bir eleman olarak kullanimidir.

e Elastik bir kilavuzlama saglamak.

Yay iiretiminde hemen hemen her tiir malzeme kullanilabilir. Ancak maksimum
enerji depolama saglamak icin yiiksek ¢cekme mukavemetine ve akma noktasina sahip bir
malzeme 1deal olarak nitelendirilebilir. Bu ozelligi gosteren cam takviyeli polimer
kompozitler, titanyum alasimlari da mevcuttur ancak ekonomik sartlar géz Oniine alinarak
genellikle ¢elik grubu malzemeler kullanilmaktadir. Ozellikle korozyon direncinin

istendigi durumlarda bakir bazli alasimlar da yay malzemesi olarak kullanilmaktadir.
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Yay ¢elikleri gogunlukla ASTM (Amerikan Society for Testing Materials) veya DIN
(Deutsches Institut fiir Normung) standartlar gozetilerek iretilir. Bu ¢elikler i¢in gerilme
miktarinin elastik limitin altinda kalmas1 kosuluyla, yiik / sekil degistirme diyagramlar diiz
bir ¢izgi olarak ortaya ¢ikar. Yiikiin (/) sehim miktarina (J) oran1 malzemenin yay sabiti
(k) olarak isimlendirilir. ilgili baginti Denklem 2.1.’de sunulmustur.

F (N)

k(N/m)=m (2-1)

En ¢ok kullanilan yay malzemeleri karbon ¢elikleridir. Agirlik¢a %1 C igeren bir
karbon ¢eliginin gekme dayanimi en yiiksek mertebelerdedir. Bu degerler krom, vanadyum
gibi alasim elementlerinin katilmasi ile daha diisiik karbon igeren ¢eliklerde de elde
edilebilir. Buna gore yay celikleri kimyasal bilesimlerine gore, alasim elementlerine gore,
mikroyapilarina gore, iiretilme ve kullamim amacma gore simiflandirilirlar. Yay geliklerine

ait siniflandirma Cizelge 2.1’°de sunulmustur.

Cizelge 2.1. Yay ¢eliklerine ait siniflandirma tablosu (Aydin, 2017)

Si (38Si17,46S17)
Temel Kalite Celiklerden
o S1-Cr (60S1Cr7)
Yapilan Yay Celikleri
Kimyasal Si-Mn (60SiMn5)
Bilesimlerine Si (66S17)
Gore Asal (Soy) Celiklerden Cr (55Cr3)
Yapilan Yay Celikleri Cr-V (51CrV4)
Cr-Mo-V (52CrMoV4)
Martenzitik
Mikroyapilarina Gore _
Ostenitik

Uretim Sekline Gore

Islah edilebilen, Sicak Haddelenmis Yay Celikleri

Soguk Haddelenmis Serit Halindeki Yay Celikleri

Yuvarlak Tel Halinde Cekilmis Alasimsiz Yay Celikleri

Kullanim Amacina Gore

Normal Kosullara Uygun (-35 °C ile 80 °C)

Yiiksek Sicakliklara Uygun (250 °C ve lizeri)

Korozif Calisma Sartlarina Uygun




Yay celiklerinde gerekli mukavemet ve tokluk 6zellikleri gerekliligi ile temperlenmis
martenzit yapi en ¢ok tercih edilen yapidir. Baslica tiretim yontemi 1slah islemidir. Buna
gore celik malzemelere sertlestirme ve temperleme islemleri uygulanir. Islah iglemi disinda
soguk sekillendirme yontemleri ile de tliretilebilir. Yiiksek akma dayanimimi saglamak
adina malzemeye deformasyon sertlestirme islemi uygulanmalidir. Tez calismasinda
kullanilan ¢elikler asal (soy) celik sinifindan, 1slah islemine uygun, sicak haddeleme ile
tiretilmis 55Cr3, 51CrV4 ve 52CrMoV4 gelikleridir. Yaygin sekilde kullanilan yay
celiklerine ait ortalama kimyasal kompozisyon degerleri Cizelge 2.2°de, ortalama mekanik

ozelliklerine iliskin bilgiler ise Cizelge 2.3’te sunulmustur.

Cizelge 2.2. Yaygin sekilde kullanilan yay ¢eliklerine ait ortalama kimyasal kompozisyon
degerleri (Cemtas Teknik,2017)

Agirhkca % C Si | Mn (en [;ok) (en Sqok) Cr Mo Ni A\ Al Cu
6150 0,50 | 0,25 | 0,80 | 0,030 0,040 0,95 | 0,06 | 0,25] 0,15 - 0,35
9260 0,60 | 2,00 | 0,85 | 0,025 0,025 - - - - 10,0251 0,35

55Cr3 0,551 0,40 | 0,85 | 0,025 0,025 0,85 = : = = =
51CrVv4 0,51 0,40 | 0,90 | 0,025 0,025 1,05 - - 10,20 - -
52CrMoV4 0,52 1 0,40 | 0,90 | 0,025 0,025 1,05 | 0,20 - 10,15 - -
60Si7 0.60 | 1,65 | 0,85 | 0,045 0,025 - - - - - -
60SiMn5 0.60 | 1,15 | 1,00 | 0,030 0,030 - - - - - -
60SiCr7 0,60 | 2,00 | 0,85 | 0,030 0,030 0,30 - - - - -

Cizelge 2.3. Yaygin sekilde kullamlan yay ¢eliklerine ait minimum mekanik 6zellikler

Kopma Kesit Centik
Akma Day. Cekme Day.
. Uzamasi (A) Daralmasi (Z) Darbe
Kalite (R¢) (En az) (Rm) (En az)
(En az) (En az) Toklugu
(MPa) (MPa)
(%) (%) ™
6150 1300 1450 6 35 10
9260 1030 1320 6 25 14
55Cr3 1250 1400 3 20 5
51Crv4 1300 1450 6 30 8
52CrMoV4 1300 1450 6 35 10
608Si7 1030 1320 6 25 14
60SiMn5 1030 1320 6 25 14
60SiCr7 1400 1550 5,5 20 8




2.2. Martenzit ve Mikroyapisi

Tez ¢aligmasinda kullanilan ¢eliklerin martenzit baslangic (Ms) ve martenzit bitis
(My) sicakliklart %0,5 karbon orani igin uygun olan Steven- Haynes denklemlerinden
(Denklem 2.2 ve Denklem 2.3) hesaplanabilir (Vahdat vd., 2013). Bu denkleme gore
numunelere ait martenzit baslangi¢ ve bitis sicakliklari; en fazla alagim iceren numune olan
52CrMoV4 igin 270,35 °C ile 55,35 °C olarak hesaplanabilir. Bu sicakliklar diger ¢elik
kaliteleri olan 51CrV4 ve 55Cr3 igin sirasiyla 275,6°C — 60,6°C ile 280.7°C - 65°C’dir.

M, (°C) = 561 — 474%C — 33%Mn — 17%Cr — 17%Ni — 21%Mo (2.2)

M;(°C) = M, (°C) — 215 (2.3)

Martenzit bitis sicakligi en diisiik 52CrMoV4 kalite ¢elikler i¢cin Thermocalc
hesaplamali termodinamik programi ile elde edilen sonuglar da bu tezi dogrular
niteliktedir. Yiizey merkezli kiibik (YMK) 6stenit yapinin (1 kodu ile numaralandirilmistir)
oda sicakliginda mevcudiyeti termodinamik hesaplamalara gore yoktur. Grafik Sekil 2.1°de

sunulmustur.

2016.12.29.17.02.38
TCFE7:C, CR, FE, MN, MO, SI, V
W(C)=5E-3, W(CR)=1E-2, W(MN)=9E-3, W(SI)=2 5E-3, W(MO)=2.5E-3, W(V}=1E-3, P=1E5, N=1.

-
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Sekil 2.1. 52CrMoV4 ¢eligine ait hesaplamali termodinamik sonucu
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Buna karsilik yapida diisik miktarda da olsa kalintt Ostenitin mevcudiyeti
bilinmektedir (Krauss, 1999). Bilindigi iizere Gstenit olduk¢a yumusak ve yar1 kararl bir
fazdir. Martenzit formunun igerisinde toklugu arttiric bir etki ile zaman zaman varligi tercih
edilse de; servis kosullar1 sirasinda ortaya gikan deformasyon veya yiiksek sicaklik etkisi ile
martenzite doniisebildiginden, yapida temperlenmemis ¢ok gevrek bir martenzit formunu
olusturmas1 da miimkiindiir (Li vd., 2018). Yogun yiik altinda ¢alisan yay c¢elikleri igin
kalint1 6stenit formunun giderilmesi olduk¢a onemlidir. Karbon miktarina gore degisen
sertlik ve kalint1 dstenit miktarina iliskin grafik Sekil 2.2°de sunulmustur.

Yiizeyden Derinlik (um)
5400 2600 2100 1750 1500 1250 1000 775 S00

- T ] T T ] T T T T T
1= ™ HV500 975
. |—e—— Nano Sgtiik *
Kalint1 Ostenit
0 o 4 69.0
9 - 675
s [ z
= 8 -1 64.5 é
T | &
2 =
7 - - 605 %
&
4 60 =
6 |- 4 560 3
i .. o0 - 50 cn
- 40
5 L = = 500
N 42072
4 = d 10 T:‘:: 415
= | | | | | | 1 0 =

020 030 040 050 060 070 0.80 080 1.00 1.10 120
Agirlikga %C

Sekil 2.2. Karbon miktarina gére degigen sertlik ve kalint1 dstenit miktarina iliskin grafik
(Krauss, 1999)

Bu gelikler i¢in bir diger dnemli nokta ise mikro temizlik yani mikro yapida ortaya ¢ikan
metalik olmayan kalintilarin giderilmesidir. Bu sebeple kalinti olusturan fosfor, kiikiirt gibi
elementlerin miktarlar1 belirlenen smirlarin altinda tutulmaya ¢alisilir. Giderilemeyen
kalintilarin boyutlarinin kiigiik ve yuvarlak, dagilimlarinin ise homojen olmasi istenir (CEMTAS
Teknik Yayinlar, 2017). Bu kalint1 miktarlar: siirekli degisken yiik altinda, yiiksek ¢evrim

sayilarinda ¢alisan yay ¢elikleri i¢in kritik 6nem arz etmektedir.
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Celiklerin martenzit yapist da karbon oranina goére degisiklik gostermektedir. Yay
¢eliklerinin bilyiik bir kisminin {iretildigi orta karbonlu gelik grubu (0,30 — 0,60 %C) soz
konusu oldugunda martenzitin matris igerisindeki formu igneseldir. 1 %C’un iizerinde ise
plaka martenzit formu baskin durumdadir (Stormvinter vd., 2012). Ignesel martenzit yapisi
asirt ince taneli ve ¢ok yogun dislokasyon igeren bir yapidir. Yiiksek sicaklik temperlemesi
sonrasinda dislokasyon yogunlugunun azalmasi ve ikincil karbiirlerin Ostwald olgunlasmasi
etkisi ile kabalasmasi1 sonrast yapidaki temel mukavemet unsuru olarak yer alir (Krauss,

2017). Karbon oranina gore degisen Martenzitik yapiya iliskin grafik Sekil 2.3°te sunulmustur.

800 ¥ 1 ¥ ] T T T
o -4 1200
8 600 .Ignesei Martenzit ] L5
Eh (Dislokasyon Altyapisi) ’ED
= A ) =
< 55010 8
U , —
G 420210 7
g \ 1800 g
= 400 =
:S‘ Hee}
(=] [=]
=) - ©
A A
Ikizlenmis Martenzit 5
¢ Ignesel Martenzit  —pfe— Kanglk ] , Plaka
Yapi Martenzit 4
0 I | 1 1 1 0
0.00 0.40 0.80 1.20 1.60
Kiitlece %C

Sekil 2.3. Martenzitin karbon oranina gore degisen morfolojisi (Krauss, 1999)

Celikte martenzitik doniisiim, deneysel ve teorik arastirmalarin en &nemli
konularindan biridir. Ancak konstriiktif amaglar dogrultusunda yaygin olarak kullanilan orta

karbonlu diisiik alasimh celiklerle ilgili bir¢ok konu belirsizligini korumaktadir.

Son dénemde yapilan ¢alismalarda, karbiir oranina bagh olarak degisen bu kabule aksi
bazi ¢aligmalar raporlanmistir. Bu ¢alismalarda %1,4 C igeren sertlestirilmis bir karbon ¢eliginde
ignesel martenzite formu rapolanmistir. Diger yandan 0,1 karbon igeren bir karbon ¢eliginde

ikizlenme yapisi ile karsilasilmistir (Zhang vd., 2016).
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Ote yandan martenzit ddniisiimiiniin kendisi, heniiz tam olarak aciklanamayan bir
fenomen olarak yogun bir akademik ilgi ¢cekmektedir.(Celada-Casero vd., 2019; Galindo-
Nava ve Castillo, 2016; Malheiros vd., 2017; Nanesa vd., 2015; Wang vd., 2020; Zhang
vd., 2016). Karbonlu ¢eliklerde martenzit kafes yapisinin HMT oldugu genel olarak kabul
edilmekle birlikte (Lobodyuk vd., 2019) tarafindan yapilan ¢alismada martensit kafesinin
%0,2 ila 1,5 karbon oranina sahip ¢eliklerde diizgiin bir HMT yapisi olusturamadigini
belirtmistir. Calismada ¢ kafes parametresini degistiren kristal yapidaki yerel
distorsiyonlarin mekanizmasi, tetragonal-benzeri (s6zde-tetragonalite) bir yap1 kullanilarak
aciklanmigtir. Arastirmacilar, martenzit kafesinin kristal yapisinin, arayer C atomlari
igerdigi igin sdzde tetragonal olarak adlandirilmasi gerektigini bildirmistir. Arastirmacilar

tarafindan ortaya konan Fe kafes yapilart Sekil 2.4’te verilmistir.

(v)= HMT (v) HMT (y)

0.356 (0.387)nm
<y
0.252 (0.274)nm
ay

(b)

¢ =0.387nm

N
.

o= 0.286nm

a,=0.274nm

a,= 0.286nm
(c) (d)

Sekil 2.4. Martenzit dontistimii sirasinda ortaya atilan tetragonal-benzeri kafes yapisi teorisi
(Lobodyuk vd., 2019)

Maruyama vd. (2020) tarafindan gergeklestirilen ¢alismada ise 0,07 ile 0,8 arasinda
% karbon oranlarina sahip 10 farkli su verilmis celigin kristal yapisi ve karbon dispersiyon
davranis1 Rietveld analizi ve Atom Prob Tomografisi (APT) kullamilarak incelenmistir.
Calismada martenzitik donilisiim sonrasi martenzitin olast morfolojisini, karbon oranina

bagli olarak tespit edebilmek i¢in Rietveld analizinde iki farkl: (Kiibik ve Tetragonal) model
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kullanilmistir. Agirlikga% 0,1 1la % 0,7 C bilesimli ¢eliklerde tetragonal yapinin daha iyi
uyumluluk goésterdigi gozlemlenmistir. Tiim ¢elikler incelendiginde, martenzit ¢eliklerinin
kati ¢ozeltisindeki karbon miktarinin HMK-Fe yapisinda ¢oziilebilecek olandan ¢ok daha
fazla oldugu gorilmustir. Ayrica, sogutma sirasinda karbon atomlarinin, yogun
dislokasyona sahip ignesel martensit bdolgelerinde kalma egiliminde olduklari da
raporlamistir. Oto-temperlenme (Kendiliginden tavlanma) nedeniyle karbon atomlarinin
karbiir veya kiime olusturarak homojen olmayan bir sekilde ¢oktiigii belirtilmistir. Martensit
yapisi, sogutma sirasinda azalan tetragonalitenin yavas kinetiginin neden oldugu tetragonal
bozulmalar nedeniyle otomatik temperlenmis diisiik ve orta karbonlu ¢eliklerde agir1 kati
¢ozlinirlik saglamistir. Bu nedenle sogutma hizin1 degistirerek tetragonaliteyi kontrol

etmenin miimkiin oldugunu belirtmislerdir.

Martenzit doniisiim davranisini dogrudan goézlemlemek zordur. Ciinkii doniisiim, oda
sicakhigindan daha yiiksek sicakliklarda hizla gergeklesir. Wang vd.'ne (2020) gore bu

doniisiim ag1ga kavusturulmayi bekleyen {i¢ ana sorun icermektedir. Bunlar:

(1) Hacim Merkezli Tetragonal (HMT) martenzitin eksenel oranindaki (¢ / a)
degisiklik,
(2) Kalint1 6stenitte i¢ gerilme olusumu

(3) Dislokasyon yogunlugunun, doniisiim davranisi tizerindeki etkisi olarak

tanmimlabilir.

Yakin zamana dek, tetragonal martenzit ile karbon i¢erigi arasindaki dogrusal iligki
tim c¢elik gruplan icin Denklem 2.4’te sunulan Honda — Nishiyama esitligi ile ifade

edilmekteydi (Bhadeshia ve Honeycombe, 2017).

ca=1+0,045 Ag. %C (2.4)

Bununla birlikte, Nishiyama (1978), denklemi ortaya koyarken agirlik¢a % 0.6'dan
fazla karbon oranma sahip celikler kullanmistir. O donemde XRD teknolojisinin
yetersizligi sebebi ile C oran1 % 0,6'nin altinda olan ¢eliklerde c/a orani dogru bir sekilde
belirlenemediginden, daha diisiik karbon igerigine sahip ¢eliklerin de yiiksek karbonlu

celikler ile ayni egilime sahip olacagini varsaymiglardir. Lu vd. (2017) tarafindan yapilan
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calismada ise normalizasyon, Gstenitleme ve su verme islemlerinden ge¢irilmis diisiik ve

orta karbonlu ¢elikler kullanilmistir. Gergeklestirilen Rietveld analizi sonucunda Honda —

Nishiyama denkleminin (Denklem 2.4) sadece agirhik¢a %0,6’dan daha fazla C igeren

celikler igin gegerli oldugu iddiasinda bulunmuslardir. Martenzitin (002) ve (200) piklerinin

Rietveld yontemi ile ayristirilmasi ile martensitin HMT bir yapiya sahip oldugu ve ¢ / a

oraninin Denklem 2.5°te sunuldugu gibi oldugu belirtilmistir. Onerilen yeni oranin,

geleneksel oran olan Honda — Nishiyama orani ile karsilastirilmasi Sekil 2.5°te sunulmustur.

1.07 4

c/a=1+0,031 %C

1.06

—— Honda, Nishiyama

—— C.S_ Becquart'a ait atomik modelleme tahmini
A Mevcut calisma

—— Mevcut calismaya ait dogru

1.05 4
1.04 +

1.03

c/a orani

3.025
3.000 -
2975 —
2,950 -
2925 -
2.900 -

2,875

02 04 06 08 10 12 14
Karbon Orani (Ag%) (a)

Handa, Nishiyama
A — Meveut calisma

HMT yapiya ait c parametresi

\

A HMT yapiya ait a parametresi

Kafes Parametresi(A)

2.850

0.0

Sekil 2.5. Karbon oranina bagl olarak degisen tetragonalite (Lu vd., 2017)

02 04 06 08 10 12 14
Karbon Orani (Ag%) (b)

(2.5)
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Ostenitin martenzite doniisiimii sirasinda iizerinde dnemle durulmas: gereken bir
diger husus yapida olusan gerilmelerdir. Bu doniisiim yer degistirmeli bir déniistimdiir ve
yer degistirmeli doniisiimler, plastik deformasyon olarak kabul edilebilir (Bhadeshia, 1986).
Bir diizlem ve yon kombinasyonunun kayma veya ikizleme i¢in bir deformasyon sistemi
olusturmasi gibi, yer degistirmeli doniisiime eslik eden degismez diizlem geriliminin
yerlesik diizlemi ve yer degistirme vektorii, doniisiim plastisitesinden sorumlu deformasyon
sistemini tamamen tanimlamaktadir. Donilisiim sirasinda sicaklik, zaman ve mikroyapi

bagintisina dair bir grafik Sekil 2.6’da sunulmustur.

1.Donlistim
S Zaman, Gerilmesi Gerilme
R o Yeapilanan Sicaklik 2. Deformasyon Gerinim
v 6.Gizli 'S
Tek | f | -
Kristal 5.Gerilim
Kaynakli
—— L Y < S1ealig Hoatpim 3. Déniigiim
U_er_ Bedl Faz Gerinimi
Degistiren Dénastmleri
Mikroyapi
—

Sekil 2.6. Doniisimde sicaklik, zaman, mikroyapi bagintisi (Inoue ve Wang, 1985)

Ostenitin martenzite déniisiimii sirasinda yarattig1 deformasyonlar, tipki bir plastik
deformasyon gibi yeni ikizlenmeler ve dislokasyon yogun bolgeler yaratir. Bu sirada olusan
gerilmelerin bir kismi yapida kalmaya devam eder. Bu tip gerilmelere “kalint1 gerilmeler”
adi verilir (Senthilkumar vd., 2011). Pratikte keskin ¢izgileri ile ayirmak miimkiin olmasa

da teoride kalint1 gerilmeler seviyelerine gore iig tipte incelenmektedir (M. Villa vd., 2018):

e Tip — I : Bir ¢ok taneye ayn: anda etki eden ve sonuglari makro seviyede
incelenebilen kalintt gerilmelerdir. Miihendislik bilesenlerinde makro kalinti
gerilmeleri, montaj sirasinda birbiri ile uyumsuz pargalar arasindaki etkilesim
yoluyla veya bir parca i¢indeki farkli bolgeler arasinda kimyasal, termal ve plastik
olarak indiklenen uyumsuzluklarin olusturulmasi yoluyla olmak {lizere en az dort
sekilde ortaya ¢ikabilir (Withers ve Bhadeshia, 2001).

e Tip — II : Farkhh tanelerde aym anda gelisse de, her bir tane igin ayri olarak
gergeklesen etkilerin yarattigi gerilmelerdir. Martenzit doniisiimii yarattig1 gerilim
bu baslik altinda incelenmektedir ancak martenzit doniisiimiiniin hemen her

asamasinda oldugu gibi burada da bir goris birliginden s6z etmek miimkiin degildir.
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Sayica ¢ogunlukta olan bazi arastirmacilar, doniisiim sirasinda yapida basma
gerilmesi olustugunu iddia ederken (Nakada vd., 2016; Matteo Villa vd., 2014);
diger arastirmacilar ¢ekme gerilmesi olustugunu (Ershov, V M; Oslon, 1972) veya
higbir gerilme olusmadigini (San Martin vd., 2012) raporlamislardir.

e Tip —III : Tane i¢i kafes kusurlarindan kaynaklanan ve birka¢ atom uzakliklara etki
eden kalinti gerilmelerdir. Martenzit dontistimii sirasinda Ostenitte olusan kafes

kusurlar1 bu tip gerilmelere 6rnek olarak verilebilir (Nishiyama, 1978).

Martenzit doniisiimii sirasindaki kalinti gerilme olusumunu anlamak i¢in dontisiim
kinetigi incelenmelidir. Bir martenzit tanesi biiylidiiglinde, ¢evresine g¢arparak, elastik
olarak tolere edilemeyecek bir deformasyon yaratir. Doniisiimiin erken asamalarinda, izole
edilmis martenzit taneleri bunu tampon etkisi gosteren dsteniti deforme ederek basarabilir,
ancak doniisiim ilerledikge martenzit taneleri ile birbirleri ile karsilasacagindan tanelerde
plastik deformasyon olusturabilecek seviyede gerilmeler olusur. Bu deformasyon
martenzitin morfolojisine gore yogun dislokasyon noktalar1 veya ikizlenmeler seklinde
ortaya ¢ikar. Yapmin gevsemelerini saglayacak bir mekanizma bulunmadigindan, bu

gerilme seviyeleri yap1 i¢ginde tutulacaktir (Hutchinson vd., 2018).

Bu gerilmelerin basma gerilmesi formunda ortaya c¢ikmast mihendislik
uygulamalarinda istenilen bir durumdur. Sistemde mevcut basma gerilmelerinin, 6zellikle
numunelerin yorulma mukavemetlerine etkisi oldukga pozitiftir (Fragoudakis vd., 2013).
Ancak martenziti temperlemeden kullanmak miimkiin degildir ve temperleme sonrasi
malzeme sahip oldugu basma gerilmesini kaybetmektedir. Bu gerilmelerin yapida
tutulmasinda kullanilan en etkin yontemlerden biri kriyojenik islemdir (Senthilkumar vd.,
2011). Kalint1 ostenitte basma gerilimi olusumu kriyojenik islem sirasinda martenzit
olusumunun en belirgin etkisidir. Ostenitte olusan bu gerilme, tavlamanin ilk 1sitma
asamasindan sonra korunur. Buna gore kriyojenik islem, ¢elik bilesen yapisindaki kalinti
Osteniti, gerilim kaynakli martenzit déniisiimiine karsi mekanik olarak stabilize etmek igin

etkili bir yontem olarak kullanilabilir (Matteo Villa vd., 2014).
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2.3. Kriyojenik islem

1920'lerin ikinci yarisinda ortaya atilan sifirin altina sogutma fikri 1940'larda yogun
bir sekilde c¢alistlmis ve bu g¢aligmalar sayesinde kriyojenik islem olarak bilinen

tamamlayict 1s1l islem siirecinin temeli atilmistir (M. Villa vd., 2017).

Kriyojenik islem geleneksel 1s1l islemlere benzer sekilde sertligin, toklugun, asinma
ve yorulma direncinin arttirilmasinda kullanilan etkin bir yontemdir ve bir¢ok metal
malzemenin servis omriiniin artirilmasi amaciyla ticari olarak yillardir kullanilmaktadir.
Yontemin uygulanmasi genellikle iki sicaklik bolgesindedir. Bu sicakliklar s1g kriyojenik
islem (SK) icin -145 °C; derin kriyojenik islem (DK) icin ise -190 °C’dir. Ticari

uygulamalarda -80 °C civar1 soguk islem (SI) uygulamalar1 da mevcuttur.

Malzeme, belirlenen sicaklikta ve siirede kriyojenik isleme tabi tutulur ve
sonrasinda oda sicakligina belirli bir hizda ¢ikarilir. Bunu genellikle sicakligir 150 — 500 °C
arast degisen bir temperleme i1slemi takip eder. Tutma siiresi ve ortam sicakligma 1sitma
hizimin 6zellikle asinma direncinin 1yilesmesinde kritik 6nem arz ettigi raporlanmistir. Son
yillarda ise derin kriyojenik islem simirlarim asarak baslangic kullanim amaci olan
celiklerin dismna cikabilmistir. islem muhtelif basar1 dereceleri ile bircok demir dis1 metal
ve alagimlarinda, seramik malzemelerde, polimerik malzemelerde, kompozit
malzemelerde, metalik camlar ve diger ileri teknoloji malzemelerinde (karbon nanotiip,
altin nano pargacik gibi) kullanilmistir (Debdulal Das, 2011). Kriyojenik isleme ait bir akis

semasi Ornegi Sekil 2.7’de sunulmustur.

Bunun yaninda 6zellikle orta karbonlu ¢elikler i¢in kriyojenik islemin sebep oldugu
performans artiginin mekanizmalar net sekilde ortaya konmamistir (H. Li vd., 2016). Islem
sonucunda goriilen mikroyapisal degisimler, islem kosullar1 ve yapi-6zellik iliskisine dair
bilimsel agiklamalar heniiz gelistirme asamasindadir. Su ana kadar mikroyapisal
iyilestirmeler genellikle yapi icerisinde bulunan kalinti Ostenit miktarinin azalmas ile
iliskilendirilirken (Ghasemi-Nanesa ve Jahazi, 2014); zaman zaman ise karbiir
parcaciklarinin incelmesi veya cokelmesi ile yapi-6zellik iligskisi kurulmustur (Koneshlou

vd., 2011).
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Sekil 2.7. Kriyojenik isleme ait genel bir akis semasi (Jovicevi¢-Klug ve Podgornik,2020)

Ince karbiir pargaciklari veya oOstenitik matris igerisinde nano-boyutta martenzit,
ozellikle dislokasyon tirmanmasmin nadiren goriildiigii diisiik gerinim genliginde
dislokasyon hareketinin onlenmesi veya geciktirilmesi i¢in etkin mekanizmalar gibi
gorilebilir. Diger yandan derin kriyojenik islem sonucunda olusan ince karbiir ¢okeltiler
ertelenmis bir catlak olusumunu tetikleyebilirler. Bir diger yandan ise kalint1 Ostenit catlak

biiytimesini ilerleme sathasinda durdurabilmektedir.

Sertlestirme ve kriyojenik islem sirasinda olusan alasim ve ikincil karbiir ¢okeltiler
dislokasyon hareketlerini engelleyerek malzemenin mukavemetini arttirmaktadir. Zira
malzemenin sahip oldugu nihai martenzit yapmin tane inceliginin baslangictaki Ostenit
tanelerinin boyutuna bagli oldugu tespit edilmistir. Sinirlanan yeniden kristallesme
mekanizmasi beraberinde tane biiylimesini de engellediginden malzeme mukavemetini de
artirmaktadir. Bu karbiirlerin ¢okelti mekanizmasi TEM teknigi kullanilarak goérsel olarak
tespit edilebildigi gibi elektriksel direng 6l¢iimii ile de izlenebilir (Jung vd., 2011). Karbiir
yapilarin artis1 ile birlikte alasim elementlerinin ve matris igerisinde serbest karbon
atomlarinin yarattigi diren¢ azalacagindan; elektriksel iletkenlikte artis gozlenmektedir
(Sekil 2.8).
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Sekil 2.8. Cokelti miktarina gdre degisen elektriksel direng (Jung vd., 2011)

Kriyojenik islemin martenzitin tetragonalitesi lizerine etkisi konusunda yapilan
calismalarda, kalint1 dstenit yapinin giderildigi ve yeni olusan martenzitin, tetragonalitede
diisitk miktarda bir artisa neden oldugu raporlanmistir (Matteo Villa vd., 2014). Lu vd.
(2017) tarafindan 52100 celigi lizerine yapilan ¢aligmada ise Gstenitin tamami martenzite
donlismesine ragmen (Sekil 2.9) martenzitin tetragonalitesi {lizerine bir etkisi olmadigi

raporlanmis ancak sayisal olarak paylagiimamistir.
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Sekil 2.9. Kriyojenik islem uygulanmig 52100 ¢eligine ait XRD paterni (Lu vd., 2017)
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Kriyojenik islem, yapidaki kalinti 6stenit miktarini azaltmasi ve karbiir yapilari
arttirmasi ile numune sertligini arttirarak mukavemetini arttirir. Bunun numuneyi gevrek
hale getirerek tokluk tlizerinde negatif bir etki gostermesi beklenebilir. Burada diisiiniilmesi
gereken unsurlardan ilki kalinti gerilmelerdir. Zira bu gerilmeler malzemelerin mekanik

dayanimlarinin degisimlerinde en énemli rollerden birini oynarlar.

Kutu karbiirizasyon yapilmis disiik karbonlu En 353 ¢eligi lizerine gergeklestirilen
calismada arastirmacilar, hem temperlenmis hem de temperlenmemis durumda geleneksel
olarak 1s1l islem gbrmiis, s1g ve derin kriyojenik islem uygulanmig numunelerinde XRD
teknigine bagvurarak kalinti gerilme dagilimini 6lgmiiglerdir. Kalinti gerilme dagiliminin
hem kalint1 Gstenitin martenzite doniisiimii hem de ince karbiir ¢okeltme mekanizmalari ile
sik1 bir sekilde iligkili oldugunu gozlemlemislerdir. Derin kriyojenik islem uygulanmis
numunelerde ortaya ¢ikan basma gerilmesi artisi %92 olarak hesaplanmistir (Sekil 2.10)

(Bensely vd., 2008).
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Sekil 2.10. Kriyojenik iglem ile artan basma gerilmeleri (Bensely vd., 2008)
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Ikinci unsur ise kriyojenik islem ile malzeme matrisinde gerceklesen
homojenizasyondur. Karbiir tanelerinin daha homojen ve ince taneli yapisi malzemenin
izotropisini arttirarak malzemenin mekanik &zelliklerinin iyilesmesini miimkiin kilar.
Azalmis  birim hiicre parametresi, piklere ait FWHM degerleri ve bunun standart
sapmalarinin gozlemlerinden, kriyojenik olarak islenmis numunelerin tavlama sonrasinda
daha homojen hale geldigi raporlanmistir. Calismada FWHM degerleri tetragonalite ile
direkt olarak iliskilendirilmis. Hizli bir sekilde sogutularak 24 saat kriyojenik igleme tabii
tutulan H13 c¢eliginin XRD paterni verilmistir (Sekil 2.11). “b” kodlu numunenin en

yiksek tetragonaliteye sahip oldugu ayrica sunulmustur (Xu vd., 2010).
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Sekil 2.11 Kriyojenik islem uygulanmis H13 ¢eligine ait XRD paterni (Xu vd., 2010)

Ugiincii ve son unsur ise kriyojenik islem sirasinda asir1 doygun hale gecen
martenzitin karbonunun bir kisminin tane sinirlarina kiimelenmesi ile azalmasidir. Nano
seviyede gergeklesen bir tasinim nihai martenzit formunun eser miktarda da olsa daha az
karbonlu olmasina yol agar. Bu da martenzitin sertligini; dolaylh yoldan da gevrekligini
azaltacak bir etmen olarak sunulabilir. Bu baglamda kriyojenik islemin mekanik 6zellikler
tizerine etkisini arastirirken tiretim asamasindan baslayan ¢ok yonlii bir degerlendirmeye
ihtiya¢ vardir. Kriyojenik islemin mikroyap1 iizerine etkisi sematik olarak Sekil 2.12°de

sunulmustur.
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Sekil 2.12. Kriyojenik islemin mikroyapi tizerine etkisi (Pérez ve Belzunce, 2015)

Kriyojenik islemin c¢eliklerin mekanik o6zelliklerine en bilinen etkisi malzeme
sertliginin artisidir. Celigin ulasabilecedi en yiiksek sertligi belirleyen yegane faktor ise
sahip oldugu karbon oramidir. M. Villa vd. (2017) tarafindan gergeklestirilen ¢alismada,
geleneksel 1s1l islem sonucunda karbon oranina gore degisen sertlikler literatiir
incelemesine tabi tutulmus ve sirasiyla agirhikga % 0,97, %1,20 ve %1,59 C igeren ii¢
celige geleneksel 1s1l islem ve derin kriyojenik islem uygulanmistir. Ayrica derin
kriyojenik islem uygulanan ¢eliklere farkli 1sitma hizlarn uygulanmis ve 1sitma hizinin
malzeme sertli§ine etkisi arastirtlmistir. Calisma sonucunda derin kriyojenik islem
uygulanan celikler beklendigi iizere geleneksel 1s1l islem uygulanmis celiklerden daha
yiiksek sertlik degerine ulasmistir. Sertlik miktarindaki artis karbon orani arttik¢ca daha da
belirginlesmigtir. Kriyojenik islem sonrasinda en yiiksek karbonlu celikte dahi malzeme
sertligi korunmus olup bu durum kriyojenik islemin neden ozellikle yiiksek hiz takim
celiklerinde yogun olarak kullanildigimin bir 6zeti olarak sunulabilir. Diger yandan 1sitmasi
daha hizli sekilde gergeklestirilen numunenin sertligi kontrollii bir sekilde yavas sekilde
isitilan numuneye kiyasla diisilk kalmistir. Kriyojenik islemin sertlige olan etkisinin
maruziyet siiresine bagli olarak degistigi raporlanmistir. Celiklerin karbon oranina gore

degisen Vickers sertliklerine ait grafik Sekil 2.13’te sunulmustur.
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Sekil 2.13. Celiklerin karbon oranina gore degisen Vickers sertlikleri (M. Villa vd., 2017)

Kriyojenik islem ile ¢elik malzemelerin asinma direncinin arttirilmasi kriyojenik
islemin en yaygin kullanim alanmi olarak tanimlanabilir. Debdullah Das basta olmak iizere
bircok bilim insan1 6zellikle yiiksek karbon igeren takim c¢eliklerinin asinma direncine
kriyojenik islemin etkisi tizerine ¢alismalar yiiriitmiislerdir (Das vd., 2009; Das, 2011; Das,
vd.,2010; Das ve Ray, 2012). Yiiksek karbonlu ¢elik grubu i¢in aginma direncindeki artig

cogunlukla yapidaki kalint1 dstenitin azalmasi argiiman ile agiklanmaktadir (Sekil 2.14).

Orta karbonlu ve diisiik alasimli celikler genellikle yapisal elemanlar olarak
kullamldiklarindan genellikle yiiksek derecelerde (400 °C ve iistii) temperlenmektedirler.
Bu da numunelerin sertliklerini ve asinma dayanimlarini ciddi seviyede diisiirmektedir.
Buna karsilik Senthilkumar ve Rajendran (2012) tarafindan 4140 celigi lizerine yapilan
calismada celigin asinma davramisina Ostenitleme sicakligi, kriyojenik islem siiresi,
temperleme sicakligit ve temperleme siiresinin etkisi Taguchi metodu kullanilarak
aragtirtlmistir. Calisma sonucunda derin kriyojenik islem goérmiis numunelerin asinma
dayanimi geleneksel 1s1l islem gérmiis numunelere gore %236 oraninda artmistir. Asinma
dayaniminda en yliksek katkiyr dstenitleme (%17,34) ve temperleme (%11,6) sicaklifinin
verdigi ortaya konulmustur. 4140 gibi orta karbonlu diisiik alasimli ¢eliklerde, krom gibi
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karbiir olusturucu elementlerin siirli oranda kalmasi sebebi ile kriyojenik islem siiresinin

24 saat sonrasinda énemli bir etkisinin olmadig1 ayrica raporlanmustir.
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Sekil 2.14. D2 geligine uygulanan kriyojenik islemin kalint1 Gstenit yapi tizerine etkisi

Calismanin giris boliimiinde bahsedildigi gibi kriyojenik islemin orta karbonlu
celiklerin ¢ekme dayanimi, ¢entik darbe toklugu ve yorulma dayanimi gibi mekanik
Ozelliklerine etkisinde literatliirde bir mutabakata varilamamustir. 4340 geligi lizerine
yapilan bir calismada numuneler 24 saatlik derin kriyojenik isleme tabi tutulmuslardir.
Daha sonrasinda farkli temperleme sicakligia (200 - 300 — 455 °C) bagh olarak sertlik,
centik darbe toklugu ve yorulma dayammlar1 geleneksek olarak sertlestirilmis numuneler
ile karsilagtirllmistir. Kriyojenik islem sonrasinda numune sertlikleri ortalama 1 HRC

seviyesinde artarken, ¢entik darbe numunelerine ait kirik yiizey incelemesinde kriyojenik
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islem sonrasinda gevrek alanlarin arttig (Sekil 2.15a) bunun sonucunda darbe toklugunun

diistiigii (Sekil 2.15b) raporlanmistir (Zhirafar vd., 2007).
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Sekil 2.15. 4340 ¢eligi ¢entik darbe deneyi (a) Kirik yiizey (b) degisen temperleme
sicakligina bagh grafik (Zhirafar vd., 2007)

Buna karsilik aym g¢alismada kriyojenik islem uygulanmis numuneler her iki
temperleme sicaklhigr (200 °C ve 455 °C) i¢in de daha yiiksek bir yorulma dayanimi
gostermislerdir (Sekil 2.16). Arastirmaci bu dayanim artigin1 kriyojenik islem sonrasinda

kazanilan mukavemet ile iliskilendirmistir (Zhirafar vd., 2007).
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Sekil 2.16 Temperleme sicakliklarina gore yorulma dayanimimin degisimi (Zhirafar vd.,
2007)

Gongalves vd. (2019) farkli tipte yay celikleri (SAE 5160, SAE 6140, 51CrV4-
ACEF) tizerinde gerceklestirdikleri caligmada kriyojenik islemin numune toklugu ve yorulma
mukavemetinde herhangi bir etkisi olmadigini raporlamislardir. Bu seviyelerde alasim
elementi ve karbon igeren ¢eliklerin, kriyojenik iglem sirasinda karbiir olusumunu anlaml
seviyelerde karbiir yap1 olusturamayacagin savunmuslardir. Diger yandan alasim element
miktar1 arttik¢a ¢eligin tim mekanik oOzelliklerinde (kirilma toklugu ve yorulma) artig
gozlendigini; heniiz celigin liretim asamasinda yapida kalan metalik olmayan safsizliklarin

dayanim degerlerini dramatik seviyelerde etkileyecegini raporlamiglardir.
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Pérez ve Belzunce (2015) yaptiklari ¢alismada H13 ¢eligine kriyojenik islem
uygulamislardir. islem sonrasinda numunelerin kirilma tokluk degerlerinde %22’lik bir
artisga ragmen diger mekanik ozelliklerde bir kazamim raporlanmamistir. Numunelerin
kirilma tokluk degerleri (Kc) 54.8 MPa.m'? degerinden 67.1 MPa.m'? degerine artarken,

sertlik degisimi gbzlenmemistir.

45WCrV7 ¢eliginin Mikroyapt ve ¢ekme dayanimina kriyojenik islemin etkisinin
arastirildigr bir diger ¢alismada ise Vahdat vd. (2013), numunelere 24 ve 36 saat olmak
lizere iki farkli siirede derin kriyojenik islem uygulamustir. Islemi takiben ise numunelere
degisen stirelerde (1,2,3 saat) temperleme islemi uygulamislardir. Uzun  kriyojenik islem

ve temperleme siirelerinin ¢gekme dayanimina pozitif etkisi gézlenmemistir (Sekil 2.17).
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-
< 41390 Standart
Numune
18703 1525 MPa 243
1850 -
2300
2280 41
361
© 242
g_ 2260 363
- 2240 483
£ 002
£ 2220 482
©
& 2200
(a} 362
g 2180 003
481
g 2160
O
2140 Standart -
Numune
2120 1670 MPa
2100 >

Sekil 2.17. Degisen kriyojenik islem ve temperleme siirelerine gore (a) akma (b)cekme
dayanimindaki degisim (Vahdat vd., 2013)
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyal

Tez ¢calismasinda farkli alasim elementleri ile alasimlandirilmis olan 55Cr3, 51CrV4,
52CrMoV4 orta karbonlu yay ¢elikleri kullanilmistir. Celikler CEMTAS (Bursa) firmasi
tarafindan siirekli dokiim yontemi ile 55 mm gapta tiretilmistir. Uretilen dékiim pargalar
sonrasinda sicak haddeleme ile 19 mm ¢apa indirilmis ve 20 cm boyunda kesilmistir.

(Celiklere ait optik emisyon spektrometre analizi sonuglar Cizelge 3.1°de sunulmustur.

Cizelge 3.1. Celikler ait optik emisyon spektrometre analizi sonuglar

Aélg}:k‘?a C Si Mn Cr Mo v p S
55Cr3 | 057 | 030 | 085 | 091 ; 0.010 | 0.005

51CrV4 0,52 0,28 0,84 0,93 - 0,13 0,008 | 0,004
52CrMoV4 | 0,54 0,26 0,87 1,12 0,19 0,11 0,009 | 0,003

Mikroyapisal incelemeler igin ¢elikler kesme diski ile abrasif olarak 30 mm
kahnhginda kesilmistir. Cekme, g¢entik darbe ve yorulma testleri i¢in numuneler talash
imalat kullanilarak ve merkez ile yiizey arasinda bolge gozetilerek hazirlanmastir.

Numunelerin boyutlarini gosteren teknik ¢izim Sekil 3.1°de verilmistir.

=1 45"
B 5 B
+ — e [ S «eli
\7‘ o 55
35 LS S

140

65

Sekil 3.1. Deney numune boyutlarim gosteren teknik resimler (a) Cekme (b) Centik
Darbe (¢) Yorulma
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Kriyojenik iglemler, MMD Makine ve Malzeme Teknolojileri Ar-Ge Danigmanlhk

Miihendislik Hizmetleri San. Tic. Ltd. Sti. biinyesinde bulunan 1sitma yapabilen kriyojenik

islem cihazi (Sekil 3.2) kullanilarak gergeklestirilmistir.

Sekil 3.2. Kriyojenik Islem Cihazi (MMD Tekno)

Islem, derin (-196 °C) kriyojenik islem olarak, 24 saat siiresince 2 °C/dakika

sogutma ve 1sitma hizinda gerceklestirilmistir (Sekil 3.3). Kriyojenik islem dncesinde veya

sonrasinda yapilan temperleme islemi ve islem oncesinde yapilan sertlestirme islemi igin

ise ESOGU Metaliirji Enstitiisii Laboratuvari biinyesinde mevcut bulunan 1s11 islem firm

ile Korozyon Laboratuvari biinyesinde bulunan Neytech QEX 1s1] islem firmi kullanilmigtir

(Sckil 3.4).

1000

Oda Sicaklid

850°C,15 dakika —Gs
800 w wrs DK
2 6004
o 500°C,1 saat 500°C,1 saat
@ ” £ 5
© 400 ok
x ! C
g i \
8 200 - \
0] \
\
0 £
\ 7
2°C/dakikar ¢ 2°C/dakika
\ /

-200

-196°C, 24 saat

Sekil 3.3. Calismada kullanilan 1s1l islem akis semasi
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Sekil 3.4. Calismada kullanilan 1s1l islem firmlar

Sertlestirme 1s1l isleminde Ostenitleme islemi 850 °C’de | saat/in¢ ¢ap orantis ile
gerceklestirilmis ve numunelere yagda su verilmistir. Su verme sonrasi temperleme 500°C
sicaklikta 1 saat olarak gergeklestirilmistir. Sonrasinda numuneler havada sogutulmustur.

Belirlenen degiskenler sonucu olusan deney numune kodlar1 Cizelge 3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.2. Deney numune kodlar

Islem Deney Kodu SSCr3 | 51CrV4 | 52CrMoV4
Ostenitleme (850 °C) Sertlestirilmis
Su Verme (Yagda) (S) 223 L 223
Ostenitleme (850 °C) Refiofedk Tejen
SuV Yagd
i : er.me.( 35 2 uygulanmis ancak 55K 51K 52K
Kriyojenik Islem temperlenmemis
(-196 °C; 24 Saat) K)
Ostenitleme (850 °C) Geleneksel olarak
oy erme Uipeda) sertlestirilmis | 55GS | 5IGS |  52GS
Temperleme Islemi (GS)
(500 °C;1 Saat)
Ostenitleme (850 °C)
SIL{lr\i;i)I_-ir:rTil(E;llge cll;l) Derin Kriyojenik
(196 °C; 24 Saat) Islem ?I};iu)lanmm 55DK | 51DK 52DK

Temperleme Islemi
(500 °C;1 Saat)
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Numunelere ait mikroyapinin sekilsel ve boyutsal incelemeleri FEI Nova NanoSEM
650 Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) (Sekil 3.5) ve ikincil elektron dedektorii
kullamlarak gerceklestirilmistir. Numuneler SiC zimparalar ile 2400 grit seviyesine kadar
zimparalanmis sonrasinda 3 um’lik elmas pasta kullanilarak parlatilmistir. Elektron Geri
Sagilim Difraksiyonu (EBSD) deneyleri i¢in parlatma islemine 1 pm elmas pasta ve 0,25
um koloidal silika ile devam edilmistir. Numunelerin daglanmasinda Vilella ayraci

kullanilmistir.

_!‘L}\‘”

undegfand

Sekil 3.5. FEI Nova NanoSEM 650 Taramali Elektron Mikroskobu (ILTEM, Kiitahya)

Karbiir yapilarin tiir, boy ve dagilimlarina dair inceleme i¢in JEOL JEM2100F
Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM) (Sekil 3.6) kullanilmistir. Numuneler yaklasik 100
mikron seviyesine kademeli elmas parlatma ile mekanik olarak indirgenmis; sonrasinda
Struers Tenupol-5 cihazi ile elektrolitik olarak hazirlanmistir. Elektrolitik ¢ozeltisi olarak
hacimce %5 perklorik asit, %20 gliserin, %75 metil alkol kullanilmistir. Calisma voltaji 50
V olarak belirlenmistir (Yamasaki, 2004).

Numunelerin  derin  kriyojenik islem sonrasinda ortaya g¢ikan elektriksel
direnglerindeki degisim, Agilent 4294A empedans analizorii kullanilarak olgtilmistiir.
Numuneler hassas kesme cihazi ile Imm kalinlhiginda kesilmis ve sonrasinda 300 pm

kalinliga SiC zimpara ile indirilmistir. Numuneler nihai olarak 2400 grit SiC zimpara, 1 um
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elmas pasta ve 0,25 um partikiile sahip kolloidal silika ile parlatilmistir. Olgiimler sicaklik
etkisi gozetilerek sabit oda sicakhiginda (25 °C +1) gergeklestirilmistir.

ol

P

Sekil 3.6. JEOL JEM2100F Ge(;irili Elektron Mikroskobu (TEM) (ESTU — BIBAM)

XRD, kalinti gerilme ve Rietveld analizi i¢cin numuneler ASTM EI1558 — 99
standartina uygun sekilde, Gamry Reference 3000 potansiyostat ile, elektrolitik olarak
parlatilmigtir. Numunelerin XRD analizleri Panalytical Empyrean cihaz kullanilarak, 20° -
120° 20 agilar1 arasinda, 0,25 derece/dakika hizla gergeklestirilmistir. Numunelere ait patern
eslestirmeleri ve Rietveld analizi i¢in gerekli Kristallografik Bilgi Dosyalar (CIF) i¢in PDF
4+ programi kullanilmistir. Rietveld analizi i¢cin MAUD 2.92v programi kullanilmistir.
Mikroyapt ve malzeme yapisinin es zamanl olarak ayristirilmasinda Marquardt en kiigiik
kareler metodu kullanilmistir Ayristirma islemi, uyum 1yiligi katsayisinin (S) 1 hedef

katsayisina yakinsamasi durana dek siirdiiriilmiistiir (Gasan ve Erturk, 2013).

Numunelerin kalmt1 gerilme degerlerinin tespitinde CEMTAS biinyesinde bulunan
XStress 3000 cihaz1 (Sekil 3.7) kullanilmistir. Deneyler Cr-Ka X-Isin1 kaynagi kullanilarak,
156,4° difraksiyon agisi, 0,3 Poisson oranm, and 211 GPa Young modili degerlerinde
gerceklestirilmistir. Ortalama kirinim verileri, 20 saniyelik maruz kalma stiresiyle -40 ° ve +
40 © arasindaki yedi farkli egim acisinda ol¢iilmiistiir. Bu yedi egim acisinin ortalamasi,
numunenin kalinti gerilmesi ve Yar1 Yikseklikteki Tam Genislik (FWHM) degerlerini

belirlemek i¢in kullanilmustir.
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Sekil 3.7. XStress 3000 Kalinti Gerilme Olgiim Cihazi (CEMTAS, Bursa)

Kriyojenik isleme bagli olarak degisen mekanik Ozelliklerin tespiti ic¢in ¢elik
numunelerin ¢ekme dayanimlart 250 kN kapasiteli Shimadzu ¢ekme cihazi ile ASTM E8/
E8M-13 standardina uygun olarak odlctilmiistiir. Centik darbe toklugu 6lgiimleri, Charpy
yontemini temel alan ASTM A370 standard: kullanilarak olgiilmiistiir. Olgiimlerde MFL
Systeme (Sekil 3.8a) cihaz kullanilmistir. Sertlik 6l¢timleri mikro olarak FM-800
Futuretech Mikro sertlik cihazi (Sekil 3.8b) kullanilarak gergeklestirilmistir. Sertlik

degerleri 300 gr yiikiin 10 saniye uygulanmasi ile elde edilmistir.

f ]
Sekil 3.8. Mekanik deneylerde kullanilan (a) MFL Systeme ¢entik darbe (b) Futuretech
FM-800 mikro-sertlik cihazlari
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Numunelerin asinma dayanimlart CSM Instruments Tribometer (Sekil 3.9a) cihazi
kullanilarak olgtilmistiir. Deney 3 mm ¢apinda tungsten karbir (WC) bilye kullanilarak 5
cm/sn ¢evresel hiz, SN yiik altinda ve disk tizeri bilye (ball-on disk) asinma geometrisi
kullanilarak ve numune tizerinde 100 metre yol alinarak gergeklestirilmistir. Asinma
ciftinin Hertz temas teorisine gore irdelenmis ve maksimum temas gerilmesi 2,37 GPa
olarak hesaplanmistir. Asinma deneyi sonrasi numunelerin yiizeyinde olusan hacim kaybi
miktarlar1 Mitutoyo SJ-400 profilometre cihazi (Sekil 3.9b) ile 6l¢iilmiistiir. Profillere ait

asinma oranlari ise InstrumX Versiyon 4.0 B yazilim kullanilarak hesaplanmistir.

Sekil 3.9 Asinma deneylerinde kullanilan (a) CSM Instruments Tribometer (b) Mitutoyo
SJ-400 profilometre

Yorulma dayanmimlarinin tespitinde ise Hi-Tech HKM19 doénel egmeli yorulma cihaz
(Sekil 3.10) kullanmlmistir. Cihazin motor devri 5800 devir/dakika’dir. Deneyler sirasinda

olasi elektriksel sikintilar1 engellemek adina kesintisiz gii¢ kaynagi kullanilmuistir.

Sekil 3.10. Hi-Tech HKM 19 donel egmeli yorulma cihazi
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Deneyler bes farkli gerilme altinda ve liger numune ile gergeklestirilmistir. En
digiik yik 675 MPa, artig kademesi 50 N olarak belirlenmistir. Deney yiiklerinin
belirlenmesinde (Pang vd., 2013) yorulma yiikii ile ¢ekme yiikii arasindaki bagintiy:
arastirdigi ¢alisma esas alinmustir.  Yorulma limit degeri olarak 107 gevrim sayisl
belirlenmistir. Bu ¢evrime ulasan numunelerin deneyi sonlandirilmis ve numune
“yorulmuyor” olarak etiketlenmistir. Yiik hesab1 i¢in daire numunelerin kesit modiilii
kullanilmistir (Denklem 3.1). Cihazda yapilan modifikasyon sonrast numunenin en ince
kesitinin yiike uzaklig1 137,8 mm olarak dl¢tilmistiir. Buna gore uygulanan kuvvetin (P)
gerilme karsihgr (o) Denklem 3.2°de sunulmustur. Hesap sonucunda elde edilen 21,85
katsayis1 kullanilarak asilacak yiikiin agirhig N cinsinden hesaplanmigtir. Sistem agirhigimi

yok etmek adina karsit yiik kullanilmistir.

r? d
SIS @1
137,8P x32 _
g (MPa) = e 21,85 P(N) 3.2)

Sematik gosterimi Sekil 3.11°de sunulan yorulma deneyinde siirekli sabit gerilme
altindaki numune siniizoidal degisen bir genlikte, sabit frekansta egilmeye ve donel olarak
burulmaya maruz birakilmistir. Bu sekilde her numunede yiizeyde tam degisken ¢ekme ve

basma gerilmeleri olusturulmustur.

r=4mm

Cekme ' = -
Gerilmesi

Basma ]
> Gerilmesi

Sekil 3.11. Yorulma cihazinin ve deneyinin sematik goriintiisii

N

Yorulma testleri sonrasinda numunelere ait kirik yiizey goriintiileri Nikon SMZ

1000 Stereo Mikroskop kullanilarak elde edilmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Calismadaki parametrelerin dogru belirlenmesi ve deney setinin verimli bir sekilde
olusturulmas1 adina ilk olarak 6n deneme ¢alismalar1 gerceklestirilmistir. On denemelerde
kriyojenik islemin mukavemet ve tokluga etkisinin en net sekilde incelenebilecegi ¢cekme

testlerine bagvurulmustur.

[lk olarak 55Cr3 numunelere ii¢ farkl siirede (12 — 24— 36 Saat) kriyojenik islem

uygulanmistir. Kriyojenik islem sonrasinda numunelerin ¢ekme dayanimlar Sekil 4.1°de

verilmistir.
1600 -
1400 -
1200
(o] J
o
S 1000+
- l
£ 800 |
E 4 i
O 600
400 | _55DK-12
1] —— 55DK-24
200 — 55DK-36
-55GS
D T ¥ T T T
0.00 0.02 0.04 0.06 0.08

Gerinim (m/m)

Sekil 4.1. Farkli siirelerde kriyojenik islem uygulanmig 55Cr3 celiklerine ait
gerilme/gerinim diyagrami

Literatiir incelemesinde deginildigi iizere kriyojenik islemin orta karbonlu diisiik
alasiml ¢elik grubu i¢in mukavemete (6zellikle ¢ekme dayanima) etkisi tutma stiresi ile
artmak ile birlikte (Das, 2011), siirenin uzatilmasinin goézle gdriiniir bir kazang saglamadigi
(Vahdat vd., 2013) deneysel olarak dogrulanmistir. Numuneler 36 saat sonunda en yiiksek
cekme dayanimina sahip olmasina ragmen, gerinim degerlerinde kayda deger iyilesmeler
goriilmemistir. 12 saatlik kriyojenik islem ise malzemenin gerinimini arttirmis ancak
mukavemetinde iyilesmeye neden olmamistir. Bu ¢elik grubu igin 24 saatlik daldirma siiresi

ideal goziikmektedir. Cekme testlerine dair sayisal veriler Cizelge 4.1°de verilmistir.
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Cizelge 4.1. 55Cr3 ¢eligine farkl siirelerde uygulanan kriyojenik islemin ¢ekme dayanim

ve gerinim karsilagtirmasi

Numune (Cekme Dayanimi (MPa) Gerinim (m/m) (%)
55GS 1534 7.02
55DK-12 (-196 °C, 12 Saat) 1527 7,52
55DK-24 (-196 °C, 24 Saat) 1351 7,96
55DK-36 (-196 °C, 36 Saat) 1558 7,46

Sonrasinda 51CrV4 celigine 24 saat boyunca sig (-145 °C) ve derin (-196 °C)

kriyojenik islem uygulanmis ve ¢ekme deneyi sonuglar karsilastirilmistir. Sig kriyojenik

islem uygulanmis numunede geleneksel 1s1l isleme gore kayda deger bir degisim

gozlenmemistir. Buna karsilik derin kriyojenik islem sonrasi gerilme ve gerinim

degerlerinde artis gozlenmis ve yaklasik %]18’lik bir statik tokluk artis1 gozlenmistir.

Sonuglara gore si1g kriyojenik islemin bu gelik grubu biinyesinde kayda deger seviyede

karbiir iretemedigi sonucuna ulasilmistir. Cekme deneylerine ait gerinim — gerilme

diyagramlar1 Sekil 4.2°de, deneylere ait sayisal veriler 1se Cizelge 4.2°de sunulmustur.

1600—-
1400—-
1200--
1000—:

800

Gerilme (MPa)

600

——51DK
——518K
—51GS

" T
0.00 0.02

T
0.04

T
0.06

Gerinim (m/m)

T " 1
0.08 0.10

Sekil 4.2. Farkli sicakliklarda kriyojenik islem uygulanmis 51CrV4 ¢eliklerine ait

gerilme/gerinim diyagrami
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Cizelge 4.2. 51CrV4 c¢eligine farkli sicakliklarda uygulanan kriyojenik islemin ¢ekme
dayanimi ve gerinim karsilastirmasi

Numune (Cekme Dayanimi (MPa) Gerinim (m/m) (%)
51GS 1517 153
51SK (-145 °C, 24 Saat) 1523 7,80
51DK (-196 °C, 24 Saat) 1568 8,60

Yay celikleri &zellikle otomotiv sektdriinde yogun olarak kullanilan bir celik
grubudur. Bu geliklerin iiretiminde yogun bir otomasyona bagli olarak, hat tasarimlari
mevcuttur. Tamamlayict bir igslem olarak kriyojenik islemin, tipik olarak sertlestirme
sonrasl, temperleme islemi dncesinde yapilmasi tiretim hattinin yeniden yapilandirilmasini
gerektirmektedir. Bu baglamda tez ¢iktilarinin  muhtemel sanayi ortakliklarinda
degerlendirilmesi adina kriyojenik islemin bu celik gruplart i¢cin halihazirda sertlestirilmis
yapilara uygulanabilirligi de arastirilmistir. Bu sebeple 52CrMoV4 celiklerine geleneksel
1s1l islemi takiben kriyojenik islem ve sonrasinda temperleme 1s1l islemi uygulanmistir.

Numunelere ait gerilim-gerinme grafikleri Sekil 4.3 te sunulmustur.

~—__

=
o
% 1000
g ]
= 800
4] ]
© 600
AL ——52GS
200 — 52DK
— 52GS-DK
0 T ¥ T o T o T v T % 1
0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10

Gerinim (m/m)

Sekil 4.3. Farkli kombinasyonlarda kriyojenik islem uygulanmis 52CrMoV4 ¢eliklerine ait
gerilme/gerinim diyagrami

52GS-DK numuneler artan temperleme sayisisinin etkisi ile en disiik dayanim

degerine sahiptir. Ikinci temperleme sonrasinda martenzitin tetragonalitesinin  ve
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dislokasyon yogunlugunun goreceli olarak azalmasi ile gerinim degerinde bir artiga sebep
olmustur. Buna karsilik tipik kriyojenik islem en yiiksek gerilme-gerinim degerine sahip

olmay1 stirdiirmiistiir. Deneye ait sayisal veriler Cizelge 4.3 te sunulmustur.

Cizelge 4.3. 52CrMoV4 celigine farkli kombinasyonlarda uygulanan kriyojenik islemin
cekme dayanimi ve gerinim karsilagtirmasi

Numune Cekme Dayanimi (MPa) Gerinim (m/m) (%)
52GS 1515 7,35
52DK 1591 8,35
51GS-DK 1521 7,87

On denemeler sonucunda tiim gelik gruplari igin tipik 24 saatlik derin (-196 °C)
kriyojenik islem prosesinin diisiik alasimli orta karbonlu ¢elikler i¢in en uygun parametre

olduguna kanaat getirilmis ve ¢alismanin tiimiinde bu parametre uygulanmistir.

4.1. Mikroyapisal Ozelliklerin incelenmesi

Bu baslikta gelencksel olarak sertlestirilmis ve kriyojenik islem uygulanmis orta
karbonlu yay c¢eliklerinin mikroyapilarinda meydana gelen degisim SEM, EBSD, TEM,

XRD, Kalint1 Gerilme ve Rietveld analizleri ile incelenmistir.
4.1.1. SEM lincelemeleri ve Sonuclar

Calismada kullanilan c¢eliklerin sekilsel mikroyapr incelemeleri i¢in SEM
yontemine bagvurulmustur. 55Cr3, 51CrV4 ve 52CrMoV4 c¢elikleri i¢in elde edilen
goriintiiler sirastyla Sekil 4.4a-d, Sekil 4.5a-d ve Sekil 4.6a-d olarak sunulmustur. (a) ve (b)
kodlu numuneler martenzit, (¢) ve (d) kodlu numuneler ise temperlenmis martenzit

yapidadir.

Kriyojenik islem sicakliklarinda inildiginde yapidaki atomlarin hareketi neredeyse
sifirlanir. Demir (Fe) dahil olmak {izere yapi tiim karbiir yapici (Cr, V vb.) alasim
elementleri mobilitelerini yitirmis durumdadir. Martenzitin kriyojenik islemin yarattigi
gerilme ile asin doygun hale geg¢mesi ile inter-dendritik kalinti Ostenit formuna,
dislokasyon yogun kafes kusurlarinda ve tane smirlarinda olusturdugu nano kiimeler,
islemi takip eden temperleme asamasi i¢in potansiyel karbiir noktalar1 olusturur (Das vd.,

2010).
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Temperleme sirasinda ilk olarak, 0 ° C ile 200 ° C arasinda e-karbiirleri (Fe,sC)
cokelmeye baslar. 100 °C ile 200 °C arasindaki tavlama sicakliklarinda, kriyojenik islem
sirasinda baglayan kusurlara karbon kiimelenmesi meydana gelmeye devam eder. Bu durum
ozellikle diisiik karbonlu ¢eliklerde e-karbiir ¢okelmesini dnleyen bir mekanizmadir. 200 °C
ile 300 °C arasindaki sicakliklarda ise kalinti dstenitin ayrigmast baglar. e-karbiirlerinin
bozunarak lamel seklindeki sementitin (Fe3C) ¢okelmesi 250 °C'de baslar, 400 °C'de
sementitler kiirelesme egilimindedir. Deforme olmus martenzitik yapinin tetragonalligini
yitirmesi, 400 °C'nin lzerindeki sicakliklarda daha belirgin sekilde gergeklesir. Bu
dereceden sonra temperlemenin son asamasinda ise alagim karbiirlerinin ¢okelmesi, yeniden

kristallesme ve tane biiyiimesi gerceklesir (Malheiros vd., 2017).

Bu baglamda tiim ¢elik gruplari i¢in temperleme islemine tabi tutulmamis numuneler
olan S (a) ve K (b) kodlu numunelerin tamaminin mikroyapisinda bekledigi lizere alagim
karbiir yapilarina rastlanmamustir. Buna karsilik, kriyojenik islem uygulannmis K (b)
numunelerinin yapisinda sinirh sayida olsa da e-karbiir yapilar gdzlenmistir. Bu yapilarin

miktart en alasimli ¢elik grubu olan 52CrMoV4 c¢eliginde ¢ok daha belirgin olarak
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gozlenebilmektedir (Sekil 4.6b). Temperleme islemine tabii tutulmus olan GS (c¢) ve DK (d)
numunelerin ise tamaminda sementit ve alagim karbiir yapilarin mevcudiyeti goriilmektedir.
Derin kriyojenik islemin tiim gelik gruplarinda karbiir olusumunu arttirdigr gozlenmektedir.
Bu artisin yami sira karbiirlerin ¢ok daha homojen bir sekilde matrise dagildigi ve

morfolojilerin yuvarlaklastig1 goriilebilir.

Alasim elementi miktarinin artis1 ile yine belirginlesen sekilde ¢okelen karbiir
¢aplarmin azaldigi gézlenmistir. Bu durum kriyojenik sicakliklarda kafes kusurlarina ve tane
sinirlarina kiimelenen karbon atomlarinin, temperleme sirasinda olusturdugu karbiir
yapilarin dislokasyon yogunlugunun artisina sebebiyet vermesi sonucu olusan kilitlenme ile
karbiir yapilarin bilylimesinin engellenmesi olarak yorumlanmistir. Matrise yayilmus sekilde
gerceklesen bu cokelme karbiir yapimmin homojenizasyonunu da agiklar niteliktedir

(Ghasemi-Nanesa ve Jahazi, 2014).

Sekil 4.5. 51CrV4 geligine ait SEM goériintiileri (a)S (b)K (¢)GS (d)DK
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4.1.2. EBSD Analizi ve Sonuclari

Son yillarda ¢elik numunelerde karbiir yapilarin karakterizasyonu i¢in alternatif bir
yontem olarak sunulan EBSD yontemi ile tanelerin morfolojisinin ve ydnlenmesinin
incelenmesi miimkiindiir (Hetzner ve Van Geertruyden, 2008; Kaufmann vd., 2020).
Calismada SEM incelemesi sonucunda ortaya atilan dislokasyon yogunlugunun artisi ile
tane bililylimesinin engellenmesi olgusunun arastirllmasi adma EBSD analizine

basvurulmustur.

EBSD yontemi sadece SEM incelemesinde morfolojik olarak en ¢ok degisim
gosteren 52GS ve 52DK numunelere uygulanmigtir. Numunelere ait ters kutup figiir
haritalar1 Sekil 4.7a-b’de verilmistir. Bu haritalarda se¢ilmis alan yine se¢ilen fazlara gore

taranmis ve 0,1 giiven endeksi kullanarak tanimlanmustir.
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Sekil 4.7. 52GS ve 52DK numunelere ait ters kutup figiir haritalar

40
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EBSD analizi sonucunda karbiirlerin yapisal analizi miimkiin olmamistir ancak
haritalama datalar1 yakindan incelenerek matrisin tane boyutuna gore bir dagilimi
grafiklestirilmistir (Sekil 4.8).

17.5

15.0

52DK,,, = 0.403038 um

12.5 4

10.0 4

52GS,, = 0.61046 um|

o
5}
1

L ]

Alan Kesri (%)

T T
0.00 0.20 0.40 0.60 0.80 1.00 1.20 1.40 1.60

Tane Boyutu (um)

Sekil 4.8. 52GS ve 52DK numuneye ait EBSD tane boyutu dagilimi

Ampirik olarak gerceklestirilen SEM yorumlari ile uyumlu olarak 52DK numunenin
ortalama tane boyutunun 52GS numuneden yaklasik %34 daha kii¢iik oldugu sayisal veriler
ile dogrulanmistir. 52DK numunelerinin %80’inden fazlas1 52GS numunenin ortalama tane
boyutundan kii¢iliktlir ve daha homojen bir dagilima sahiptir. Tane boyutundaki bu azalma
dislokasyon noktalarinda ve tane sinirlarinda ¢dkelen karbiir yapilarin yarattigi kilitlenme

mekanizmasi ile agiklanmistir. Benzer sonuglar raporlamig ¢alismalar literatiirde mevcuttur

(Prieto vd., 2014).

Ek olarak matris yap: taramalari sirasinda baskin matris yapt olan martenzitin, ve
cokelmesi olasi karbiirlerin Kikuchi paternleri elde edilmistir. Bu paternlerden elde edilen
kafes sistemi ve faz simetrisi datalart TEM ve Rietveld analizinde kullanilmistir. Martenzit

matris yapiya ait Kikuchi paterni Sekil 4.9°da sunulmustur.
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Phase Name: Martensite
Phase Formula: CxFe2-x
Phase Symmetry: Tetragonal (D4h)

Info:

Sekil 4.9. 52DK numune martenzit matris yapisina ait Kikuchi paterni

4.1.3. Elektriksel Diren¢ Ol¢iimii ve Sonuclar
Kriyojenik islem sonrasi artan karbiir ¢okeltilerin tespitinde kullanilabilecek bir diger
yontem de elektriksel diren¢ Ol¢limiidiir. Tiim numunelere uygulanan elektriksel direng

Ol¢limii sonrasinda elde edilen sonuglar Cizelge 4.4 te sunulmustur.

Cizelge 4.4. Numunelere ait elektriksel dzdireng ve elektriksel dziletkenlik

Numune Elektriksel Ozdiren¢ (2.m) | Elektriksel Oziletkenlik (o)
52GS 9,04 x10”’ 1,11 x10°
52DK 7,34 x107’ 1,36 x10”7
51GS 9,19 x10’ 1,09 x10”’
51DK 7,03 x1077 1,42 x10”7
55GS 9,20 x10”’ 1,09 x10”’
55DK 7,11 x107 1,42 x107

Kriyojenik islem sirasinda diisen sicaklik elektriksel direnci de beraberinde
digiirmektedir. Elektriksel direncin diiglisti  kafes hatalarmi  azalttigindan alasim
elementlerinin matris disarisina ¢ikisinin engellenmesini saglar. Kriyojenik islem siiresince
alagim elementlerinin hareketliligi durma noktasina gelir ve i¢sel basma gerilmeleri artar.
Bu mekanizma 1sinma sirasinda baslayacak olan ¢okelme mekanizmasina serbest enerji

saglar. Karbiir yapilarin artis1 ile birlikte alasim elementlerinin ve matris igerisinde serbest
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karbon atomlarmin vyarattigt diren¢g azalacagindan; elektriksel iletkenlikte artis
gozlenmektedir. Bunun yaninda kalinti1 gerilmelerin azalmas1 ve matrisin daha diizenli bir
yapiya gecmesi ile de elektriksel direncin azaldigi literatiirde raporlanmistir (Jung vd.,

2011). Kriyojenik islem sonrasinda degisen elektriksel direng grafigi Sekil 4.10°da

sunulmustur.
950 -
—a— 52CrMoV4
L. o 51Crv4
900 + e —4— 55Cr3
850 .{;i‘;“t\;..;
E e
Cc: ey
800 - R
750 - Rl e -
-
700 - e
GS DK

Sekil 4.10. Kriyojenik islem sonrasinda degisen elektriksel direng

4.1.4. TEM incelemeleri ve Sonuclari

Karbiir dagiliminin ve karbiir tiirlerinin ayrintili olarak incelenmesi i¢in en alagimli
celik grubu olan 52CrMoV4 numunelere TEM analizleri uygulanmistir. 52GS numunesi,
heterojen boyut ve dagihmh biiyiik, kiiresel sementit (Fe;C) ve M7C; (CriCz) tipi
karbiirlere sahiptir. Bu ¢aligmada tavlama sicakligi ve siiresi sabit oldugundan, kriyojenik
islem gormiis numunelerin  birincil  karblir  tlirlerinde  herhangi  degisiklik
beklenmemektedir. Ancak derin kriyojenik islemden kaynaklanan bir ikincil karbiir
olusumu beklenmektedir. Karbon atomlarinin, kriyojenik siire¢ sirasinda dendritler arasi
tutulan Ostenit yiizeyleri, tane sinirlar1 ve dislokasyon bolgeleri tlizerinde nano diizeyde
atomik kiimeler olusturdugundan onceki boliimlerde bahsedilmisti (Dhokey vd., 2014). Bu
atomik kiimeler, kriyojenik islemin ardindan tavlama iglemi sirasinda ikincil karbiirler i¢in
potansiyel ¢okelme bolgeleridir. Karbiirlerin tiirii ve sekli dogrudan temperleme kosullari

tarafindan belirlenir.

TEM incelemest ile elde edilen secili alan elektron kirinim paternleri, standart kalibre
edilmis bir kamera uzunlugu kullanilarak dijital goriintiilerden analiz edilmistir. Desenler,

incelenen materyalde ¢okelebilecek tipik karbiirlerin kristalografik bilgilerine gore
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indekslenmistir. Kristalografik bilgi dosyalar1 inorganik Kristal Yap1 Veritabani (ICDD)
kullanilarak elde edilmistir. Karbiir eslestirmeleri, EBSD ve secili alan elektron kirinim
analizinden elde edilen bilgiler birlestirilerek gerceklestirilmistir. 52GS ile 52DK numuneye
ait TEM goriintiileri sirasiyla Sekil 4.11 ve Sekil 4.12°de sunulmustur.

Sekil 4.11. 52GS numuneye ait TEM and Seg¢ili Alan Elektron Kirinim Paterni
(Hekzagonal M7C3 (Pmen) (a= 6.85 A, b=11.73 A, c=4.52 A) [101] zon eksenine hizali)

Sekil 4.12. 52DK numuneye ait TEM and Segili Alan Elektron Kirinim Paterni
(Ortorombik FexC(Ps3/mme) (a=2.99 A, b=2.99 A, c=4.624 A) [101] zon eksenine hizal1)
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Bu c¢aligmada segilen temperleme parametrelerine gore kriyojenik islem sonrasinda
cubuk sekilli, ultra ince (nano) ikincil n-karbiirlerin (M2C) olusumunu beklenmektedir.
52DK numunede (Sekil 4.12) sekilsel olarak secilebilen n karbiirleri, se¢ili alan elektron

kirimim paternleri kullanilarak da tanimlanmustir.

Numunenin matris yapisit aydmlik alan (BF) ve yiiksek ¢ozintirlikli (HR) modlar
ile TEM mikroskobu ile incelenmistir. 52DK numuneye ait aydinlik alan (Sekil 4.13) ve
HR-TEM gorintiileri  (Sekil 4.14) sunulmustur. Sekil 4.13’de martenzitin yogun
dislokasyon igeren matris yapisi igerisinde biiylimiis bir ignesel martenzit yapi
goziikmektedir. Agirlik¢ca %0,6’dan daha diisiik karbon igeren ¢elikler ig¢in baskin yapi

olarak tamimlanmaktadir.

Martenzit tipinin karbon oranina goére belirlenmesi ¢ogunlukla isleyen bir genel
kabul olmak ile beraber, son yillarda martenzitik déniisiim kinetiginin yapilan arastirmalar
neticesinde kismi dogru olarak kabul edildigi goriilmektedir. Bu ¢alismalarda malzemenin
karbon oranindan bagimsiz olarak martenzit formunun plaka ve ignesel formlar
gosterebilecegi raporlanmistir (Zhang vd., 2016). Ozellikle kriyojenik islem tarafindan
tetiklenen kalint1 6stenit formunun martenzite doniismesi sirasinda kalint1 6stenit formunun
tizerinde bir basma gerilmesi olusur. Bu gerilmeler sonucu olusan ikincil martenzit fazi
malzeme mikroyapisinda bir plastik deformasyon etkisine yol agmaktadir. Bu etki
martenzitte olmasi beklenen dislokasyon yogunlagmasinin yaninda {112}<111> ikizlenme

mekanizmasini olusturabilir.

Ignesel

Martenzit




46

Martenzit
{112}<111>
Ikizlenmesi

Sekil 4.14. 52DK numuneye ait HRTEM goriintiileri

HRTEM goriintiisiinde (Sekil 4.14) goriilen bu ikizlenme mekanizmasi, matris
icerisindeki yogun dislokasyon notlar1 ile birleserek numunedeki kayma diizlemlerinin
kilitlenmesine ve olusan basma gerilmelerinin yap: icgerisinde tutulmasina neden olur.
Kriyojenik islemin yarattigi bu plastik deformasyon etkisi kalinti gerilme sonuglari ile

iligskilendirilmis ve XRD analizleri béliimiinde detayli olarak incelenmistir.

4.1.5. XRD Incelemeleri ve Sonuclar

Calismada kullanilan geleneksel olarak sertlestirilmis ve Kkriyojenik islem
uygulanmis yay celiklerinin faz degerlendirmeleri XRD teknigi kullanilarak

gerceklestirilmistir. Tim numunelere ait XRD grafikleri Sekil 4.15°te sunulmustur.

XRD incelemesinde tiim yapilarin SEM incelemelerine uygun olarak temperlenmis
martenzit yapida oldugu karakterize edilmistir. Celikler, sahip olduklar1 agirlik¢a karbon
oranlarinin ve alagim elementlerinin etkisi ile sertlesebilme yetenekleri olduk¢a yiiksek
olan malzemelerdir. Bu nedenle numunelerin sahip oldugu diisiik miktardaki kalint1 dstenit
XRD analizinde tespit edilememistir. Bu durum 0Ostenit faz miktarininin, minimum XRD
faz tespit ylizdesi olan %3’ilin altinda olduguna isaret etmektedir (Pricto vd., 2014). Tespit

edilen piklerin 20° agilan Cizelge 4.5’te sunulmustur.



Siddet (Birimsiz)

o'(110)

o’(200)
+

+ Martenzit (04-003-1451)

a'(2.1 1) o'(220)

55GS

52DK

51DK

55DK

30

40 50

60 70
20 (Derece)

80

T
90 100

Sekil 4.15. Numunelere ait XRD paternleri
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Kriyojenik islem sonrasinda numunelerde geleneksel islem uygulanmis numunelere

gore yaklasik 0,4 derecelik bir kayma mevcuttur. Bu kayma kafes parametrelerinde bir

degisim ile iliskilendirilebilir. Diisiikk miktarda oldugundan tespit edilemese de mevcudiyeti

bilinen kalint1 dstenit yapimnin martenzit faza doniisiimii ile olusan yeni martenzit yapinin

plastik deformasyon etkisi bu kayma etkisinin sebebi olarak gdsterilebilir. Tiim piklere ait

detay grafikler Sekil 4.16a-d’de sunulmustur.

Cizelge 4.5 Numunelerin XRD piklerine ait 20 agilar

Numune 20° - a’(110) 26° - a’(200) 20° - a’(211) 20° - 0’(220)
52GS 44,159 64,432 81,791 98,453
51GS 44,214 64,422 81,806 98,442
55GS 44.255 64,462 81,741 98,386
52DK 44,574 64,769 82,080 98,715
51DK 44,619 64,839 82,237 98,807
55DK 44.606 64,830 82,184 98,821
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Ikincil bir etki olarak kriyojenik islem gérmiis numunelerin piklerindeki gozle

goriiliir bir genlesme etkisi mevcuttur. Bu genlesme etkisi genellikle yapida artan gerinimin

bir uzantisi olarak literatiirde raporlanmigtir (Warren ve Averbach, 1950). Bu gerinimin

malzeme dislokasyon yogunlugunun artisina isaret ettigini de diisinmek miimkiindiir.

Dislokasyon yogunlugununun yarattigi bu gerilmeler, kriyojenik islem sirasinda karbiir

olusumu i¢in bir itici gili¢ olarak hareket edebilen heterojen gerilim dagilimlariyla, diger

deyisle dislokasyonlar ile dogrudan ilgilidir.
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Sekil 4.16. Tespit edilen XRD piklerine ait detay grafikler (a) a’(110) (b) a’ (200)
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4.1.6. Kalinti Gerilme Analizleri ve Sonuc¢lan

Kriyojenik islemin mikroyapida yarattifi deformasyonun mekanik ozellikler ile
direkt olarak iligkilendirilebilen etkisini 6lgebilmek adina tim GS ve DK numunelere
kalint1 gerilme 6l¢iimii uygulanmistir. Referans numune olarak “S” katsayili numunelere

de testler uygulanarak doniisiimiin kendisinin yarattigi basma gerilmeleri ile kriyojenik

etkinin kargilastirilmas:  hedeflenmistir.  Kalinti  gerilme sonuclart Cizelge 4.6’da
sunulmustur.
Cizelge 4.6. Celiklerin kalint1 gerilme ve FWHM degerleri
55Cr3 51CrV4 52CrMoV4
Numune
MPa FWHM MPa | FWHM | MPa | FWHM
S -102,9 323 -147,3 3,36 -154,46 323
*9.3) (+0,05) | (£54) | (£0,07) | (+6,80) | (+0,08)
GS 423 2.22 43,1 2,12 32,47 2,70
(*£10,9) | (*0,06) | (£10,6) | (£0,06) | (£4,75) | (+0,05)
DK -51,7 2,47 -67,0 2,76 -108,10 3,43
=73) | @007 | E10,0) | ¢007) | ¢656)| 0,07

Cizelge incelendiginde, beklendigi gibi yagda su verme (S) islemi sonucunda
onemli miktarda bir basma kalinti gerilmenin olustugu goriilmektedir. Temperleme
isleminden sonra ise numunelerin basma gerilmelerini biiyiik o6l¢iide kaybettigi
goriilmektedir. Bu azalma, yapida nano incelikte karbiirlerin ¢okeltilmesine ve tetragonal
siper doymus martensitin giderilmesine baglanabilir (Bensely vd., 2008; Preciado ve
Pellizzari, 2014). Kriyojenik numunelerde ise kalinti Ostenitin martensite dontismesi
icyapida basma gerilmeleri yaratir ve dislokasyon ve ikizlenme seklinde kristal kusurlarin
olusmasma neden olur. Tyshchenko vd./'ne (2010) gdére kriyojenik sicakliklarda
martenzitik doniisiime, martenzitik doniisiimiin hacim etkisinden kaynaklanan plastik
deformasyon eslik eder. Olusan bu dislokasyon ve/veya ikizlenmeler diizlemde kayar ve
hareketsiz karbon atomlarimi igine alarak karbon kiimeleri olusturmasma yol agar.
Temperleme sirasinda, bu karbon kiimeler1 ince karbiirlerin ¢okeltilmesi igin
cekirdeklenme yerleri olarak hizmet eder. Hem kristal kusurlarin hem de nano kiime
karbiirlerinin yogunlugundaki artis, halihazirda yogun olan dislokasyonlarin daha fazla
kilitlenmesine neden olmus ve bu nedenle, kriyojenik olarak islenmis numunelerdeki

rahatlama seviyesini sinirlandirarak kalinti1 gerilmeyi sistemde
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tutmustur. Ozellikle en yogun karbiir olusturucu element igeren 52CrMoV4 ¢eligi numune

(52DK) yapisindaki basma gerilmesini en az kaybeden ¢elik grubudur.

Kalint1 gerilmenin dlgiimiinde XRD piklerinden elde edilen FWHM degerlerinden
faydalanilir. Kalint1 gerilme hesaplamasinin bir 6rnegi olarak 52DK numunenin dl¢iimiine

ait cihaz ¢iktis1 Sekil 4.17°de sunulmustur.

Stress FWHM
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X shiftA | shiftB | d fwhm | I max
0.0 0.00 | 0.00 | 0.1171070 | 3.35 | 105.9
-21.8 | 0.09 | 0.20 | 0.1170762 | 3.38 | 1123
-31.7 | 0.13 | 0.30 | 0.1170610 | 3.47 | 112.3
-40.0 | 0.16 | 0.37 | 0.1170499 | 3.54 | 110.5
21.8 | 0.01 | -0.05 | 0.1171118 | 3.38 | 108.2
317 | 0.06 | -0.05 | 0.1171062 | 3.42 | 107.4
40.0 | 0.09 | -0.06 | 0.1171029 | 3.49 | 104.7

Sekil 4.17. 52DK numuneye ait érnek kalint1 gerilme dl¢limii cihaz raporu XStress 3000
Kalint1 Gerilme Ol¢iim Cihaz1 (CEMTAS, Bursa)
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FWHM kalintt gerilme hesaplarinda kullanilan bir parametre olmakla beraber
kalint1 gerilme ile aralarinda birebir baginti olmadigini da unutmamak gereklidir. FWHM
degerleri kalint1 gerilmedeki degisim ile degismek ile beraber numunedeki sertlik ve/veya
tetragonalite artigina da isaret eder (Senthilkumar ve Rajendran, 2012). FWHM ile kalinti

gerilme arasindaki iliski Sekil 4.18’de sunulmustur.
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Sekil 4.18. FWHM ile kalint1 gerilme arasindaki iliski

4.1.7. Rietveld Analizleri ve Sonuclar:

Kriyojenik islemin farkli alasim seviyelerinde yay c¢eliklerinin matris fazi1 olan
martenzitin kafes yapisina etkisinin arastirilmasi adina numuneler iizerinde son olarak
Rietveld analizi ger¢eklestirilmistir. Tempersiz (S, K) ve Temperli numunelere (GS, DK) ait
tetragonallik degisimi Sekil 4.19°da verilmistir.

Kriyojenik etki s6z konusu oldugunda ise martenzitin tetragonalliginin degisimini
tanimlayan ii¢ temel parametre s6z konusu edilmistir. Bunlar kriyojenik sicaklia ve siireye
bagh olarak gerceklesen Ostenit - martenzit dontisimii (M. Villa vd., 2017), temper

sicakhigina bagh olarak de@isen martenzitin tane simirlarmin belirsizlesmesi ve karbiir
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olusumu (Su vd., 2014) olarak 6zetlenmistir. Numunelerin Rietveld analizi sonucunda elde

edilen kafes parametre degerleri Cizelge 4.7’ de sunulmustur.

1,024 -
1,022 = 52CrMoV4
- e 51Crv4
_ 1,020 - :/ A 5B5(Cr3
3 . 1 Tempersiz
;: ’ | Numuneler
T 1,016 -
(@] ]
(@)
81,014
2 Temperli
1,012 4 Numuneler
1,010 - et
4 k_f_)ir{_
1,008
S K GS DK

Sekil 4.19. Numunelerin tetragonalliklerinin karsilagtirilmasi

Sekil 4.19 ve Cizelge 4.7 goz Oniline alindiginda sertlestirme islemi ile olusan
tetragonal yapinin kriyojenik sicaklik ile iyice arttifi; prosesi takip eden temperleme
isleminden sonra ise tetragonalliklerinin yarisindan fazlasimi kaybettigi goriilmiistiir. Derin
kriyojenik islemin tipki kalinti gerilme sonuglarinda oldugu gibi martenzitin
tetragonalliginin korunmasinda etkin bir rol ustlendigi sdylenebilir. Doniisiim kaynakl
yeni olusmus (ikincil) martenzit ve karbiir olusumunun yarattigi deformasyon ile kayma

diizlemlerinin kilitlenmesinin yarattig1 etki martenzit yapinin tetragonalligini arttirmistr.

Rietveld analizi sonucunda ortaya ¢ikan c/a degerleri, gelencksel kabulii igeren
Honda — Nishiyama (bkz. Denklem 2.4) esitligine uymamaktadir. Sonuglar Lu vd. (2017)

tarafindan ortaya atilan egilim denklemine (bkz. Denklem 2.5) yakinsamaktadir.



53

(Cizelge 4.7. Rietveld analizi sonucu numunelerin kafes parametreleri ve tetragonalite (c/a)
oranlari (Uzay grubu : P4>/n:1, ay: 2.8665 A) (Martenzit PDF Kart No 04-003-1451)

Numune a(A) c(A) c/a
528 2,865949 2,921633 1,019429
518 2,865861 2,923466 1,020100
558 2,865536 2,918508 1,018485
52K 2,866781 2,929709 1,021951
51K 2,866121 2,929634 1,022160
55K 2,866678 2,929334 1,021857

52GS 2,866171 2,894268 1,009803
51GS 2,865433 2,894786 1,010244
55GS 2,866215 2,892435 1,009148
52DK 2,865857 2,898057 1,011236
51DK 2,866244 2,899036 1,011441
55DK 2,866919 2,895714 1,010044

Ug celik grubu (55Cr3, 51CrV4, 52CrMoV4) igin temperlenmis numunelere

(GS,DK) uygulanan Rietveld analizlerine ait MAUD program ¢iktilan sirasiyla Sekil 4.20,

Sekil 4.21 ve Sekil 4.22°de sunulmustur. Analizin uyum iyiligini gosteren Sigma degerleri

sekil Gstiinde belirtilmistir.

Martenzit : PDF (04-003-1451)

55GS

(Sigma: 1,2717199)

Ewe™)

i
|
JL —/\
" Martenzit : POF (04-003-1451) 55DK
(Sigma: 1,3452629)
]
A A

B T iargnen

Sekil 4.20. 55Cr3 numunede gergeklestirilen Rietveld analizi sonuglari



Sekil 4.21. 51CrV4 numunede gergeklestirilen Rietveld analizi sonuglari
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{
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(Sigma: 1,3361465)
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Martenzit : PDF (04-003-1451) 52DK
(Sigma: 1,4211512)
é
i
i
i R A .

Sekil 4.22. 52CrMoV4 numunede gerceklestirilen Rietveld analizi sonuglari
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4.2. Mekanik Ozelliklerin incelenmesi

Bu baslikta geleneksel olarak sertlestirilmis ve kriyojenik islem uygulanmis orta
karbonlu yay ¢eliklerinin mekanik ozelliklerinde meydana gelen degisim numunelerin
mikro-sertlik degerleri basta olmak {izere, asinma, centik darbe, ¢cekme ve yorulma

dayanimlarindaki degisimler baz alinarak incelenmistir.

Kriyojenik islem sonrasi basing gerilmeleri sadece yiizeyde olusmasina ragmen,
kirilgan yapisi nedeniyle martenzitin temperleme 1s1l igslemi yapilmadan kullanilmasi
mimkiin degildir. Bu nedenle sertlik Ol¢iimii disindaki mekanik testler sadece islem

gormemis veya tavlama 1s1l islemi ile sonuglanan numunelere (GS, DK) uygulanmistir.

4.2.1. Sertlik Olgiimleri ve Sonuclar:

Kriyojenik islemin sonrast mikroyapimin mekanik &zelliklerinin  tespitinde
kullanilabilecek ilk ve en kolay yol numunenin mikro sertli§inin dl¢iilmesidir. Vickers

yontemi kullanilarak elde edilen mikro sertlik degerleri Cizelge 4.8de sunulmustur.

(izelge 4.8. Numunelere ait ortalama sertlik degerleri (HV, 300 grf — 10 saniye)

Malzeme Islemsiz S GS DK
53Cr3 3322 636,9 390,8 406,3
51CrvV4 328,3 646,3 393,0 410,3
52CrMoV4 351,6 653.0 401,7 432.4

Sonuglara gore yiksek temperleme sicakliginin etkisi martenzitin tetragonalliginin
azalmasi ile malzemeler sertliklerini yaklasik %40 oranda kaybederken, kriyojenik islem ile

sertliklerde oransal olarak (~%4-8) diisiik sayilabilecek 15-30 HV’lik bir artis gozlenmistir.

4.2.2. Asinma Deneyleri ve Sonuclari

Diisiik alasimli orta karbonlu yay celikleri genellikle yapisal amaglar ile yiik altinda
calisan bir ¢elik grubudur. Bu baglamda celikler genellikle goérece yiiksek sicakliklarda
temperleme islemine tabi tutulurlar. Yiiksek temperleme sicakligi ile numuneler sertliklerini

onemli dlgiide yitirirler (bkz. Cizelge 4.8). Asinma amagh kullanimda ¢eliklerin daha diisiik
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sicakliklarda (200 °C) temperlenmesi uygun olacaktir. Ancak calismada biitiinliik arz
etmesi ve sonuglarin karsilastirilabilirligini artirmak ig¢in ¢alismamizda numuneler
500 °C’de temperlerlenmistir. Ball-on disk asinma deneyleri sonucu elde edilen egriler

Sekil 4.23’te sunulmustur.

Start: 0,136 min:0,136 max:0581 mean:0,371 std. dev. 60,028 ‘ Start:0091 min:0075 max:0676 mean:0314 std dev. : 0049 |
1,00 1.00

2068, . 55DK

0.60 0.60
k——_ﬁ 040
|
0.20 | 020
o 0
0[m) O{m] 2000 4000 6000 8000 10000

2000 4000 €000 8000 0000

Start: 0,105 min:0,105 max:0814 mean:0417 sid. dev.: 0,062 | Start: 0,125 min:0,108 max:0,671 mean: 0356 std. dev.:0.032

51GS .. 51DK
::.:'

o 2000 4000 6000 8000 0000 ofm] 2000 400X 6000 8000 10000
Start: 0,182 min:0,179 max:0777 mean:0401 std. dev. 60,034 | | Start:0,136 min:0,136 max:0,664 mean:0364 std. dev.: 0031 |
100 100

‘..4__\'\_4_ i " ”j J M"\‘ —-——-‘———L—

Om} 2000 4000 8000 8000 10000 O[m] 00 4000 6000 8000 10000

Sekil 4.23. Numunelere ait ball-on disk aginma grafikleri

Asinma egrileri incelendiginde tiim numunelerin benzer egilim gdosterdigi
goziikmektedir. Abrasif asinmanin baskin oldugu deney baslangici sonrasinda muhtemel
tribokimyasal oksit filmin olustugu ve bu filmin dengeli yapisim deney sonuna dek
korudugu gézlenmistir. Qusan bu film sayesinde siirtiinme katsayis1 diismektedir. Ozellikle
kriyojenik islem gormiis numunelerde siirtiinme katsayilarinda yaklasik %15 azalma

kaydedilmistir.
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Deney sonucu olusan asinma miktarinin hesaplanmasi i¢in aginma kanallarinin yiizey

piiriizliliigii bir profilometre ile 6l¢iilmiistiir. Olgiimlerinden elde edilen kesitler grafik ¢izim

programinda ¢izilerek, integrasyon ile alan hesabi gerceklestirilmistir (Sekil 4.24).

(mm)

0,0010

0,0005

0,0000

-0,0005 +

-0,0010

I {
A I
LI i [ J,MJ*”Lm‘u-\“c..,,ﬁ,"’mM

Area=-1,42479E-4
FWHM=0,12214

52

(mm)

6,0 6,2

Sekil 4.24. 52GS numune i¢in 6rnek agsinma alani hesaplama

Elde edilen alan degerleri hacme ¢evrilerek, yiik ve mesafeye bagintili asinma orani

elde edilmistir. Deneylere ait sonuglar Cizelge 4.9’da verilmistir.

Cizelge 4.9. Numunelere Ait Asinma degerleri (3 mm WC Bilya, 3N — 100 m)

Numune O"rta-!ama Asmma Kaybi Asmma Oram
Kodu Silrtinme (mm?) (mm?/N.m)
Katsayis1 (p)
55GS 0,371 £ 0,028 0,0046975 6,26331x10°
51GS 0,417 + 0,062 0,0054758 7,30102x10°°
52GS 0,401 £0,034 0,0047948 6,39302x10°°
55DK 0,314 £ 0,049 0,0034189 4,55852x10°¢
S51DK 0,356 + 0,032 0,0038497 5,13295x10°°
52DK 0,364 + 0,031 0,0038999 5,19315x10°

Cizelge 4.9°da tiim kriyojenik islem gérmis ¢elik gruplan incelendiginde kriyojenik

etkinin aginma katsayist ve asinma kaybini diisiirdiigii gézlenmektedir. Toplu bir inceleme
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yapildiginda DK numunelerin GS numunelere kiyasla yaklasik %25 asinma dayanimlarinin

arttig1 soylenebilir.

4.2.3. Centik Darbe (Charpy) Deneyleri ve Sonuclari

Sertlik degerleri ile darbe toklugu degerleri genellikle birlikte yorumlanmaktadir ve
bir dogrusallik gostermektedir. Darbe toklugu i¢in temel mekanizma mikroyapidaki
degisimlerdir. Kriyojenik islem sonrasi kiritlma toklugu degisimleri karbiir ¢cokelmeleri ile
iliskilendirilmektedir. Celik malzemelerde darbe toklugu degerleri genellikle inter-dendritik
bolgelerde ¢okelen birincil karbiirler ile yorumlanir. Bu karbiir yapilarin matris ile arayiiz
etkilesimleri kirtlma toklugu mekanizmasinda belirleyicidir (Debdulal Das, Sarkar, vd.,
2010)

Kriyojenik islemin ¢okelmesini tetikledigi ikinei karbiirlerin matris ve dislokasyonlar
ile etkilesimi yine dnemli bir faktor olarak sunulmustur. Numunelere ait Charpy V ¢entik

darbe deneyi sonuglari, Cizelge 4.10’da verilmistir.

Cizelge 4.10. Numunelere Ait Ortalama Darbe Toklugu Degerleri (Charpy, J(Joule)/cm?)

Uygulanan 52CrMoV4 51Crv4 55Cr3
Islemler
Islemsiz 12.5 10 11.25
GS 40 37.5 325
DK 57.5 46.25 42.5

Sonuglar incelendiginde kriyojenik islem gormiils numunelerin darbe toklugu
degerlerinin geleneksel 1s1l isleme kiyasla ciddi seviyede arttigi gozlenmistir. Ozellikle
sertlesebilme yetenegi en yiiksek olan 52CrMoV4 numunenin ¢entik darbe dayanimindaki
art1s seviyesi %43,75 olarak tespit edilmistir. Numunenin arayiiz — matris etkilesiminin bir
sonucu olarak kirilmamn gergeklestigi distiniiliirse kriyojenik islemin malzemenin
mikroyapisini homojenlestirerek mukavemet kaybetmeksizin bir tokluk artigina sebebiyet

verdigi sonucuna ulasilabilir.
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4.2.4. Cekme Deneyleri ve Sonuglar
Kriyojenik islem degiskenlerinin tespiti i¢in gerceklestirilen 6n denemelerde ¢gekme

dayanimi testlerine basvurulmustu. Bu degiskenlere gore belirlenen numunelere uygulanan

¢cekme testlerine ait gerinim — gerilme diyagramlar1 Sekil 4.25’te sunulmustur.

1800
1600
1400 S
= 1200 -
o J
= 10004
g ]
= 800 f
GJ ] 1
3 | —— 55DK
600 { ——51DK
406 ——52DK
-55GS
200 —51GS
— 52GS
0 I T I 4 T L] I T I L 1
0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10

Gerinim (m/m)

Sekil 4.25. Numunelere uygulanan ¢ekme testlerine ait gerinim / gerilme grafikleri

Cekme testi sonuglarina gore tiim gelik gruplart i¢in GS ve DK numunelerin kendi
iclerinde benzer mukavemet degerleri gosterdikleri goriilebilir. 55DK, 51DK ve 55DK
numunelerinin maksimum ¢ekme mukavemeti sirasiyla %1.10, %3,36 ve %5.01 artmistir,
(Cekme dayamimlarina ek olarak, numunelerin gerinim degerlerinde de benzer bir artis
gozlenmistir. Gerinim degeri %8,35 olan 52DK numunesi, % 7,34 gerinim degerine sahip
olan 52GS numunesine gore % 13,8'lik bir gelisme gostermistir. Sekil 4.25°e ait sayisal
veriler Cizelge 4.11°de verilmistir. Derin kriyojenik islem ile yay ¢eliklerinin ¢ekme
mukavemeti ve siinekliklerinde eszamanli iyilestirme saglanmistir. EBSD ve TEM
analizlerinin sonuglarinda belirtildigi gibi, homojen olarak dagilmis mikron alti boyuttaki
taneler ve yiiksek hacim oranina sahip ultra ince nano karbiirlerin bu artista ana faktorlerden

biri oldugu soylenebilir.
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Cizelge 4.11. Numunelere uygulanan ¢ekme testlerine ait sayisal veriler

Numune Kodu Cekme Dayamim (MPa) Gerinim (m/m) (%)
55GS 1534 701
55DK 1551 7,96
51GS 1517 7,53
51DK 1568 8,60
52GS 1515 A
52DK 1591 8,35

Gerilme - gerinim egrisinin altindaki alana statik tokluk (Urp) adi verilir. Hem
gerilme hem de gerinimdeki es zamanlh gelistirme ile DK numuneleri en yiiksek statik
tokluk degerini gostermistir. Numunelerin statik tokluk karsilastirmasi Sekil 4.26°da

sunulmustur.

Kriyojenik islem Sonrasi -
Statik Tokluk Artisi (%) / e
p /' 52GS Uy = 100,34 kJ/im?
55Cr3 : 15,03 e — S
51Crva 17,76 y ' 51GS Ut = 103,01 kJ/m?
52CrMoVv4 1943 ’

,/’

55GS Ut = 96,02 kJ/m?

: 52GS
52DK U = 119,84 kJ/m?

2 51GS
51DK Uy = 121,30 kJ/m

1800 - S —
" ——

7

1600 - [ 55DK Ut = 110,45 kJ/m?

T T T T ] T ] T
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08
Gerinim (m/m)

Sekil 4.26. Numunelerin statik tokluk degisimi
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4.2.5. Yorulma Deneyleri ve Sonuclar:

Numunelerin yorulma dayammlarinin tespitinde yiiksek dongiilii (>10%) donel
egmeli yorulma testleri, kriyojenik islemin etkisinin en belirgin sekilde izlenebildigi, en
alagimli ¢elik grubu olan 52CrMoV4 ¢eligine uygulanmistir. Farkli yiikler altinda

gerceklestirilen yorulma testlerinin dongi sayis1 Cizelge 4.12'de toplanmustir.

Cizelge 4.12. 52CrMoV4 celigine uygulanan yorulma testlerine ait sayisal veriler

Uygulanan Genlik Dongt Ort. Dongii Dongt Ort. Dongii
Gerilmesi (MPa) Sayist (52GS) Sayisi (52DK)
1.09 x 107 1.04 x 107
+ 675 1.05 x 107 r 1.07 x 107 I
om =0 T (Sonlandirildr) T (Sonlandirildr)
2.32x 10° 2.53x 10°
+725 2.07 x 10° 2.19x 10° 2.15x 10° 2.39x 10°
om,~=0 2.19x 10° 2.48 x 10°
7.05x 10° 9.93 x 10°
+ 775 7.13 x 10° 6.92 x 10° 9.47 x 10° 9.38x 10°
om0 6.56 x 10° 873 x 10°
2.08 x 10° 3.52x 10°
+ 825 1.99 x 10° 2.05x 10° 2.86 x 10° 3.18x 10°
om =0 246 x 10° 314 x 10°
8.16 x 10* 1,59 x 10°
+ 875 8.75 x 10 8.43x 10* 9,84 x 10* 1,28 x 10°
gm0 839 x 10° 127x10°

Olusanince taneli karbiir gruplarin ise yiiksek dongii yorulma rejiminde dislokasyon
hareketini sinirlamada da etkili oldugu sdylenebilir (Baldissera, 2009). Derin kriyojenik
islem ile iligskili ince Kkarbiirlerin, c¢atlak ¢ekirdeklenmesini etkili bir sekilde
geciktirebilecegi yaygin bir sekilde raporlanmistir (Bensely vd., 2005; Zhirafar vd., 2007).
Elbette bir malzemenin yorulma direncini belirlemede ince taneli karbiirlerin ¢okelmesi ve
dispersiyonu tek faktor degildir. Kalint1 dstenitin martensite oran1 ve kalinti gerilme gibi

faktorler de dikkate alinmalidir. Tiim faktorleri bir arada inceleyerek kriyojenik islem ile
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yorulma arasindaki fark acik¢a gosterilebilir. Tiim bu bilgilere istinaden numunelere ait
gerilme — dongii sayis1 grafigi Cizelge 4.12°de gosterilen veriler kullanilarak logaritmik
olarak ¢izilmistir (Sekil 4.27). Yiiksek dongiili yorulma g¢evrim sayis1 107 olarak
belirlenmistir. En diisiik gerilme seviyesi olan 675 MPa’da tiim numuneler 107 ¢evrime

ulastigindan deney mekanik hasar olmaksizin sonlandirilmustir.

875+ 3 Yiiksek Dongiild
8 Yorulma Dayanym
© Limiti* (107 Cevrim)
Q825 .
= Deney hasar
UIJ olmaksyzyn
— sonlandinimistir.
Q 775 -
£
[}
©)
& 725-
& O 52GS
-csn O 52DK
2 —— 52GS Igin Dogru Uyumu
675 - |- = = = 52DK Igin Dogru Uyumu
LR | " . " LI G A A | » . " LI T
10° 10° 107

Doéngi Sayisi / N (log)
Sekil 4.27. 52CrMoV4 Celigine ait gerilme / dongii sayis1 grafigi

Nispeten dusiik gerilme seviyelerinde, iki numune grubu da olduk¢a yakin bir
yorulma mukavemeti sergilemigtir. Gerilmenin artmasiyla, kriyojenik islem gormiis
numuneler (DK) geleneksel olarak sertlestirilmis numunelere (GS) gore 6nemli dl¢lide daha
yiikksek yorulma mukavemetine sahiptir. Kriyojenik islem goérmiis DK numuneleri igin
yorulma direncindeki artig orani, maksimum gerilme seviyesi igin %51 olarak dlctlilmiistiir.
Bu artis, sirastyla SEM, TEM ve EBSD analizleri ile elde edilen homojen boyut, tane

dagilim ve ultra ince n-karbiirlerin (M2C) ¢okelmesiyle uyumludur.

Yorulma testlerini takiben kirilma mekaniginin incelenmesi adina, en diisiik gerilme
(725 MPa) ile mekanik hasarin olustugu numuneler ile en yiliksek gerilme (875 MPa) ile
hasar goren numunelerin kirik yiizeyleri stereo mikroskop ile fotograflanmistir. Goriintiiler

Sekil 4.28a-d’de sunulmustur.
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Sekil 4.28. Yorulma numunelerinin kirik yiizey stereo mikroskop goriintiisii
(a) 52GS — 725MPa (b) 52DK — 725MPa (¢) 52GS — 875MPa (d) 52DK — 875MPa

Sekildeki  gorintiiler incelendiginde kirilma mekanizmasinin  yiizeyden
cekirdeklendigi goriilmektedir. Kalinti  gerilmedeki degisim, yorulma sonuglarinin
degerlendirilmesinde de &nemli bir rol oynar. 52DK ile 52GS numune arasinda basma
gerilmesi olarak 110 MPa'ya kadar olan kalint1 gerilme farkinin, numune yiizeyinde ¢atlak

olusumuna yol agma egilimini énemli lglide degistirdigi diistiniilebilir.
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5. SONUC VE ONERILER

Bu ¢alismada denge ¢ubugu lretiminde yaygin olarak kullanilan orta karbonlu
55Cr3, 51CrV4, 52CrMoV4 yay ¢eliklerinin mikroyapt ve mekanik ozelliklerine, derin
kriyojenik islemin (-196 °C) ve bu islemi takiben uygulanacak temperleme isleminin

etkilerine ait sonuclar asagida sunulmustur:

Calismada orta karbonlu yay celiklerine uygun kriyojenik islem parametrelerinin
belirlenmesi adina numunelere 6n denemeler yapilmistir. Cekme testleri ile etkilerin
gozlendigi 6n denemelere gore bu celik grubu icin derin kriyojenik islemin (-196 °C), 24

saat boyunca, temperleme 6ncesi uygulanmasi en ideal parametre olarak belirlenmistir.

Kriyojenik islem uygulanmis numune ile geleneksel olarak sertlestirilmis numunenin
mikroyapisal olarak karsilagtirllmasinda ilk olarak SEM teknigine basvurulmustur.
Incelemede derin kriyojenik islem uygulanmus tiim celik gruplarinda karbiir yapilarin
olusumunun tetiklendigi ve matrise homojen bir sekilde dagildigi gozlenmistir. Yay

celiginin alasimlama seviyesi arttik¢a ¢dkelen karbiir caplarinin azaldig: belirlenmistir.

Karbiir yapilarin karakterizasyonu amaciyla gergeklestirilen EBSD caligmalarinda,
SEM vyorumlart ile uyumlu olarak derin kriyojenik iglem goérmiis numunenin (52DK)
ortalama tane boyutunun (0,403038 um), geleneksel 1s1] islem gérmiis (52GS) numunenin

ortalama tane boyutuna gore (0,61046 um) %34 daha kiiciik oldugu raporlanmistir.

Karbiir dagiliminin ve karbiir tiirlerinin ayrintili olarak incelenmesi i¢in 52CrMoV4
numunelere TEM analizleri uygulanmistir. inceleme sonunda kriyojenik islem uygulanmis
numunelerde olusmasi beklenen ikincil n-karbiirleri (M2C) indekslenmistir. Martenzitin

yapisindaki ignesellik ve ikizlenmeler sunulmustur.

XRD incelemesinde numunelerin tamaminin temperlenmis martenzit yapisinda
oldugu; kalint1 dstenit seviyesinin XRD esik degeri olan %3’{in altinda olmasindan dolay1
tespit edilemedigi raporlanmustir. Kriyojenik iglemin plastik deformasyon etkisinin kaniti

olarak XRD piklerinde bir genlesme ve yaklasik 0,4 derecelik bir kayma gézlenmistir.
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Kriyojenik islem sonucu olusan plastik etki ile malzeme mikroyapisinda gergeklesen
gerilmenin hesaplanmasi i¢in numunelere kalint1 gerilme testleri uygulanmistir. En yogun
karbiir olusturucu element igeren 52CrMoV4 celigi numune (52DK) yapisindaki basi

gerilmesini en az kaybeden ¢elik grubu olarak 6ne ¢ikmustir.

Kriyojenik islemin numunenin kafes yapisina olan etkisini incelemek adina
numunelere Rietveld analizi uygulanmistir. Analiz sonucunda numunenin tetragonalitesinin
(c/a) temperleme ile ciddi seviyede azaldigi, kriyojenik islem ile goreceli olarak korundugu

sonucuna ulagilmigtir.

Kriyojenik islemin mekanik ozelliklere etkisi ilk olarak mikro-sertlik dl¢limleri ile
incelenmistir. Numunelerin sertliklerinde diisiik oranda (~%4-8) bir artis gozlenmistir.
Numunelerin asinma dayanimlart da kriyojenik islem sonrasi iyilesmistir. Asinma

oranlarinda ortalama %25’e varan bir iyilesme kaydedilmistir.

Numunelerin ¢entik darbe dayanimlart Charpy yontemi ile olgiilmiistiir. Kriyojenik
islem gormiis numuneler, icerdikleri alagim elementi artisina dogru orantili olarak iyilesme

gostermislerdir. 52CrMoV4 numune %43,75 artis tespit edilmistir.

Numunelere uygulanan ¢ekme testleri sonucunda numunelerin tamaminda gerilme
ve gerinim degerlerinde iyilesme goriilmiistiir. Buna istinaden statik tokluk (Ur)
degerlerindeki artis 55Cr3 numune i¢in %15,03, 51CrV4 numune igin %17,76 ve
52CrMoV4 numune ig¢in %19.,43 olarak hesaplanmistir.

52CrMoV4 numunelere uygulanan doénel egmeli yorulma testlerinde, kriyojenik
islem uygulanmis numuneler, ozellikle yiiksek gerilmelerde, daha yiliksek dayanim
gostermistir. Kalint1 gerilme ve mikroyapisal homojenizasyon ile iligkilendirilen sonugta,

iyilesme orani %51 olarak hesaplanmustir.

Tez galismasinda kriyojenik islem orta karbonlu diisiik alasimli ¢eliklere basari ile
uygulanmistir. Kisith karbiir olusturucu element konsantrasyonunda dahi kriyojenik
islemin malzeme mekanik ozelliklerine pozitif etkisi gézlenmis, mikroyapisal farkliliklar

ile yap1 6zellik iligkisi kurulmustur.
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Bu sonuglar 1s18inda derin kriyojenik islem, orta karbonlu diisiik alasimli yay
¢eliklerinin mikroyapisal modifikasyonu ve mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesinde etkin
olarak kullanilabilir. Herhangi bir atik olusturmayan yesil bir teknoloji olmasi, numuneyi

tahrip etmemesi ve ek islem gerektirmemesi ile 6ne ¢ikan bir teknolojidir.

Gelecek calismalarda, sertlestirme islemi sirasinda farkli dstenizasyon sicakligi ve
siiresinin martenzit mikroyapiya ve kriyojenik isleme etkisinin yam sira artirilnug say1 ve
siirede gergeklestirilecek kriyojenik islemin malzeme grubu iizerinde yarattig1 etki detayl

olarak incelenebilir.
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