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Fe-Mn-Si ESASLI SEKIiL BELLEK ALASIMLARIN ILERI TOZ
METALURJi YONTEMLERI iLE URETIMi

OZET

Malzemelerdeki sekil bellek etkisi yillardir birgok arastirma i¢in ilgi ¢ekici bir konu
olmustur. Kullanim alan1 olarak her gecen giin daha fazla yer bulan sekil bellek alagim
sistemleri ilgi ¢ekici Ozellikleri sayesinde gelecekte de popiilerligini koruyacagi
disiiniilmektedir. Bu tarz malzemelerdeki sekil bellek etkisi temelde tersinir
martenzitik doniisiime dayanmaktadir. Uygulanan deformasyon ile kristal yapisi
degisen malzeme, uygulanan uygun 1s1l islem ardindan ilk kristal yapisin1 kazanirken
bir yandan da ilek seklini geri kazanmaktadir. Fe-Mn-Si esasli alasimlar Ni-Ti ve Cu
esash alagimlara oranla disiik maliyetlerinden dolayr tercih edilmesine karsin,
alternatiflerine gore en genel sorun, sekil bellek etkisinin arttirilmasidir. Giincel olarak
yapilan ¢alismalarin odaginda yiiksek oranda sekil bellek etkisine ulasilmast hedefi
bulunmaktadir.

Fe-Mn-Si esasli sekil bellek alasimlarin toz metalurjisi ile iiretimi konusunda oldukga
siirl sayida ¢alisma vardir ve bunlarin ¢ok azi yiiksek enerjili 6giitme sistemleri ile
gerceklestirilmistir. Bu ¢alismada, yiiksek enerjili 6giitme sistemi olarak mekanik
alasimlama teknigi tercih edilmistir. Uygulanan teknik ile yapi igerisinde yiiksek
oranda elementlerin homojenizasyonunu saglanmistir. Buna ek olarak kompozisyon
kontrolii hassas bir sekilde gergeklestirilebilmektedir. Mekanik alasimlama ile sekil
bellek etkisi artmaktadir, bunun sebebi artan istif hatalarinin yani doniisiim igin itici
gliciin artmasidir. Mekanik alagimlamanin bir diger etkisi tane kiigiilmesi saglamak
ve bu sayede malzemenin dayaniminin harmanlanmis tozlara oranla arttirmasidir.

Fe-Mn-Si alagimlarin mekanik alasimlama ile {iretimimin incelenmesinde oncelikli
olarak farkli demir, mangan ve silisyum oranlarinda alagimlar hazirlanmistir. Segilen
bilesimler farkli mekanik alagimlama siirelerinde 6giitiilerek karakterize edilmistir.
Yapilana karakterizasyon calismalar1 sonucunda 4 saatlik mekanik alagimlama
stiresinin farkli kompozisyonlardaki Fe-Mn-Si alasimlari i¢in genel olarak uygun
mekanik alagimlama siiresi olarak kullanilabilecegi deneysel olarak sunulmustur.
Buna ek olarak yine farkli oranlarda Cr ve Ni ilavesi yapilarak korozyon dayanimi
arttirllmaya calisilmistir. Cr ve Ni ilave edilmis matris malzemeler yine farkli siirelerde
mekanik alasimlamaya tabi tutulmus ve bu c¢alismalarda da 4 saatlik mekanik
alasimlama ile yeterli bir homojenizasyonunu saglandigi gézlemlenmistir.

Elde edilen alasimlarin sinterleme parametreleri dilatometre yardimiyla incelenmis,
farkl1 sinter sicakliklar1 ve atmosfer kosullari denenmistir. Bu ¢alismalarin sonucunda
1150 °C izeri sicakliklar Fe-Mn-Si esasli alagimlarin sinterlenmesinde yeterli
yogunlagmay1 saglamaktadir. Buna ek olarak farkli atmosfer kosullarinin sinterlemeye
ciddi bir olumlu ya da olumsuz etkisi gézlemlenmemistir. Sinterleme ¢alismalar1 daha
ekonomik olmasi sebebiyle argon atmosferinde gergeklestirilmis ancak ¢aligmalarda
oksit rediiksiyonu amaciyla kisa siireli H2 atmosferi kullanilmistir.
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Alasim elementlerinin etkisinin yani sira 6n soguk deformasyonun da sekil bellek
izerine etkisi incelenmistir. Buna gore %30 kalinlik azalmasina kadar uygulanan 6n
soguk deformasyon sekil bellek etkisini arttirirken bunun iistii seviyelerde yap1 asir1
deformasyon sertlesmesi sebebiyle ¢ok kirilgan bir hal almakta ve sekil degisimi
yapilamadan hasara ugramaktadir.

Sekil bellek etkisinin incelenmesi amaciyla standartlasmis bir test yontemi
bulunmamakla beraber iki farkli yaklagim bulunmaktadir. Bunlardan ilki basma testi
ardindan uygulanan 1s1l islem ile sekil bellek oraninin hesaplanmasidir. Bir diger
yontem ise silindir etrafina egme isleminin ardindan 1s1l islem sonucunda sekil bellek
oraninin hesaplanmasidir. Iki yontemde ¢alismalarda sekil bellek karakterizasyonu
amactyla kullanilmistir.

Deneysel caligmalar sonucunda Fe-Mn-Si esasli alagimlar basaril bir sekilde mekanik
alagimlama yontemi ile iiretilmistir ve dokiim ile iiretilen muadillerin gore yakin sekil
bellek etkisini basar1 ile goOstermislerdir. Hassas bilesim kontrolii ve yiiksek
homojenizasyon sebebiyle uygulanan teknigin Fe-Mn-Si esasli alagimlarin iiretiminde
kullanilabilecegi deneysel olarak ortaya konmustur.
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PRODUCTION OF Fe-Mn-Si BASED SHAPE MEMORY ALLOYS VIA
ADVANCED POWDER METALLURGY TECHNIQUES

SUMMARY

Shape memory alloys takes consideration for a long time because of their unique
property. The shape memory effect in these type of materials are due to reversible
martenzitic transformation. These systems can undergo large deformations and
reverting back to original shape with a proper heat treatment. While the recovery of
shape memory system takes place, a solid phase transformation, which named as
martenzitic transformation happens. Mainly stress induced austenite to martenzite
(y—e¢) transformation and reversion of martenzite to austenite is the main mechanism
of shape memory behavior. To achieve a good shape memory effect compositional
homogeneity is crucial in production of alloy systems. Compositional segregation is
unfavorable in shape memory materials. Because of that, proper production technique
must be performed in order to produce practically useable shape memory materials.
This study offers a highly prospering technique in production of Fe-Mn-Si based shape
memory alloy materials.

Shape memory alloys commonly used in mechanical, medical, aerospace and
commercial industry. Some of the most popular application of shape memory alloys
are the glass frames, artery stent, smart clothes, couplings and more examples can be
given as application of shape memory systems. In addition, area of utilization of shape
memory areas increases day after day as a result in demand for smart material with
different application. This scenario increases the need for economic and accessible
alternative materials like iron-based systems. Similarities of Fe-Mn-Si-Cr-Ni alloy
system with stainless steel and presence of shape memory effect in this materials,
makes them potential replicates for some stainless steel applications like armor steel
and structural applications as seamless pipe couplings, tendon rods in pre-stressed
concretes and fishplates for joining railroad rails.

Shape memory effect in materials are in the center of interest to many researches in
recent years. Most of the studies concentrate in Ni-Ti based shape memory alloy
systems for their two-way shape memory effect. The major challenge in Fe-Mn-Si
based shape memory alloy is increasing the shape memory effect of these metallic
systems, compared to Ni-Ti and Cu based alloys.

Another drawback is the corrosion resistance of Fe-Mn-Si alloy system compared to
steel and its alloys. Generally, Cr is added to the Fe-Mn-Si alloy in order to enhance
corrosion resistance. However, increased Cr content lead to increase brittleness in the
structure, therefore Ni is added to increase toughness of Fe-Mn-Si systems commonly.

Fe-Mn-Si alloys mostly produced via conventional metallurgy and very few studies
done in production of Fe-Mn-Si based alloys by powder metallurgy technique and very
less with high-energy ball milling technique. One of the main drawback in
manufacturing of these alloy systems are difficulties in production of small amount of
homogenous alloys and this study proposes an alternative production technique for
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rapid sampling and batch production for small amount of materials. In this study,
mechanical alloying chosen as a high energy milling technique which pave the way
for very high ratio of homogenization of elements in material. In addition, the
compositional control achieved efficiently. With mechanical alloying samples
showing shape memory effect is prepared successfully. Another effect of mechanical
alloying is the grain refinement in the material, which also effect the microstructure of
final products.

Production of shape memory alloys with different ratios of iron, manganese and silicon
were investigated in mechanical alloying studies. Selected compositions were
mechanically alloyed for different durationss in order to determine the optimum
process parameters. Characterization studies showed that, 4 hours of mechanical
alloying time is sufficient for homogenization and favorable to be used in production
of these alloys.

In addition, to enhance the corrosion resistance of the alloys, different amount of Cr
and Ni are added. As similar to Fe-Mn-Si alloys, Cr and Ni added alloys were
mechanical alloyed for different times in order to define suitable milling time for the
samples. Experimental results showed that 4 hour of mechanical alloying time is also
applicable to the Fe-Mn-Si-Cr-Ni alloy system.

Sintering parameters of produced alloys were determined by dilatometric experiments.
Different sintering temperatures and sintering atmospheres tested to maintain the
sintering behavior of shape memory alloys. Change in atmosphere does not have a
significant effect in sintering behavior of Fe-Mn-Si alloys. As a result of the conducted
studies, 1150 °C and higher sintering temperatures are suitable for achieving enough
densification in Fe-Mn-Si based alloy systems. Sintering studies performed under
argon atmosphere and H» used for a limited time in sintering to achieve reduction of
surface oxides in the compacted samples.

After preparation of sampes, shape memory behavior of samples are characterized by
two different method. There is no standard testing method prepared for calculating
shape memory ratios by two different types of shape recovery tests performed in the
literature. Most commonly used one is the compression test followed by heat treatment
in order to calculate volumetric shape change in the sample. Another method is the
bending of sample around a rod and subsequently performing proper heat treatment
and calculating shape recovery ratio by changes in curvature of bend samples. Both
methods were used in experimental studies in the thesis. In addition to the alloy
composition optimization, the alloy composition, different parameters as of pre-
deformation and training also inspected for effect in shape memory recovery ratios.
For this purpose, a laboratory type cold rolling device was used with a little elongation
in the sample to enhance transformation behavior of samples. Moreover, the bend tests
performed in order to deform the samples. According to the results up to 30% of
thickness reduction in cold deformation of samples improved shape recovery ratios,
but higher deformation ratios enhances excessive deformation hardening and resulting
of fracture of samples before bending.

Additively, compression tests performed to the samples followed by dilatometric
studies to calculate the shape recovery ratios. Samples compressed with a universal
test machine with maximum of 4 % plastic deformation. After that, deformed samples
subjected to heat treatment in dilatometer and shape recovery ratios calculated by
dilatometric curves.
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By this study, Fe-Mn-Si based shape memory alloys produced by powder metallurgy
via mechanical alloying technique. Related study showed experimentally that most of
the disadvantages in conventional techniques could be eliminated by mechanical
alloying techniques.

Shape memory alloys produced with powder metallurgy showed similar and at some
compositions increased shape memory effect in consideration of results obtained for
as cast samples from literature. Because of advantages like delicate compositional
control and sufficient homogeneity, mechanical alloying technique can be used as an
alternative production method in fabrication of iron based shape memory alloy
systems. In addition, batch production can be carried out, samples relatively in small
amounts can be produced rapidly by mechanical alloying, and these advantages get an
edge over conventional production techniques.
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1. GIRIS

Teknolojik gelisme, farkli durumlarda kullanilabilecek yeni malzemelerin
gelistirilmesi konusunda en 6nemli itici giigtiir. Bu sebeple modern miihendislik
tasarimlarinda yeni malzeme gruplarina talep her gegen giin biraz daha artmaktadir ve
bu talebe karsilik olarak, farkli ve essiz 6zellikler barindiran birgok yeni malzemeler
gelistirmektedirler. Ozellikle geleneksel malzemelerde elde edilemeyen sekil bellek
etkisi sayesinde, sekil bellek alagimlar (SBA) uzun bir siiredir ilgi ¢ekici bir malzeme
grubu olarak dikkat ¢ekmektedir. Bu tip malzemeler; miihendislik uygulamalari,
saglik, hava ve kara araglar1 gibi oldukga farkli alanlarda kullanim yeri bulabilmekte

ve geleneksel malzemelerin yerine alternatif uygulamalar iiretilebilmektedir.

Sekil bellek alagimlar, uygun termomekanik islem sonrasinda, 6nceden belirlenmis bir
sekil ya da boyuta geri donme kabiliyeti olan malzeme grubunu tanimlamaktadir. Oda
sicakliginda deforme edilen malzeme, uygulanan gerilmenin etkisi ile kristal yapisini
degistirmekte ve devaminda uygulanan uygun 1sil islem ile kristal yapisim1 geri
kazanirken, ilk seklini de belli oranda geri kazanmaktadir. Bu essiz sekil bellek etkisini

gosteren Ni-Ti, Cu ve Fe esasli ¢esitli alagim sistemleri bulunmaktadir.

Farkli tipte sekil bellek malzeme ve alagimlarin arasinda Fe-Mn-Si esasli alagimlar
olduke¢a dikkat ¢ekici durumdadir. Demir esash sistemlerde sekil bellek etkisi (SBE)
Shockley kismi dislokasyonlarin 1sitma ile birlikte tersinir hareketi ile
gerceklesmektedir (Bergeon, 1998). Ozellikle Fe-Mn-Si-Ni-Cr &stenitik paslanmaz
celik alagimlart yiiksek oranda sekil bellek etkisi gostermektedir ve son yillardaki
arastirmalar benzer sistemler {izerine yogunlagsmaktadir (Otubo, 2002; Bergeon, 1997;
Kajivara, 1990). Farkli tipte SBA’lara oranla daha diisiik maliyet sunmasinin yaninda
daha yiiksek korozyon direnci ve mekanik dayanima sahip olmasi Fe-Mn-Si esash
SBA’lar ¢esitli uygulamalar i¢in 6nemli bir alternatif olarak 6n plana ¢ikartmaktadir.
Fe-Mn-Si-Ni-Cr alagimlari 6zellikle baglant1 ve kilitleme sistemlerinde biiyiik oranda
kullanim imkan1 bulsa da, Ni-Ti alasimlara gore kullanim alanlar1 nispeten daha

siirlidir.



1.1 Tezin Amaci

Geleneksel metalurjik proseslere gére dnemli avantajlar barindiran toz metaliirjisi ve
mekanik alasimlama gibi ileri toz metaliirji teknikleri ile Fe-Mn-Si esasli SBA’larin
iiretimi konusunda ¢ok smirli sayida ¢alisma yapilmistir. Biiyiik oranda dokiim
prosesleri ile elde edilen alagimlarin, homojenizasyon ve kii¢iik miktarlardaki
tiretimlerinde zorluklar yasanmaktadir. Sekil bellek etkisinde homojen yap1 eldesi
kritik 6neme sahiptir. Kullanilmasi hedeflenen mekanik alagimlama teknigi diisiik
ogiitme siirelerinde yiiksek bilesimsel homojenizasyona ulasilabilecek ve hassas
bilesim kontroliiniin saglanabilecegi bir iiretime imkan verebilecek olmasi sebebiyle
geleneksel tiretimde karsilagilan sorunlara ¢oziim iretebilecek bir durumdadir.
Mekanik alasimlama teknigi ile tiretilmesi literatiirde 6nemli bir boslugu doldurmanin
yant sira, farkli bilesimlerin hizli bir sekilde incelenebilmesi ve endiistriyel uygulama
alan1 olan Fe-Mn-Si esaslit SBA malzeme i¢in daha hassas bilesim kontrolii ve maliyet
etkin bir proses onerilebilecektir. Ek olarak, uygulanan prosesin sagladigi avantajlarin

sekil bellek tizerine etkisi incelenmistir.

1.2 Literatiir Arastirmasi

1.2.1 Sekil bellek alasimlar

Sekil bellek alagimlar 6zellikle son yillarda oldukca fazla aragtirmaya konu olmus bir
malzeme grubu olarak 6ne ¢ikmaktadir. Sekil bellek etkisi (SBE) malzemeyi elastik
limiti lizerine deforme ettikten sonra uygulana 1sil islem ile orijinal sekline geri
donmesi ile tanimlanan fiziksel olaydir. Bu tarz karakteristik davranis gosteren
malzemeler akilli malzemeler olarak adlandirilan genel bir grubun alt tiyesidir. Akilli
malzemeler, disaridan bir uyarilma sonrasinda, en az bir malzeme ozelligi ile
geleneksel olmayan, tekrarlanabilir ya da sabit tepki gosteren malzeme gurubu olarak
tanimlanmustir (Borges ve Cristina, 2013). Cizelge 1.1°de farkli tipte akillt malzemeler

ve bunlarin 6zellikleri sunulmustur.

Ilk defa sekil bellek etkisi Chang ve Reed (1951) tarafindan Au-Cd alasiminda
gdzlemlenmistir. [k bulundugu tarihten ititbaren yogun ilgi goren sekil bellek
alagimlar hem akademik hem ticari bir¢ok ¢aligmaya konu olmustur (Worden ve dig,
2003). Buna ragmen sekil bellek davranisg gosteren alagimlar ile ilgili daha ¢ok yakin

tarihli ¢calismalar bulunmaktadir.



Cizelge 1.1 : Akilli malzeme gruplar1 ve 6zgiin 6zellikleri (Borges ve Cristina,
2013).

Akilli Malzeme Grubu Ozellik

Sekil bellek alagimlar ve sekil |Deformasyon ile sekil degisimi sonrasi
bellek polimerler gerilmenin ortadan kalkmasi ya da sicaklik ile]
sekil geri kazanima.

Manyetik sekil bellek alasimlar [Manyetik alan degisimine tepki vererek sekil
degistiren malzemeler.

Piezoelektrik malzemeler Gerilme uygulanmasi ile voltaj yaratan
malzemeler.

Manyetorestriktif malzemeler [Manyetik alan ile sekil degistiren malzemeler.

pH hassas polimerler pH degisimi ile hacimsel degisim gosteren
malzemeler.

Sicaklik-tepkili polimerler  [Sicaklik ile degisim gosteren Ozellikte
malzemeler.

Halokromik malzemeler Asiditeye gore renk degistiren malzemeler.

Kromojenik malzemeler Elektrik, optik yada termal etki ile renk
degistiren malzemeler.

Fotomekanik malzemeler Isik etkisi ile sekil degistiren malzemeler.

Kendi kendini onaran malzemeler Melzemenin kullanim sonucu olusan hasari
icsel kabiliyet ile tamir edebilen malzemeler.

Dielektrik elastomerler Elektrik alan ile yiiksek oranda sekil degisimi
gosterebilen malzemeler.

Manyetokalorik malzemeler  [Manyetik alan etkisi sonucu sicaklik degisimi
gbsteren malzemeler.

Termoelektrik malzemeler  [Sicaklik farkini elektrige donistiirme kabiliyeti
olan malzemeler.

Metalik sistemlerde 3 ana grup alasim sisteminden sz edilebilmektedir. Bu alagim
sistemleri Ni-Ti (Wang ve dig, 1965, Guenin, 1997), Cu esasli (Wield ve dig, 1972)
ve Fe-Mn esasli (Enami ve dig, 1975; Sato ve dig. 1982, Robinson ve dig, 1990)
alagimlardir. Bu alagim sistemleri igerisinde Fe-Mn-Si alagimlar1 yiliksek dayanim,

diisiik maliyet ve tasarim esnekligi gibi avantajlari ile zamanla sekil bellek cihazlarda



¢ok daha fazla kullanim alanmi1 bulacagi diisiiniilmektedir (Robinson ve dig, 1990,
Cismasiu, 2010, Wessel, 2004, Perkins, 1975).

Metalik sistemlere ek olarak sekil bellek etkisi gosterebilen polimerik sistemler de
gelistirilmektedir. Termal olarak uyarildiginda kati halden oldukca elastik bir hale
gecen polimer, soguma ile tekrar kati hale gegerek rijit bir yap1 kazanmaktadir. Elastik
halde iken dis yiikleme bulunmamasi durumunda sekil bellek etki ile orijinal sekline
geri donmektedir. Elastik yapidayken biikiilebilir, katlanabilir, sekillendirilebilir ve %
200 oranlarinda uzamayi tolere edebilmektedir. Sekil bellek alasimlardan farkli olarak
sekil geri doniis esnasinda son derece elastik bir yap1 almaktadir (Huang, 2010; Wei
ve dig, 1998; Sun ve dig, 2012; Otsuka ve Wayman, 1998).

Sekil bellek malzemeler yapisal 6zelliklerine goére 3 farkli fonksiyonda
incelenmektedir. Bu fonksiyonlar gerilme (o) - gerinim (g) - sicaklik (T) diyagramlari

ile kategorize edilmekte ve tanimlanmaktadir (Eucken, 1992).

- Sahte elastisite ya da kauguk benzeri davranis, B (Ostenit) <> o (martenzit)
dontisiimiine dayali biiyiik miktarda gerilmenin, yiiklemenin birakilmasi ile
geri doniisii seklindedir (Sekil 1.1a). Gozliik gercevesi bu tarz davranig

gosteren malzeme uygulamalari i¢in bir 6rnektir.

- Tek yonli etki gerilim destekli 6stenit — martenzit doniisiimii ile devaminda
As (Ostenit baslangig) Ar (Ostenit bitis) sicakliklar1 arasinda uygulanan 1sitma
etkisiyle ters a (martenzit) — B (6stenit) doniistimii seklindedir (Sekil 1.1b).

Bu tip davranisa 6rnek metalik baglant1 ve sikistirma elemanlar1 verilebilir.

- Iki yonlii sekil bellek etkisi ise sadece sicaklik degisimleri ile olusmaktadir ve
dis kuvvet uygulama geregi yoktur. As ile Ar arasindaki bir sicakliga 1sitma ile
meydana gelen sekil degisimi, Ms (martenzit baslangi¢) ve Ms (martenzit bitis)
aras1 bir sicakliga sogutuldugunda ilk sekle geri doniis ile gerceklesen
durumdur (Sekil 1.1¢). Anahtar ve aktivator uygulamalar1 bu tarz malzemelere

ornek gosterilebilir (Eucken, 1992).
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Sekil 1.1 : (a) Yapay elastik etki, 61 durumdaki yiliksek gerilmenin diisiik
yiiklemelerde geri doniisii. (b) Tek yonlii etki, €1 sekil degisimi sonucu o-
¢ cevriminden sonra, As ile As arasi sicakliga 1sitilmasi ile geri dondisii.
(c) Iki yonlii etki, As ile Ar arasi sicakliga 1sitildiginda &, durumundaki
boyutsal degisim, Ms ile Mt arasi sicakliga sogutulmasi ile geri
kazanimidir (Eucken, 1992).

1.2.2 Metalik sistemlerde sekil bellek etkisi

Ostenit, martenzit doniisiimii difiizyon olmadan, latis yapisinin kayma distorsiyonu
(atomlarin orijinal pozisyonlarina gore yerlerinin degismesi) ile gergeklesen bir
dontigimdir. Martenzitik doniisimiin  bu mekanizmasi, onu diger doniisiim
sistemlerinden ayirmaktadir. Tek kristal bir malzemede (6r. Polikristal bir malzemede
tek bir tane), kayma distorsiyonu yerlesik diizlem ad1 verilen ve Ostenit ile martenzit
faz arasindaki ara yiizeyi olusturan, spesifik bir diizlem boyunca meydana gelir.
Doniigiim esnasinda yerlesik diizlem yonelme ya da deformasyona ugramamaktadir.
Sekil 1.2, 6stenit/martenzit ara yiizeyini ve Ostenit bdlgesi ile martenzit bolgesini
ayiran yerlesik diizlemi, sematik olarak gostermektedir (Dimitris, 2008; Yamauchi ve
dig, 2011).

Sekil bellek alagimlarda deformasyonun, sicaklik ile geri ¢evrilebilir olabilmesi igin,
kayma yerine 6zel bir mekanizma ile gerceklesmelidir. Farkli metalik alagim sistemleri
icin sekil bellek etkisi atomlarin, bir diizlemin fraksiyonu olarak hareketi ile
gerceklesen ikizlenme (Ni-Ti) ve atomlarin bir ya da daha ¢ok atomik bosluga hareketi
ile gergeklesen kayma (Cu-Zn) olarak iki farkli yapisal mekanizma ile
gerceklesmektedir (Schroeder ve Wayman, 1977).



Ostenit X_ Martensit
4\)@@
N
\&Q
N
X
\% &
9 r
6’,)/
<
AN
N Ikiz Diizlemler

Sekil 1.2 : ymk(y)—hsp(g) Martenzitik doniisiimiinde meydana gelen ikizlenmede
yerlesik diizlem ve farkli varyant yapilarin sematik gosterimi (Dimitris,

2008).

Gergeklesen iki mekanizma da, malzemede hacim degisimi olmadan martenzit

olusumunu desteklemektedir (Dimitris, 2008).
Alagimlarda sekil bellek etkisi farkli yapisal olaylar esliginde ger¢eklesmektedir.

- Degisik kristalografik varyantlarda martenzit fazin soguma esnasinda kendi

kendine yerlesmesi,
- En tercih edilebilir varyantin olusabilmesi i¢in farkli varyantlarin birlesmesi.
- Yiklemenin kalkmasi ve 1sitma ile sekil toparlanmasi.

Kendi kendine yerlesme mekanizmasi matristeki ortalama sekil-gerilme degisiminin,
gerilme bilesenlerini minimize etmektedir ve farkli varyantlarda birbiriyle uyumlu
kristalografik birlesik diizlemler olusturur. Ymk—hsp faz doniisiimii i¢in bu durum
Sekil 1.3’te sematik olarak gosterilmektedir. Kendi kendine yerlesme ile bir arada
duran farkli varyantlar tek bir tercih edilebilir varyant halini almakta ve bu sayede
deformasyon sonrast maksimum sekil geri donlisimii makroskopik dlgiide
saglanabilmektedir. Kendi kendine yerlesme olmadigi durumlarda farkli yonde
varyantlar birbirini soniimleyerek sekil geri kazanimini azaltmaktadir. Belirtilen kendi
kendine yerlesmis varyant sistemi gerilmeye ugradiginda varyant birlesmesi meydana
gelir ve malzeme uygulanan gerilmeye gore en tercih edilebilir martenzit varyantinda
tek kristal gibi davranir. Kristalografik olarak, tiim varyantlar farkli yap:
diizlemlerinden kaynaklansa da, birbirlerine ikizlenme temelli baglantilidir (Schroeder

ve Wayman, 1977; Wang ve dig, 1965 Dimitris, 2008; Yamauchi ve dig, 2011).
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Sekil 1.3 : YMK—HSP martenzitik doniisiimiinde, YMK yapisinda, parcali
Shockley dislokasyonlarinin 1/6<112> hareketi (a), ii¢ parcanin hareketi
ile kendi kendine yerlesme sonucunda sifir sekil degisimi olmaktadir (b-

d), bu durum termal ya da ani es zamanli martenzit durumunda
olmaktadir. Gerilme temelli martenzit tek bir parganin hareketi ya da tek

bir varyantin tercihli biiylimesi durumunda olmaktadir (e-g) (Dimitris,
2008).

Tek bir varyantin tercihli olarak olusumu ile sekil bellek alasimlarda deformasyon
prosesinin tersinir bir sekilde gerceklesebilmektedir (Schroeder ve Wayman, 1977;
Yamauchi ve dig, 2011).

1.2.3 Demir esash sistemlerde sekil bellek etkisi

Sekil bellek etkisi bircok Fe esaslt alasimda goriilmektedir. Sekil bellek etkisi gosteren
farkli demir alasimlar1 Cizelge 1.2°de verilmistir. Buna ek olarak farkli bir¢ok alagim
sistemi icerisinde Fe-Mn-Si esasli alagimlar diisiik maliyet ve yiiksek sekil toparlanma

orani sebebiyle teknolojik uygulamalar igin daha ilgi ¢ekici bir konumdadir.

Fe-Mn sisteminde 3 farkli kristal yap1 sekil bellek iizerinde etkin rol almaktadir.

Bunlar y (6stenit), € (martenzit) ve o' (martenzit) fazlaridir.

Ostenit faz, demir esasli sistemlerde dominant ve kararli faz olarak tanimlanmaktadir.
Kiibik kristal yapiya sahip faz kristalografik olarak endiistriyel AISI 304 paslanmaz
celik ile benzer ozellikler gostermektedir. Yiizey merkezli kiibik kristal yapisina

sahiptir ve Fm-3m uzay grubundadir.



Gerilme destekli doniisiim sonucunda iki farkli yar1 kararli martenzitik faz elde
edilebilmektedir. e-martenzit-fazi, ostenit ile tersinir martenzitik doniisiim gosterdigi
icin sekil bellek etkisinin temelini olusturmaktadir. Hegzagonal sik1 paket yapisinda
bulunmakta olan e-martenzit fazi termal ya da gerilme destekli olarak
olusturulabilmektedir. o'-martenzit fazi ise yine gerilme destekli olarak
olusturulabilirken, tersinir bir doniisiim gostermemektedir ve SBE {izerine etkisi

bulunmamaktadir.

Cizelge 1.2 : Demir esasl sekil bellek alagimlari.

Alagim Sistemi Martenzit | Morfoloji | Dontisiim Referans
Yapisi Cesidi
Fe-Pt HMT  |ince plaka| Termoelastik | Wayman, 1971

Foos ve dig, 1975

Fe-Pd YMK N “ Sohmura ve dig,
1980

Fe-Ni HMK «“ i Kajiwara, 1980

Fe-Ni-C HMK «“ “ Kajiwara, 1985

Kajiwara, 1990

Fe-Ni-Co-Ti HMK «“ «“ Maki ve dig, 1984
Maki ve dig, 1989

Fe-Mn HSP « Termoelastik [Enami ve dig, 1975
olmayan Adachi ve Perkins,
1986
Fe-Mn-Si HSP «“ « Sato ve dig, 1982

Robinson, 1990

Fe-Mn-Si-Cr-Ni HSP «“ «“ Inagaki, 1992
Rong, 1995
Ohtsuka, 1995

Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co HSP «“ « Moriya, 1991

Fe-Mn-Si sekil bellek alasimlarda, sekil bellek etkisi y—& martenzitik faz doniistimii
ve tersinir doniisiim mekanizmasina dayanmaktadir (Bergeon ve dig, 1997, Baruj ve

dig, 1951).



Cu esasli ve Ni-Ti alasimlarinda sekil bellek davranisi, termoelastik martenzit
doniistim ile domine edilmektedir. Termoelastik martenzitik doniisiim esnasinda
martenzit plakalar1 olusmakta ve sicaklik diistiikge siirekli olarak biiylimektedir.
Sicaklik artisi ile tam tersi bir formasyon ile kaybolmaktadir. Tiim doniisiim siiresince
sistemde kimyasal itici gii¢ ve elastik giic devamli olarak birbirine kars1 dengededir.
Bunun aksine Fe-Mn-Si esasli alagimlarda SBE termoelastik olmayan e-martenzit
doniisimii ve gerilim destekli y—¢ martenzitik doniisimii ile gerg¢eklesmektedir

(Bergeon ve dig, 1998, Wang ve dig, 1995)).
1.2.4 Fe-Mn-Si esash sistemler ve sekil bellek etkisi

1.2.4.1 Fe-Mn-Si iiclii sistemi

Fe-Mn-Si sistemleri sekil bellek malzemelerin endiistriyel uygulamalar1 konusunda
yiiksek bir potansiyele sahip olmasi sebebiyle son donemde bir¢cok c¢alismaya konu
olmus ve dnemli gelistirmeler basarilmistir. Ornek olarak biiyiik miktarli kullanim
sikigtiricilar  ve  boru baglantt elemanlar1 olarak endiistriyel uygulamalar
bulunmaktadir (Wen ve dig, 2005; Bujoreanu ve dig, 2009). Cr ve Ni ilavesi ile sekil
bellek etkisinin arttirilmasinin yani sira korozyon direnci de gelistirilebilmektedir.
Alasimin martenzit baslangi¢ (Ms) sicakliginin altina diisiiriilmesi ile martenzitik
dontisiim y—¢ gerceklesmektedir. Bir baska durumda Ms sicakliginin {istiinde dahi
olsa gerilmenin etkisi ile martenzit fazi1 olusabilmektedir. Diger taraftan Ostenit
baglangi¢ (As) sicakliginin tizerine ¢ikildiginda e—y tersinir martenzitik doniistimii
gerceklesmektedir (Bergeon ve dig, 1998; Kajiwara ve Ogawa, 2000, Arruda ve dig,
1999, Watanabe ve dig, 1993).

Fe-Mn-Si, yiiksek oranda sekillendirilebilirlik, 1yi islenebilirlik, diisiik elektrik direnci,
kimyasal kararlilik, oksidasyon direnci, diisiik hammadde maliyeti ve toksin olmamasi
gibi birgok onemli 6zellige sahiptir. Buna ek olarak termoelektrik olarak 927 °C
sicakliga kadar kullanim i¢in uygun bir alternatiftir. Ancak geleneksel Ni-Ti ve Cu-
esasli alagimlara oranla Fe-esasli sistemlerin gerime geri doniistimii disiiktiir, bu
durum pratik uygulamalari sinirlanmaktadir (Dai ve dig, 2002). Bu sebeple
termomekanik islemler, bilesim degisimi, doplama prosesi gibi farkli caligmalar ile

sekil bellek etkisi arttirtlmaya ¢alisilmaktadir (Lebrun, 1994).

Fe-Mn sistemi i¢in ikili faz diyagrami Sekil 1.4’te sunulmustur. Diyagrama gore ag.%

0-100 aras1 Mn miktarlarinda y-6stenit faz1 elde etmek miikiimdiir. Ancak sekil bellek



etkisinin temelini olusturan ve yari kararli bir faz olarak siniflandirilan e-martenzit fazi
sadece ag.% 12-30 Mn arasinda elde edilebildigi raporlanmistir (Okamoto ve dig,
1992). Benzer sekilde yine yar1 kararli bir faz olan gerilme destekli o'-martenzit fazi

ag. %3-18 aras1t Mn oranlarinda olusabildigi raporlanmastir.
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Sekil 1.4 : Fe-Mn ikili denge diyagrami (Wang ve dig, 2011).

Fe-Mn-Si sistemi i¢in likidiis yiizey projeksiyonu iiclii denge diyagrami Sekil 1.5°te

sunulmaktadir.
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Sekil 1.5 : Fe-MnSi likidiis yiizey projeksiyonu iiglii denge diyagrami (Fosberg ve
Agren, 1993).

1.2.4.2 Cr ve Ni alasim elementlerinin etkisi

Fe-Mn-Si sisteminin sekil bellek etkisinin yaninda korozyon direncinin arttirilmasi da
Oonemli bir parametredir. Otsuka ve arkadaslart (1991), Fe-Mn-Si sistemlerinin
korozyon dayanimmin Cr ve Ni ilavesi ile biiyilk oranda arttirilabilecegini
Onermiglerdir. Buna ek olarak termomekanik isleme gerek kalmadan, geleneksel Fe-
Mn-Si alagimlarina gore sekil bellek etkisine de gelistigi raporlanmistir (Otsuka ve dig,
1991).

Cr korozyon dayanimini gelistirmesinin yaninda, malzeme dayanimini arttirmakta ve
istif hatasi enerjisini azaltmaktadir. Ancak ag. %20 iizerinde kullanilan miktarlar ferrit
olusumunu tetikleme ithtimali ve islenebilirligi azaltmasi sebebiyle kullanilmamaktadir

(Humbeeck, 1994, Cederstrom ve dig, 1995).

Ni Ostenit olusumunu desteklemekte ve Ostenitin kararliligini arttirmaktadir. Bunun
yaninda korozyon dayanimini da arttirmaktadir. Buna ek olarak yiiksek miktarlarda
kullanimu, istif hata enerjisini arttirmakta ve Ms sicakliginin daha diisiik sicakliklara

otelemektedir (Humbeeck, 1997).

Cr ve Ni ilavesi ile sekil belle etkisindeki artisin temel sebebi olarak alasim
elementlerinin ilavesi ile matris dayaniminin artmasi ve istif hata enerjisinin azalmasi

gosterilmesinin yaninda en genel olarak c/a oraninin artmasi olarak agiklanmaktadir.
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Yapida c/a oranin artmasi ikizlenmelerin olusumunu ve e—martenzit olusumunu

kolaylagtirmaktadir (Rong ve dig, 1995, Humbeeck, 1997).

1.2.5 Martenzitik Doniisiim Mekanizmasi

Demir esasli sistemlerde SBE kristalin fazlarin doniisiimii ve tersinir hareketi ile
iligkilendirilmistir. Bu faz donilisiimii asagida verilen esitlik 1.1°deki gibi 3 farklhi
sekilde olabilmektedir.

y(ymk) & e(hsp), y(ymk) — a'(hmk) veya €(hsp) - a'(hmk) (1.2)

Hangi doniisiim mekanizmasinin dominant olarak olusacagi malzemenin bilesimine,
termomekanik islem, uygulanan deformasyon gibi parametrelere baglhdir. o
(martenzit) faz1 hacim merkezli kiibik yapidadir ve y (dstenit) ile tersinir doniisiim
gostermez. Sadece € (martenzit) tersinir etkiye sahiptir. Her ne kadar o'-martenzit sekil
bellek tizerine etkisi bulunmadigi kabul edilse de yapidaki o'-martenzit miktarinin
yiiksek oranda artmasi, y-Ostenit ve e-martenzit fraksiyonunu azalttigi i¢in sekil bellek
etkisinde bir miktar diisiise yol agtig1 bazi ¢alismalarda raporlanmistir (Dai ve dig,

2002).

Martenzitik doniisiim, ayn1 kimyasal bilesimde, birbiriyle uyumlu iki fazin difiizyon

olmadan, homojen latis kaymas1 mekanizmasi ile meydana gelen doniisiim olayidir.

Bu tip bir doniisiim Ms olarak adlandirilan martenzit baslangig¢ sicakliginin altina
sogutulmast ile baglamakta ve martenzit bitis (Ms) sicakliginin tistiindeki bir sicaklikta
sonlanmaktadir. Dontlistim, bilesim ve uygulanan 1si1l islem kosullarindan
etkilenmektedir. Bu kosulda olugan martenzit yapi, 1sil martenzit olarak

adlandirilmaktadir.

Martenzit faz, deformasyonun etkisi ile Ms sicakliginin istiindeki sicakliklarda da
olusabilmektedir. Bu durumda martenzitik doniisiim gerilim destekli martenzit olarak

adlandirilir.

Martenzitik faz doniistimlerinde dislokasyonlarin etkisi bir¢ok ¢alismada incelenmistir
(Zener, 1948; Christian, 1951; Brooks ve dig. 1979, Venables, 1961; Olson ve Cohen,
1976). Agirlikga %10 ile %35 Mn igeren Fe-Mn alagimlarina, diisiik istif hatas1 enerjisi
(=10 mj/m?), ymk(y)—hsp(g) tarz1 bir martenzit doniisiimiinii tetiklemektedir. Farkli
martenzitik doniisiimler arasinda en basitlerinden biri olan ymk—hsp doniisiimii,

{111}y-diizleminde latis kaymasi olmadan ve hacimde bir miktar degisim ile atomik
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dizilim sirasindaki degisime dayanmaktadir. Bu doniisiim i¢in onerilen dislokasyon

mekanizmalari (i) kutup mekanizmasi ve (ii) istif hatas1 mekanizmasidir (Soni, 2001).

Kismi dislokasyonlarin {111} Ostenit diizlem ailesi icin, birbiri {istiine binmesi ile
direk olarak e-martenzit olusturmasi kutup mekanizmasi olarak adlandirilmistir
(Seeger, 1956; Nishiyama, 1971; Hoshino ve dig, 1992). Sekil 1.6, sematik olarak y—¢
donilisim mekanizmasini gostermektedir. Bu mekanizmaya gore ymk kristalin (111)
diizleminde bulunan a/2[110] tipi bir diizgiin dislokasyon, Burgers vektorleri a/6 [121]
ve a/6[211] olan sirasiyla o ve B seklinde iki kismi dislokasyona ayrilir. Bu kismi
dislokasyonlar “O” noktasinda bir diiglim olusturarak Burgers vektorleri a/2[211] ve

a/2[121] olan y ve 6 dislokasyonlart ile kesisir.

[y 5 [211]

Q /
0 \\0
a:%[m]

Sekil 1.6 : ymk(y)—hsp(e) martenzitik doniisiimiinde meydana gelen kutup
mekanizmasi (Soni, 2001).

v: a/2[211] = 2a/3[111] + a/6 [211] (1.2)
8: a/2[121] = 2a/3[111] + a/6 [121] (1.3)

Bu durumda o kismi dislokasyonu vy etrafinda saat yoniinde dongii olusturarak Burgers
vektorii 2a/3[111] olacak sekilde yukar1 dogru yer degistirir. Bu ¢ift atom katmani
kadar bir tirmanmaya denktir. Bu dongiiniin tekrarlanmasi ile (111) diizleminin st
kismi hsp yapisina doniigiir. Burada y bir kutup dislokasyonu ve o kayan
dislokasyonudur. Eger & ve B kutup ve kayan dislokasyon olarak davranirsa,  saat
yOniiniin tersine olacak sekilde 6 etrafinda dongii olusturur ve diizlemin alt kism1 hsp
yapisina doniislir. Ancak bu teori, kutup mekanizmasi esnasinda y ve 6’dan hangisinin
¢ekirdeklenecegini tanimlamaz. Hashino ve dig. (1992) , tek kristal Fe-31Mn-6Si ile

yaptiklar1 elektron mikroskobu c¢alismasinda, es zamanli deformasyon ve 1sitma
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deneylerinde kutup dislokasyonunun asagida verilen esitlik 1.4’te, Burgers vektorti ile

diistik acili tane sinirlarinda meydana geldigini bulmuslardir.
(a/2)[110] + (a/2)[011] + (a/2)[011] - (2a/3)[111] + (a/6)[112] (1.4)

Esitligin sol tarafi diizgiin dislokasyonlari tanimlarken, sag taraftaki (2a/3)[112]
Burgers vektorii kutup dislokasyonunun tanimlarken en son terim kismi dislokasyona
aittir. Ymk birim hiicrede {111} diizlemi ve {111} diizleminde b1 Burgers vektoriiniin
b2 ve b3 vektorlerine boliinmesi Sekil 1.7°de sematik olarak gosterilmektedir. Genel
olarak kutup mekanizmasi ile olusan hatasiz e-martenzit yapi, kismi dislokasyon

hareketleri sonucu olugmaktadir (Hashino ve dig, 1992).

@
III. ; . -

£y

B 2L

Sekil 1.7 : Ymk birim hiicrede {111} diizlemi ve {111} diizleminde by Burgers
vektoriiniin bz ve bz vektorlerine boliinmesi (Hashino ve dig, 1992).

Ymk yapisinda atomik dizilim ABCABCABC ve hsp fazinda ABABAB sekilde
olmaktadur. Istif hatalar1 iizerine yapilan ¢alismalara gére martenzit fazin olusabilmesi
i¢in, ymk yapisinda embriyo gorevi gorecek istif hatalarinin bulunmasi gerekmektedir.
Istif hatalarinin ¢akismasi  bir hsp hacmi olustururken Shockley kismi

dislokasyonlarinin ters hareketi meydana gelmektedir (Vlack, 1998).

Sekil 1.8 kiibik yapida ve hegzagonal yapida bulunan sistemlerde dizilim sirasini

gostermektedir.

Sekil 1.9 ymk ile hsp kristal yapilar1 arasindaki oryantasyon iligkisini sematik olarak

gostermektedir.
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Sekil 1.8 : ymk(y) yapisinin atomik dizilimi (ABCABC...) ve [111] boyunca (111)
diizlemlerinde meydana gelen ¢akisma, hsp(e) yapisinin atomik dizilimi
(ABABAB...) ve [0001] boyunca (0001) diizlemlerinde meydana gelen

cakisma (Vlack, 1998).

Sekil 1.9 : Ymk ile hsp kristal yapilar1 arasindaki oryantasyon iliskisi (Huijun,
1999).

Istif hatas1 mekanizmasi, diisiik istif hatas1 enerjili alasim sistemlerinde gecerlidir.
Uygun termomekanik islemler sonucu bu alasimlarda gerceklesen doniisiim
mekanizmasi asagidaki adimlar igermektedir (Fujita ve Ueda, 1972; Huijun, 1999;
Christian, 1951).

a) a/2[110] tipi diizgiin dislokasyonunun, a/6[211] tip iki Shockley kismi

dislokasyona boliinmesi,

b) {111} YMK diizleminde genis istif hatalarinin olusumu
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c) Istif hatalarmin, {111} kayma diizlemlerinde {ist iiste binerek e-martenzit

plakalar1 olusturmas.

Yapisal kayma sebebiyle bir diizgiin dislokasyon, aradaki hata seridi ile iki adet
Shockley kismi dislokasyonuna ayrilir. Istif hatalarinin bir¢ok (111) diizlemlerinde iist
iste binmesi HSP yapisin1t meydana getirir. Fe-Mn esasli sekil hafizali alagimlar igin
istif hatalar1 mekanizmasi, kutup mekanizmasina gore literatiirde daha ¢ok kabul géren

bir teoridir (Fujita ve Ueda, 1972; Brooks ve dig, 1979; Inagaki ve Inoue, 1992).

Istif hatas1 mekanizmasi ilk olarak Fujita ve Ueda, (1972) tarafindan TEM calismasi
ile deneysel olarak gozlenmistir. HSP ile YMK arasindaki yonlenme iliskisi esitlik
1.5’te goruldiigii sekilde ifade edilmektedir:

(111)1e|| (0001) g, [112] i ||[[1100] sy, veya [110] e[| [1120]5sp,  (1.5)

Bu ifade Shoji-Nishiyama (S-N) iliskisi olarak adlandirilmaktadir. Iki sistemin latis

benzerligi birbirine ¢ok yakindir ve sadece %0,3’liik bir hacim farki bulunmaktadir.

Ymk sistemi i¢in [100] stereografik projeksiyonu Sekil 1.10°da sunulmustur. YMK,
HSP doniistimiinii saglayan olas1 {111}<112> kayma diizlemleri goriilmektedir. Her
biri i¢ adet <112> doniisiimii barindiran dort oktahedral doniisim kayma diizlemi
bulunmaktadir. Toplamda 12 e-martenzit varyantina karsilik 12 kayma sistemi denk
gelmektedir (Sato ve dig, 2000; Fujita ve Ueda, 1972; Inagaki ve Todayaman, 1992).

100

Sekil 1.10 : ymk—hsp doniigiimii i¢in 12 kayma sistemini ve 12 6n {111}<112>¢
varyantini gosteren stereografik projeksiyon (Sato ve dig, 2000).
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12 varyant, ~70,5° ag1 ile ayrilmig 4 {111} diizlemi ile temsil edilen dort temel varyant
grubuna indirgenebilir. Sekil 1.2°de goriildiigi gibi deformasyon ile birlikte tek tipte
kayma ile toplamda 19,47°’lik bir kaymaya sebep olur. Eger ii¢ vektor ayn1 kalinlikta

yigilirsa toplam doniisiim deformasyonu sifir olur.

Iki e-martenzit bandinin etkilesimi sonucu 3 farkli olay meydana gelebilir; (i) gerilme
destekli a-martenzit (HMK yapi) bantlarin ara yiizeyinde olusabilir (Yang ve
Wayman, 1995), (ii) gerilme sertlesmesi (Hsu, 2000) ve ara yiizey geriliminin
kombinasyonuna gore, birbiriyle uyumlu bantlar ile ikincil varyantlarin olusumu
(Yang ve dig, 1992; Dimitri, 2001). Bu olaylarin meydana gelmesi tersinir martenzitik
dontigiimii etkileyebilir. Bunun sebebi geri doniis i¢in kullanilacak gerilmenin bu
olaylarin gerceklesmesi i¢in harcanmasi ve martenzit ara yiizeyleri arasindaki

uyusmanin kaybolmasidir (Yang ve dig, 1992).

1.2.5.1 Demir esash alasimlarda martenzitik doniisiimde etkili parametreler

Martenzitik faz donitisimiin belli bir sicaklik ve basing etkisinde kendiliginden
ilerleyebilmesi, serbest enerjisinde azalma ile beraber devam etmelidir. Martenzit ile
Ostenit fazlar1 arasindaki serbest enerji farki, martenzitik dontisiim igin itici kuvvet
olarak addedilmektedir. Genel olarak Ostenit martenzit doniisiimii sabit bir denge
sicakliginda (To) gerceklesmez ve literatiirde Gstenit bitis (As) ile martenzit baslangig
(Ms) sicakliklart arasinda 400 °C’ye kadar farklilik gozlemlenmistir. Bu farklilik
martenzit ara yiizlerinin hareketini etkileyen cekirdeklenme bariyeri, ara yilizey
enerjisi, elastik zorlama (ara yilizey hareketine karsi koyarak yanal biiylimeyi
engellemektedir) ve siirtlinme kuvvetleri gibi parametreler sebebiyle olugsmaktadir.
y—¢ doniisimii gibi bir martenzitik doniistimiiniin gerceklesebilmesi igin gerekli

kosullar esitlik 1.6’da gosterildigi sekilde yazilabilir.

AFY ¢ + AFY ¢ <0 (1.6)

kimyasal surtinme

Bu denklemde AFkimyasal Mmartenzitik doniisiimii i¢in kimyasal itici kuvvet ve AFirtinme
donlisim  bariyeri olarak davranan slirtiinme kuvvetlerini (nokta hatalar,

dislokasyonlar, ¢okelti fazlar, tane ve ikiz siirlari1 vb.) tanimlamaktadir.

Martenzitik faz doniisiimleri birinci derece doniisiimlere 6rnektir. Bu dontisiimlerde

temel faz bir denge sicakliginda (To) iiriin faz ile dengede bulunmaktadir. Bu sicaklik
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F= 0 oldugu sicakliga karsilik gelmekte ve esitlik 1.7 seklinde tanimlanmaktadir
(Chalmers ve King, 1958):

_ A+ M (1.7)
O_T

Burada As ve Ms, sirasiyla Ostenit ve martenzit baslangi¢ sicakliklaridir. Diger 6nerilen
denge durumunda ise AFkimyasal + AFsirinme= O Ve To’ esitlik 1.8’de asagidaki sekilde
tanimlanmistir (Tong ve Wayman, 1974):

o Ar 4 M (1.8)
0 2

Burada Ar Gstenit bitis ve Ms martenzit baslangi¢ sicakligidir.

Demir esasli sistemlerde itici kuvvetlerin kimyasal boliimiiniin iki bileseni oldugu
kabul goérmektedir. Bunlar (i) manyetik ve (i) antimanyetik bilesenlerdir (Chalmers
ve King, 1965). Bunun sebebi demirin manyetik bir malzeme olmasi ve alasimlarda
kullanilan Ni, Cr ve Mn gibi alagim elementlerinin kullanimiyla manyetik diizenin
degisebilmesidir. Manyetik diizen degisimi, martenzitik doniisiimiin bastirilmasi ve
Ms sicakligiin diismesi agisindan 6nem arz etmektedir (Chalmers ve King, 1965;

Wayman, 1975).

Gerilme destekli martenzit i¢in dis gerilmelerin etkisiyle olusan ara yiiz hareketi
deformasyon ve doOniisiim prosesinin bir kombinasyonudur ve bu sebeple dis
gerilmeler net serbest enerji hesaplanmasi ya da itici gii¢ hesaplanmasi esnasinda
kimyasal serbest enerji ile birlikte hesaplanir. Buna gore eger doniisiim M;s sicakliginda
basliyorsa, gerilme altinda doniisiim daha yiiksek olan bir T1 sicakliginda baslar. Buna
gore Ti’den Ms sicaklifina sogutma ile olusan kimyasal itici giligteki artis, kritik

mekanik itici giice (U”) esittir. Bu durum Sekil 1.11°de gosterilmistir (Wayman, 1975).

Mekanik itici giig, U, gerilmenin ve olugsan martenzit tabakalarinin oryantasyonunun

bir fonksiyonudur ve esitlik 1.9°deki gibi ifade edilmektedir (Patel ve Cohen, 1953).
U=1yy,+og (1.9)

Bu esitlikte T martenzit yerlesik diizleminin, doniisiim kayma yoniindeki kayma
gerilimi, y doniisiim kayma gerinimi, ¢ diizleme dik olan normal gerilim ve &g

doniisiim sekil geriniminin dilatasyonel bilesenidir.
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Kimyasal Serbest Enerji
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1
M, T T
Sicaklik

Sekil 1.11 : Sicakliga bagl olarak Gstenit ve martenzitin kimyasal serbest
enerjilerinin sematik gosterimi (Wayman, 1975).
Malzeme martenzit diizleminde, Sekil 1.12°de gosterildigi gibi, o1 kadar bir gerilime
maruz kaldiginda t ve ¢ Schmid kanunu kullanilarak iligkilendirilebilir (Olson ve

Owen, 1992).

=

Sm

ﬁz
‘.’/—\-‘“

—

Sekil 1.12 : Uygulanan gerilme A, 0 ve a arasindaki iligki. N, P yerlesik diizleminin
normali, S martenzitik doniisiim i¢in sekil gerilim yonii ve Sm yerlesik
diizlem tizerindeki maksimum sekil gerinim yonii (Olson ve Owen,

[

1992).
Schmid kanununa gore;
T =1/20;sin20cosa (1.10)
o= 11/20,(1+ cos20) (1.11)

Burada o1 uygulanan gerilmenin mutlak degeri, 6 yerlesik diizlemin normali ile

uygulanan gerilme yonii arasindaki ag1 ve o yerlesik diizlemin iizerindeki doniisiim
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kayma yonii ile uygulanan gerilme arasindaki ag1. Buna gore uygulanan o1 gerilmesi

sonucu olugan mekanik itici gii¢ esitlik 1.12 seklinde yazilabilir.
U= 1/20,{y,sin20 cosa + £,(1 + cos26)} (1.12)
Kritik mekanik itici gii¢, U’, a=0 ve dU/d6=0 oldugu durumda elde edilir.
U'= 1/20"{y,sin 20’ cosa + £,(1 + cos26")} (1.13)

0’1 martenzit doniisiimiin baslamasi i¢in uygulanacak kritik gerilme (Olson ve Owen,
1992).

1.2.5.2 Martenzitik doniisiimiinde istif hatalarinin etkisi

YMK yapisindaki igsel istif hatalari, e-martenzit fazi (HSP yap1) i¢in baslangig
noktalarini ve digsal hatalar ikizlenme i¢in baglangi¢ noktalarini olusturmaktadir. Sekil

1.13’de istif hata dizilimlerinin 6rnek gosterimi verilmistir.

C A B
B C A
A B C
< A _I___E___L
B _l___g___L _I___E___L
A A A
C C C
B B B
A A A
vmk icsel hata dissal hata

Sekil 1.13 : YMK yapisinin istif hatalar1 diziliminin 6rnek gosterimi (Humbeeck,
1994).

Demir esash sistemlerde ymk—hsp martenzitik doniisiimii birgok ¢alismaya konu
olmustur (Fujita ve Ueda, 1972; Humbeeck, 1994; Tisone, 1973; Hsu, 2000; Senoo ve
dig, 2008). Fe ve Ni esasli alasimlar i¢in yapilan ¢aligmada, her iki sistem igin de
ymk—hsp martenzitik doniisiimiin igsel istif hatalariyla kontrol edildigi raporlanmistir
(Tisone, 1973). YMK yapisindaki Fe-Mn esasli alasgimlarin ymk—hsp faz
dontigiimiiniin diisiik istif hatasi enerjisi ile iligkilendirilmistir (Remy, 1977; Dash ve
Otte, 1963).
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YMK yapisindaki istif hatalari, ince HSP tabakalar1 olarak kabul edilmektedir.
Ericsson, sistemin istif hata enerjisini iic adimda esitlik 1.14’te tanimlamistir

(Ericsson, 1966).

n="np+nm+ns (1.14)

Burada mp malzemenin bulk yapisindan gelen istif hatasi enerjisi, nm istif hatasina
manyetik katki ve s malzemenin matris ve tane sinirlarinin konsantrasyon farkindan
(segregasyon vb.) kaynaklanan istif hata enerjisidir. Bu baglant1 y—¢ faz doniisiimii
icin serbest enerji degisimleri cinsinden asagidaki esitlik 1.15 seklinde tekrar
yazilabilir (Ishida ve dig, 1977),

1 . . P 1.15
= gayas (A6, " + A6 + AGT™) (1.15)

n
Burada V alasimin molar hacmi, AGp malzemenin bulk yapisindan gelen serbest enerji,
(AGp = AG; - AGy, AG; ve AG;y sirastyla hsp ve ymk fazlarinin serbest enerjileri), AGm
manyetik enerji  degisimi ve AGs malzemedeki alasim elementlerinin
segregasyonundan kaynakli serbest enerji. Alasimlarin y—¢ doniisiimii i¢in istif hatasi
enerjilerinin  belirlenmesinde, farkli serbest enerji katkilarinin hesaplanmasi

gerekmektedir.

1.2.6 Fe-Mn-Si esash alasimlarda sekil bellek etkisinin gelistirilmesi

Fe-Mn-Si tek kristalinde sekil bellek etkisinin gézlemlenmesinden bu yana tam sekil
bellek etkisinin eldesi amaciyla alagim elementlerinin degisimi ve uygun 1s1l islem
kosullarinin belirlenmesi konusunda ¢aligmalar yapilmaktadir. Bilesimsel ayarlamalar
ile yapida yeterli miktarda e-martenzit eldesi ve dayamimi arttirmaya yonelik
caligmalar olmustur (Sato ve dig, 1984; Murakami ve dig, 1987; Gu ve dig; 1994,
Inagaki ve Inoue, 1995). Fe-30Mn-6Si (Tek kristal) (Sato ve dig, 1984), Fe-32Mn-—
6Si (Murakami ve dig; 1987), Fe—28Mn-6Si—5Cr (Otsuka ve dig, 1990), Fe—20Mn—
5Si—-8Cr-5Ni (Otsuka, 1995), Fe-16Mn-5Si—12Cr-5Ni, (Otsuka, 1991), Fe—28Mn—
6Si-5Cr-0.5Nb-0.06C (Kajiwara, 2000), Fe-28Mn-6Si—5Cr-0.5V-0.04N (Farjami
ve dig, 2004) sistemleri glinlimiize kadar ¢alisilan Fe-Mn-Si esasli sistemlerden bazi

orneklerdir.
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Fe-Mn-Si alagimlarindaki en 6nemli sorunlardan biri polikristalin yapida tam sekil
bellek etkisin elde edilememesidir. Inagaki (1992) iirettigi Fe-18Mn-6Si-9Cr-6Ni
alasiminda %4,5 deformasyon sonras1 %45 ve %9 deformasyon sonras1 %21’lik sekil

geri kazanimi elde etmistir.

Fe-Mn-Si alasimlarinda sekil bellek etkisinin arttirilmasi1 amaciyla iki farkli yaklagim

benimsenmistir. Bunlar bilesim kontrolii ve termomekanik islemlerdir.

1.2.6.1 Bilesim Kontrolii

Fe-Mn alagimlarinda y—¢ doniisimi 14-37 %ag. arasi Mn konsantrasyonunda
gozlemlenmistir. Diisiik Mn konsantrasyonlarinda martenzitik dontisiim i¢in itici giic
cok diisiik seviyelerde kalmaktadir. Buna karsilik Mn konsantrasyonunun ¢ok artmasi
ile alasimdaki manyetik doniisiim sebebiyle faz doniisiimiiniin bastirildig

raporlanmistir (Gartstein ve Rabinkin, 1979).

Inagaki ve arkadaslari’nin (1992) ¢aligmalarina Mn miktarinin ama dayanimi ve sekil
bellek etkisine olan iliskisini incelemislerdir. Yapilan ¢alismaya gore sekil bellek
etkisi ile akma dayaniminin birbiri ile orantili oldugu belirtilmis ve Fe-Mn sekil bellek
alagimlar i¢in en uygun Mn konsantrasyonun yapilan ¢aligmalarda 16-18 %ag. olarak
raporlanmistir. Belirtilen Mn konsantrasyonlarinda %60 oraninda sekil bellek etkisi
elde edilmistir. Mn miktarinin artist ile sekil bellek etkisinde siddetli diisiis

gbzlemlemislerdir.

Si miktarinin sekil bellek etkisi de yapilan ¢esitli ¢aligmalarla incelenmistir. Buna gore
ag. %4-6 aras1 Si ilavesinin akma dayaniminin arttirdigy, istif hata enerjisini diiglirmesi
ve Neel sicakligini (Tn) diisiirmesi sebebiyle sekil bellek etkisine olumlu katk1 yaptigi
raporlanmistir (Murakami ve dig, 1987). Ilgili ¢alismada, Tn sicakliginin Ms
sicakligimin istiinde olmasi durumunda gerilme destekli martenzit fazinin elde
edilemeyecegi ve bu baglamda sekil bellek etkisinin elde edilemeyecegi

raporlanmistir.

Moriya ve arkadaslar1 (1991) iyi bir sekil bellek etkisi elde edilebilmesi i¢in istif hata
enerjisinin digiirilmesi, o martenzit fazinin olusumunun engellenmesi ve alagimin

dayaniminin arttirilmasi gerekliligini bildirmislerdir.

Farkli alasimlama elementlerinin SBE {izerine etkisi Cizelge 1.3’te verilmistir

(Humbeeck, 1994; Moriya ve dig, 1991(a); Moriya ve dig, 1991(b)).
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Cizelge 1.3 : Demir esasl1 sekil bellek alagimlart.

Element Alasim Sistemine Etkisi

Cr Korozyon dayanimi, yiiksek sicaklik korozyon dayaniminmi ve akma
dayanimini arttirir.

'Yiiksek oranlarda ferrit yapicidir. Ferrit fazinin olusumu islenebilirligi,
toklugu ve sekil bellek etkisini olumsuz etkilemektedir.

Ni Ferrit olusumunu etkilerken, y stabilizasyonu saglamaktadir.

Cu [y olusturucu bir elementtir. Korozyon dayanimini gelistirirken, istif]
hatas1 enerjisini arttirmaktadir. Ag.%3 oranini istiinden e-martenzit
olusumunu bastirmaktadir.

Co  (Ostenit olusturucu bir elementtir. Ms sicaklig1 {izerine etkisi yoktur,
farkli Ostenit yapici elementler yerine kullanilabilmektedir.

N Agirlikca %0,4 oranina kadar oksidasyon direncini ve akma
dayanimini arttiran etki gostermektedir. Bunun {istiindeki oranlardal
nitriir olusumu meydana gelmektedir.

P,S  |[Empiirite olarak bulunabilmektedir ve %0,1 diizeyinin altinda)
tutulmasi1 onerilmektedir.

C Sekil bellek etkisini arttirmasinin yaninda %1 seviyesinin gegilmesi ile
malzeme dayanimi siddetli bir sekilde diismektedir.

1.2.6.2 Termomekanik islem

Sekil bellek alasimlarin termomekanik egitimi %4’ten diisikk bir deformasyon

sonrasinda alagimin 500-700 K aras1 bir sicakliga cikarilmasi ile yapilmaktadir

(Murakami ve dig, 1967; Otsuka ve dig, 1989). Bu 1s1l islem ile stenit matrisin kayma

dayanimini arttirirken martenzit olusumu igin gerekli kritik gerilmeyi azaltmaktadir.

Bu iki etkinin birlesimi olusan plastik deformasyonun biiyiikk oranda martenzit

dontistim ile gergceklesmesini ve buna bagli olarak ta sekil bellek etkisinin arttirilmasi

saglanmaktadir. Termomekanik egitim mekanizmasinin optimizasyonu iizerine birgok

caligma gerceklestirilmistir (Wang ve dig, 1995). Buna gore uygun termomekanik

islem kayma deformasyonunu bastirirken, Ostenit matrisin dayanimini arttirmaktadir

Bunun yaninda dislokasyon yapilar1 olusturarak e-martenzit olusumu igin tercihli

alanlar olusturarak, gerekli kritik gerilmeyi diisiirmektedir (Wang ve dig, 1995;
Andersen ve Agren, 1995, Otsuka ve dig, 1989).
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1.2.7 Toz Metalurjisi

Birgok metal isleme yontemleri igerisinde toz metalurjisi ¢cok farkli bir yere sahiptir.
Toz metalurjisini ilgi ¢ekici yapan ozelliklerinden birisi yiliksek kalitede, karmasik
sekilli ve diisiik boyutsal toleranslara sahip pargalarin ekonomik olarak
tiretilebilmesidir. Toz metalurjisinde dnemli kademe tozlarin preslenmesi ve ardindan
iyi bir baglanma saglanmasi ic¢in sinterleme islemidir. Bu yOntem nispeten
otomatiklesmis operasyonlar1 diisiik enerji tiiketimi, yliksek malzeme kullanim verimi
ve diisiik toplam maliyetle kullanir. Bu karakteristigi toz metalurjisini verim, enerji ve
ham madde konular1 géze alindiginda daha ilgi ¢ekici bir pozisyona sokmaktadir. Toz
metalurjisi gelismekte ve geleneksel liretim yontemlerini degistirmektedir. Boylece
daha esnek iiretim saglayarak genis bir alanda yeni malzemelerin gelistirilmesi ve

tiretilmesi saglanabilmektedir (German, 1994; Smit ve Dijk, 2009).

Toz metalurjisinin tarihg¢esi metal ve seramiklerin sinterlenmeye baslanmasi ile es
zamanlidir. Sinterleme sert metal ya da seramik parcalarin tozlardan baslanarak
tiretilmesini icermektedir (Kainer, 2006). Metal tozlarinin tarihte ilk diinya tizerindeki
kullanimlar1 incelendiginde; Inkalar altin tozlarimi pisirerek miicevher yapmislardur,
Misirlilar demir tozlarini milattan 6nce 3000 yillarinda kullanmiglardir. Bir bagka
ornek milattan sonra 300 yillarinda yapilan Hindistan’daki Delhi stitunudur. Bu yap1
yaklasik olarak 6,5 ton demir tozu kullanilarak yapilmistir. 1800’lerde toz
metalurjisinin kullanimi gelismeye baslamistir. Platin laboratuvar malzemelerine olan
ithtiyagtan dolayr yiiksek sicakliklara ¢ikilmadan gerceklestirilebilecek tiretim
yontemlerinin gelistirilmesi bu konuda yeni bir rotanin ¢izilmesini saglamistir. Benzer
caligmalar Ingiltere ve Rusya’da da yapilmis ve tozlarin sicak islemle sekillendirilerek
yiiksek sicakliklara gerek duyulmadan iiretim yapilmas: dokiim ile {iretilebilen
parcalarin tretiminde alternatif bir yontem oldugunu da ortaya ¢ikarmistir. Ayni
zamanlarda paralar da toz halinde bakir, giimiis ve kursun malzemelerin preslenip
sinterlenmesi ile iiretilmekteydi. Toz metalurjisinin modern ¢agir Edison’un tungsten
tozlarindan dayanikli bir lamba filamani1 yapmas: ile basglamistir. Sonradan semente
karbiirler, poroz bronz ve bakir-grafit elektrik iletkenleri 1930’larda iiretilmistir.
1940,larda toz metalurjisi tungsten alasimlari, yapisal ferro alagimlar ve refrakter
malzemelerin iiretimini de icermeye basladi. En genel yapisal toz metalurjisi parcalari

demir tabanlidir. Ayrica niikleer, ucak, uzay sanayi, elektrik ve manyetik uygulamalar
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i¢in de toz metalurjisi kullanilmaktadir (German, 1994; Gessinger, 1984; Angelo ve
Subramanian, 2008).

Bu gelisimin en etkileyici yan1 uygulamalardaki devrimsel gelismedir. Toz metalurjisi
kullanilmasindaki amag tarihsel siiregte degismistir. ilk zamanlarda toz metalurjisi ile
tiretilen malzemeler diisiik maliyetlerinden dolayi tercih edilmekteydiler. Glinlimiize
gelindikge toz metalurjisi yonteminin tercih edilmesindeki amag arttirilmis kalite,
homojenizasyon ve 6zelliklerin ¢ekici maliyetler ve iiretim kolaylig1 ile birlesmesidir.
Yiiksek sicaklik nikel temelli siiper alasimlar, yiiksek dayanimli aliiminyum ugak
alagimlari, kontrollii termal genlesmeli aliiminyum kompozitler bu gelismenin
ornekleridir. Sadece {iiretim maliyetleri konusunda toz metaliirjisinin sagladigi
avantajin yaninda kimyasal yapmin ve mikro yapmin kontroliinii de miimkiin
kilmaktadir. Daha saf ve essiz ozelliklere sahip malzemeler iiretilme ihtiyact devam
ettikge toz metalurjisi de o alanlara dogru genislemeye devam edecektir (German,
1994; Upadhyaya ve Shankar, 2011; Bouvard, 2007). Toz metalurjisinin {iretim akis
semas1 ve iretim yontemlerinin siiflandirilmasi, swrasiyla Sekil 1.14 ve 1.15°de

gosterilmektedir.

Tozlar, Yaglayicilar

Sikigtirma

Yiizey Isleme

=
ﬁ Tekrar Sikastrma
flicincil Islemler '“ :
- 7
ﬁ 4
g
Infiltrasyon
Yizey

Sinterleme

Bitmig Uriin
Parlatma Birlestirme

Sekil 1.14 : Toz metalurjisi akim semas1 (German, 1994).

Temelde her tiirli malzeme toz haline getirilebilir. Bu islem farkli yontemler ile
gerceklestirilebilir. Bunlar mekanik yontemler, kimyasal yontemler, fiziksel ve
elektrolitik yontemler olarak gruplanabilir. En genel olarak kullanilan atomizasyon

teknigi mekanik yontemlere dahil bir tekniktir. Bunlarin i¢inde en genel olarak
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kullanilan1 atomizasyon yontemidir. Atomizasyon ergimis metalin sprey ile aniden
sogutularak toz haline getirilmesidir. Bunun i¢in ¢esitli yontemler vardir. Ergimis
metal akarken su piiskiirtiilerek ani sogutma ile kiiciik partikiiller elde edilmesidir
bunlardan biridir. Su atomizasyonu metali ¢ok hizli sogutur bu sebeple daha diizensiz
sekilli parcalar elde edilir. Su ayn1 zamanda bazi metalleri oksitler. Daha uygun bir
atomizasyon yoOntemi ergimis metal ile birlikte inert bir gaz piskiirtiilmesidir. Bu
yontemle malzeme daha yavas sogutulur, boylece daha yuvarlak sekilli tozlar elde
edilebilir. Bir bagka yontem de ergimis metali donen bir disk tizerine dokiilmesi ile

yapilir. Bu sekilde malzeme donen diskten firlayarak kabin duvarlarina yapisir ve toz
elde edilir (Clyne, 2001).

Baslangic EMNENOEOT laveler (Kalip
Malzemesi Alasim Tozlar Yadlayici, vb.)

Karistirma

l

E izostatik Kalip Stkigtirma
T Ekstriizyon Enjeksiyon Kalip
ko) Kalip Sikistirma izostatik
=z Piskiirtme Slip D8kiim
S Sinterleme Haddeleme
©
£
2 Atmosfer
2 Vakum
= Yuksek Srcakllk
)]
istegje Bagh ikincil
Uretim Kademeleri
Boyutlandirma
Presleme
Sinterleme
o Birlegtirme
) Metal infiltrasyon
£ Yiizey Parlatma
S Istege Bagh Son
% Islemler
D Isil islem
> Sicak lzostatik
- Pres
Yiizey Igleme
Kaplama
Zimparalama
Buhar Islemi

Sekil 1.15 : Toz metalurjisi iretim yontemlerinin siniflandirilmasi (German, 1994).

Kimyasal indirgeme metal tozlar {iretimi i¢in bir baska yontemdir. Farkli kimyasal

reaksiyonlar iceren bu yontemle metalin elementel toz haline indirgenmesidir.
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Elektroliz de bir baska toz iiretim teknigidir. Bu yontem elektrigi kullanarak metali
¢oziip ¢ok ince toz haline getirme islemidir. Bu yontemle oldukga yiiksek saflikta
tozlar elde edilebilir. Sistemde anot, toz elde edilmek istenen malzemeden iiretilir.
Sistem iyonlar1 anottan katoda tasir ve kolayca yikanabilen bir film {istiine yapistirir.
Bu filmler temizlenip kurutularak istenilen toz elde edilmis olunur (Newkirk ve

Kosher, 2004)

1.2.7.1 Tozlarin hazirlanmasi

Uygun malzeme se¢iminin ardindan gelen kademe, tozlarin karistirilmasidir. Prosesin
bundan sonraki agamalarinda istenilen 6zellikte parcalar elde edilmesi i¢in tozlar iyi
bir sekilde karistirilip dgiitiilmelidir. Ogiitme ayn1 kimyasal bilesime sahip tozlarin
partikiil boyutlarinin kii¢iiltiilmesidir. Karistirma ise farkli kimyasal bilesime sahip

tozlarin karigtirilarak alagimlanmasi islemidir (Newkirk, 2004).

1.2.7.2 Mekanik Alasimlama

Mekanik alagimlama ilk olarak 1968 yilinda J.S. Benjamin tarafindan laboratuvar
ortaminda gergeklestirilmistir. Endustriyel olarak ilk defa International Nickel
Company tarafindan oksit disperse edilmis alasimlarin {retilmesi amaciyla
kullanilmistir (Suryanarayana, 2001). Mekanik alasimlama 6ncesi ergime sicakliklari
arasinda biiyiik farkliliklar bulunan (Or; W-Co) alasimlarin iiretimi olduk¢a zor
gerceklestirilmekteydi. Ornek olarak yiiksek ergime sicakligi olan tungsten nispeten
diisiik ergime sicakligina sahip olan Kobalt ile alagimlanmasi esnasinda erken
katilasan tungsten partikiillerin heterojen karigmasi en ¢ok karsilanan sorunlardandir.
Benjamin ve arkadaslari, bu tarz problemleri elimine etmek amaciyla mekanik
alagimlama teknigini gelistirmislerdir (Benjamin, 1974; Benjamin, 1976). Mekanik
alasimlama tekrarli olarak deformasyon, kirilma ve tekrar kaynama asamalarinin
gerceklestirildigi bir yiiksek enerjili 6giitme prosesidir (Benjamin, 1976; Eskandarany,
2001, Soni, 2001). Mekanik alagimlama, bir 6giitme bilyalari, bu 6glitme ortaminin
karistirilmasini saglayan bir cihaz ve tozlar ile 6glitme bilyalariin yerlestirildigi kap
sisteminden olugmaktadir. Bu proses ile tozlarin deformasyon sonucu deformasyon
sertlesmesi meydana gelir. Ogiitmenin devaminda tozlar gevrek ve kirilgan bir yapiya
kavusurlar. Kirillma sonucunda difiizyonun kolaylikla gerceklesebilecegi temiz
yiizeyler agiga ¢ikmaktadir. Ogiitme bilyalar ile dgiitiilen malzemelerin ¢arpismasi

esnasinda ani sicaklik artiglari meydana gelir ve bu sicaklik artis1 alagim
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elementlerinin, malzemenin temiz yilizeyine difiizyonu ile birbirine kaynamasini saglar

(Benjamin, 1974).

Ogiitme hiz1, dgiitme siiresi, yiikleme oran1 (bilya - toz orani) ve dgiitme sicaklif
prosesi etkileyen en onemli parametrelerdir. Bu parametreler sistemin enerjisini
belirlemekte ve parametrelerin  degisimi proses verimini etkilemektedir
(Suryanarayana, 2001; Eskandarany, 2001, Soni, 2001). Sekil 1.16’de karistiricinin
sematik bir gsterimi verilmistir. Bu sekilde altta mikroskobik boyutta meydana gelen
homojenizasyon gosterilmektedir. Resimde goriildiigii lizere baslangi¢ tozlar1 lamine

hale gelerek pekistirici faz ana matris fazi igerisinde homojen bir sekilde dagilmistir

Dondlirme $afti

- N
N a4
Baslangic N
o~ & -
Malzemeleri §§‘%"g—.? Y Doner Cark
NN S
N h \;
N P
NS, EOK
s, N2 (L 22 i
Ogutme | §»‘.\). D’S“' 0_gutme
Tanki R Bilyalari

Sekil 1.16 : Mekanik alasimlama amaciyla kullanilan karistirma sistemi ve 6glitme
stiresine gore mikro yapisal degisim (German, 2001).
Diger alagimlama tekniklerinde oldugu gibi mekanik alagimlamada da kirlenme bir
sorundur. Bu sorun ayni malzemeden bilyalar karistirici ve tank kullanilarak
azaltilabilir. Mekanik alagimlama esnasinda organik bir sivi ortami kullanmak 6&iitme
ve kaynama islemleri arasindaki dengeyi kurmak i¢in 6nemlidir. Buna ek olarak tozlar
yiiksek oranda deformasyon sertlesmesine maruz kalmaktadir (German, 1994; Soni,
2001). Mekanik alasimlamada kullanilan kavanoz sisteminin sematik gosterimi Sekil

1.17°de verilmistir

Mekanik alagimlama esnasinda meydana gelen fiziksel degisimi anlamak amaciyla bu

alagimlama prosesini li¢ ya da dort asamada incelemek uygun olacaktir.

Baslangi¢ kademelerinde tozlar daha yumusaktir ve birbiri ile kaynayarak daha biiyiik

boyutlu pargalar olusturma egilimleri daha yiiksektir. Bu asamada baslangi¢ tozlarina
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oranla {i¢ kat daha biiyiik boyutlu parcalar meydana gelebilir. Kompozit partikiillerinin

bu asamada karakteristik olan katmanli goriintiisii olusur.

Paslanmaz Celik

Kavanoz paslanmaz Celik
Bilyalar

A Partikiilleri B Partikiilleri

Sekil 1.17 : Mekanik alasimlama i¢in kullanilan kavanoz sistemi ve ¢giitme
ortaminin sematik gosterimi.

Sekil 1.18’de bilyalarin tozlar ile c¢arpisma sekli sematik olarak gosterilmistir
(Suryanarayana, 2001; Eckert ve dig, 1996).

Sekil 1.18 : Mekanik alagimlama esnasinda yiiksek enerjili bilya toz ¢arpismasinin
sematik gosterimi (Suryanarayana, 2001).

Metalik faz bu carpigsmalar esnasinda diizlesip iist liste bindik¢e atomik diizeyde temiz
yiizeyler birbiri ile temas eder ve birbirine soguk sekilde kaynar. Ayni asamada
kirilgan fazlar bu kaynayan ylizeyler arasinda sikisarak kaplanir ve yapiya karisir.
Sekil 1.19’da baslangi¢ tozlarinin mekanik alagimlama esnasinda ugradiklar

deformasyon gosterilmektedir (Koch, 1990; Suryanarayana, 2001)

Orta kademede devamli olan kirilma ve kaynama asamali sonucu tozlar deformasyon
sertlesmesine maruz kalmis ve pekistirici fazlar stirekli bir hal almistir. Partikiil

boyutunda meydana gelen azalma mikro yapidaki karismayi hizlandirir.
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Sekil 1.19 : Mekanik alasimlama esnasinda tozlarda meydana gelen deformasyon
(Suryanarayana, 2001).

Mekanik alagimlamada bilyalar tarafindan absorblanan kinetik enerjinin etkisi ve 1s1
artis1 ile metalik matriste ¢oziinme meydana gelir. Bu kademede atomik diizeyde
difiizyonun artmasi sonucu yeni fazlar meydana gelebilmektedir (Suryanarayana,
2004).

Son kademe diizenli yap1 elde edilmis ve partikiil boyutunun yiikselmesine sebep olan
kaynama seviyesi ile partikiil boyutunu diisiiriicii etkiye sahip kirilma mekanizmalari
arasinda dengeye ulasilmistir. Sonugta kiiciik partikiiller ile biiyiik boyutlu partikiiller
birbiri ile karisarak boyutsal olarak homojenlesmis bir yapiyr olustururlar

(Suryanarayana, 2004).

Sekil 1.20°de mekanik alagimlama prosesinin son kademesinde olusan yap1

gosterilmektedir.

Bu kademeden sonra elde edilen yap1 baslangic bilesimi ile aynidir. ilk kademelerde
olusan lamelli yap1 artik goriilmemektedir. Bu asamadan sonra daha fazla
alasimlamanin dispersoidlerin daha homojen dagilasina etkisi olmayacaktir

(Suryanarayana, 2004; Soni, 2001).
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Sekil 1.20 : Mekanik alasimlama prosesinin sonucunda olusan mikro yapilarin
sematik gosterimi.
Partikiil boyut dagilimi araligi daralmistir. Biiylik partikiiller ortalama boyuta
indirgenmis, kii¢iik boyutlu partikiiller de aglomere olarak bu seviyeye yiikselmistir
(Suryanarayana, 2001; Suryanarayana, 2004; Soni, 2001).

Mekanik alagimlama teknolojik tistiinliiklerinden dolay1 olduk¢a verimli bir tekniktir.
En Onemli avantajlarindan birisi yeni alagimlarin sentezlenebilmesi veya normal
yontemlerle alasimlanamayacak elementlerin alasimlanabilmesidir. Bunun sebebi
mekanik alagimlama tamamiyla kati halde meydana gelen bir islemdir ve faz
diyagramlarinda belirtilen sinirlamalar mekanik alasimlama isleminde gegerli degildir

(Heggen, 2010; Suryanarayana, 2001; Murty, 1995)

Farkli gesitlerde yiiksek enerjili bilyal ogiitiicliler mekanik alagimlama islemlerinde
kullanilmaktadir. Bunlar; Spex™ yiiksek enerjili ogiitiiciiler, gezegen tipi ogiitiiciiler
ve cesitli atritorlerdir. Hepsinin farkli kapasiteleri, 6glitme verimleri ya da 1sitma
sogutma amagli diizenlemeleri vardir (Suryanarayana, 2004; Eskandarany, 2001).
Spex tipi yliksek enerjili 6giitiiciiler laboratuar tipi olarak en genel kullanilan 6giitiicii

tipleridir.

Yiksek enerjili oglitme sistemleri, yaklasik olarak 10-20 gram toz ogiitebilme
kapasitesine sahiptirler. Bu tip ogiitiiciiler malzemenin ve bilyalarin i¢ine konacagi
kavanozdan, kilit mekanizmasi ve dakikada 1200 devir ile sarsint1 lireten karistirma
cithazindan meydana gelmektedir. Ayrica kullanilabilecek sertlestirilmis celik,
aliimina, tungsten karbiir, zirkonya, paslanmaz ¢elik, silisyum nitriir, agat, plastik gibi
farkli tip kavanozlar mevcuttur. Sekil 1.21’de bu tip oOgiitiiclilere bir Ornek

goriilmektedir
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Sekil 1.21 : Mekanik alagimlama i¢in kullanilan yiliksek enerjili 6glitme sistemi.

Bunun disinda kullanilan bir diger 6giitiicii cihaz gezegen tipi degirmendir. Bu tip
ogiitiiciilerde birkag yiiz gram toz ogiitiilebilmektedir. Ancak bu tip 6glitiiciiler spex
tipi yiiksek enerjili bilyali ogiitiiciilerle karsilagtirildiginda disiik enerjili 6giitiicti
olarak adlandirilmaktadir (Suryanarayana, 2001). Sekil 1.22°de gezegen tipi 6giitiicii

gosterilmektedir.

Sekil 1.22 : Mekanik alasimlama amaciyla kullanilan gezegen tipi karistirici.

Ogiitiiciilerin endiistriyel tipte olanlar1 yukarida bahsedilen dgiitiiciilere oranla ¢ok
daha biiyiik hacimlere sahiptir. Mekanik alagimlama i¢in endiistriyel bir {iretim yiiksek
kapasiteli bilyali 6giitiiciilerle yapilmaktadir (Suryanarayana, 2004; German, 2009).
Artan enerji ile 6giitme siiresi azalmaktadir. Buna gore spex tipi bir dgiitiiclide birkag
dakika stirecek bir 6gilitme islemi atritor tipi bir 6giitiiciide saatler siirebilirken endiistri
tipi bir dgiitiiciide bu siire giinler seviyesindedir. Ogiitiiciiniin cinsine gére mekanik
alagimlama prosesi etkileyen c¢esitli parametreler vardir. Bunlar 6giitlicii haznesinin
malzemesi ve O0giitme ortaminin cinsi, bilya-toz orani, 0giitme atmosferi, 6giitme

siiresi ve kullanilan baglayici cinsidir (Suryanarayana, 2001).
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Kullanilan o6giitlicii kabin malzemesinin 6nemi biiyiiktiir. Bunun sebebi 0giitme
esnasinda kabin i¢ duvarlarinda az miktarda olsa aginma meydana gelebilmektedir. Bu
asinma sonucunda kopan parcalar iiretilmekte olan tozu kirletmekte ve kimyasal
bilesimini degistirebilmektedir. Eger kullanilan 6gitiicii ile 6gltiilen malzeme ¢ok
farkliysa {tiretilen tozlar icerisinde bu kap malzemesi ¢6ziinebilir. Eger ayni tip
malzemeler segilirse bu ¢Oziinme meydana gelse bile sistemi c¢ok fazla
etkilemeyecektir (Suryanarayana, 2004; Eskandarany, 2001, Soni, 2001). Bu sebeple
iiretilecek malzemeye uygun bir 6glitme sistemi secilmelidir. Buna ek olarak 6giitme
isleminde se¢ilen malzeme 0giitmenin gerceklesebilmesi igin gerekli etkiyi gosterecek

kadar da yogun bir malzeme olmalidir (Suryanarayana, 2001).

Bir diger 6nemli parametre bilya-toz oranidir. Bu oran 1:1 den 22:1 e kadar degisen
oranlarda kullanilabilmektedir. Genel olarak Spex™ tipi diisiik malzeme kapasiteli bir
ogitiictide kullanilan oran 10:1°dir. Bilya toz orani istenilen siirede istenilen diizeyde
bir 6glitmenin meydana gelebilmesinin saglanmasi agisindan 6nemli bir parametredir

(Suryanarayana, 2004; Soni, 2001).

Ogiitme atmosferi de oOgiitme prosesi igin Onemli bir parametredir. Ogiitme
atmosferinin en onemli etkisi kirlenmedir. Bu sebeple tozlar genellikle vakum ya da
inert gazlar olan argon veya helyum atmosferinde yapilmaktadir. Yiiksek saflikta
argon oksidasyonu ve kirlenmeyi Onlemeye yonelik en genel kullanilan gazdir.
Ogiitme kabinda bulunan oksijen malzemede 6giitme esnasinda oksit ya da nitriir
olusumuna sebep olabilir. Bu sebeple tozlarin dgiitiiciiye konulmasi ve ogiitliciiden
alinmast koruyucu bir gaz atmosferinde yapilmalidir (Hightower, 1997

Suryanarayana, 2001).

Ogiitme siiresi en nemli parametredir. En genel olarak i¢ yapida meydana gelen diizen
(partikiil boyutu, kristal boyutu gibi) mekanik alagimlama siiresine bagldir ve
baslangi¢ tozlarinin boyutu énemini kaybetmektedir. Normalde tozlarin kirilma ve
kaynama sonucunda kararli fazin olusturmasi igin yeterli miktarda siire 6giitme islemi
yapilir. Ancak bu siire kullanilan 6giitiicii cinsine, bilya-toz oranina, 6giitme verimine
ve oglitme sicakligina bagli olarak degigsmektedir. Bu siire tim bu parametreler goz
Oniine alinarak belirlenmelidir. Buna ek olarak uzun siiren mekanik alagimlama
stireleri sonunda kirlenme seviyesi artabilir ve istenmeyen fazlar sistemde olusabilir.
Bu nedenle iiretilmek istenen toz gerektigi kadar bir siire Ogiitiilmelidir

(Suryanarayana, 2001).
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Baglayic1 benzeri kontrol ajanlarmin kullanimi mekanik alagimlamada bir diger
parametredir. Genel olarak slinek malzemeler olusan yiiksek miktardaki plastik
deformasyonun etkisi ile birbirine soguk kaynarlar. Ancak uygun alasimlama soguk
kaynama ve kirilma arasindaki denge saglandiginda gergeklesir. Bu nedenle proses
kontrol ajanlarinin ilavesi ile soguk kaynama miktar1 azaltilmaktadir. Bunlar katilar,
stvilar ya da gazlar olabilir. Genellikle yiizey aktif organik bilesikler olup malzeme
yiizeyini kaplayarak toz partikiilleri arasindaki soguk kaynamay1 azaltmakta ayrica
aglomerasyonu da engellemektedir (Suryanarayana, 2001; Eskandarany, 2001, Soni,
2001; German, 2009).

1.2.7.3 Tozlarin kompaktlanmasi

Karigtirma ve oglitme isleminin ardindan tozlar sinter Oncesi sekillendirilmek
amactyla preslenirler. Bu asama toz metalurjisinde en kritik asamadir ¢iinkii bu
kademede elde edilecek iiriiniin yogunlugu ve yogunluk dagilimimin diizgiin olmasi
saglanmaktadir. Son {irlin ozellikleri yogunluga baghdir ve iyi Ozellikler elde
edebilmek i¢in homojen bir yogunluk dagilimi saglanmalidir (Newkirk, 2004). Sekil
1.23’de presleme kademeleri gosterilmektedir. Sekil 1.24°de ise uygulanan kuvvetin

artmasi ile partikiillerin davranigi goriilmektedir (German, 1994).

Sekil 1.23 : Tek yonlii presleme ile iiretim kademeleri (German, 2001).
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Sekil 1.24 : Presleme esnasinda tozlarin paketlenme goriinimii (German, 1994).

Presleme kademesinin su temel fonksiyonlar1 vardir:
e Tozlar istenen sekle getirme,

e Mimkiin oldugunca sinterleme kademesi de goz Onilinde bulundurularak

istenen son boyutlarda malzeme tiretimini saglamak,
e Istenen diizeyde porozite miktarina sahip malzeme iiretmek,
e Bir sonraki agsamaya tagima i¢in yeterli dayanimi saglamak.

Geleneksel presleme yontemlerinde basing genellikle tek yonlii olarak uygulanir.
Bircok mekanik ya da hidrolik preste sabit kaliplar kullanilmaktadir. Presleme islemi
sonrasinda sadece fiziksel baglanma meydana gelir ve preslenmis numuneler oldukga

fazla porozite igermektedir (Upadhyaya, 2011; German 1994).

1.2.7.4 Kompaktlanan tozlarin sinterlenmesi

Sinterleme, 1s1 enerjisi uygulayarak metal ya da seramik tozlarindan olusan
bilesimlerden yogun malzemeler elde etme teknigidir. Son yillardaki malzeme
gelisimi, malzeme sentezinin ve iiretim siire¢lerinin 6nemini arttirdikgca malzeme

iiretiminde sinterlemenin dnemi artmistir (Kang, 2005).

Sinterleme insan tarihindeki en eski teknolojilerden birisidir ve c¢anak, ¢omlek
pisirilmesi ile baslamaktadir. Ayrica siinger demirden yapilan aletler de sinterleme
sayesinde iiretilebilmistir. Ancak 1940’lardan sonra sinterleme temel ve bilimsel
olarak arastirma konusu olmaya baslamistir. Bu tarihten itibaren sinterleme

teknolojisinde dikkate deger ilerlemeler olmustur. Modern endiistride sinterlemenin
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en dnemli ve yararli kullanim alanlar1 toz metalurjisi ya da seramik igerikli her tiirlii

sinterlenmis parcanin iiretimine imkan vermesidir (Kang, 2005).

Sinterlemenin temel amaci kompakt malzemedeki porozitelerin azaltilmasidir
(Upadhyaya, 2000). Sinterleme, genel olarak T>0,5Tm (K) olacak sicakliklarda toz
kompaktlara 1sil islem uygulanmasma denir. Uygulanan sicakliklarda difiizyon
kontrollii kiitle tasiniminin meydana gelmelidir. Ancak sinterleme bolgesel olarak

sadece tanelerin temas eden yiizeylerinde meydana gelmektedir (Chen, 2000).

Sinterleme siiregleri malzemelerde bazi istenen ya da istenmeyen gelismelerle birlikte

olusmaktadir.
En biiylik degisimler:
e Dayanim, elastik modiil,
o Sertlik, kirilma toklugu,
e Elektrik ve termal iletkenlik,
e Sivi ve gaz gegirgenligi,
e Ortalama tane sayisi, boyutu ve sekli,
e Tane smirlarinin ve seklinin dagilima,
e Ortalama por boyutu ve sekli,
e Por boyutu ve seklinin dagilima,
e Kimyasal bilesim ve kristal yapi.

Sinterleme ¢ok genel olarak kullanilmasina ragmen olduk¢a karmasik bir
mekanizmadir. Sinterlemenin temel mekanizmasi giinlimiizde halen bir tartisma
konusu olmaya devam etmektedir. Sinterleme mekanizmalar1 iizerine yapilan

caligmalar gilincelligini korumaktadir.

Sekil 1.25’te sinterleme kademeleri sekilsel olarak gosterilmektedir. Sinterleme
esnasinda malzemede bulunan por miktarindaki ve geometrisindeki degisim cesitli
tekniklerle dilatometre c¢aligmalari, gaz absorbsiyonu, porozimetre, mikroskobi gibi

tekniklerle kontrol ve karakterize edilebilir.
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Sekil 1.25 : Sinterlemenin farkli kademelerinin sekilsel gosterimi (Kang, 2005).

Sekil 1.26’da sinterleme esnasinda partikiiller arasinda meydana gelen boyun

olusumunu sematik olarak gosterilmistir (German, 2009).

Sekil 1.26 : Sinterleme esnasinda tozlarda meydana gelen boyun olusumu (German,
2009).

Temel olarak sinterleme prosesi iki gruba ayrilabilir. Bunlar kat1 hal sinterlenmesi ve
stvi faz sinterlemesidir. Kat1 hal sinterlemesi toz kompaktin uygulanan sinterleme
sicakliginda kat1 haldeyken yogunlasmasidir, sivi faz sinterlemesinde ise sinterleme
esnasinda toz kompaktta sivi fazin olusmasi durumudur. Kat1 hal sinterlemesi ve sivi
faz sinterlemesinin yaninda viskoz akis sinterlemesi ve gegici s1vi faz sinterlemesi gibi
yontemlerde uygulanabilmektedir. Sekil 1.27°te degisik sinterleme mekanizmalarinin

faz diyagrami lizerinde 6rneklenmistir.
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Sekil 1.27 : Farkli sinterlenme mekanizmalarinin faz diyagraminda temsili gosterimi
(Kang, 2005).

Bu sekilde T1 sicakliginda ve X1 bilesiminde A ve B malzemeleri arasinda kati hal
sinterlemesi meydana gelmektedir. T3 sicakliginda ise ayni bilesimdeki malzemede

siv1 faz sinterlemesi meydana gelmektedir (Kang, 2005).

Sekil 1.28’de kat1 hal sinterlemesi ve s1vi1 faz sinterlemesi igin sematik partikiil yapilar

goriilmektedir (German, 2009).

(a)

liquid liquid

Sekil 1.28 : Kati hal sinterlemesi ve sivi faz sinterlemesi sekilsel gosterimi (German,
2009).

Sinterleme kinetigi genel olarak bazi parametreler ile belirlenmektedir. Bunlar
preslenmis yogunluk, malzeme, partikiil boyutu, sinterleme atmosferi ve sinterleme
sicakligidir. Calisma biiyiik oranda koruyucu gaz atmosferinde gerceklestirilmektedir.
Metal ve alagimlarin ergime sicaklifinin %60 - %90 diizeyi bir sicaklikta sinterleme
islemi yapilmaktadir. Ancak diisiik ergime sicakligmma sahip malzemelerde bu

sinterleme sicaklig1 ergime sicakligindan daha yiiksek secilebilmektedir. Buna baglh
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olarak ta sivi faz sinterlemesi uygulanmis olmaktadir ancak malzeme seklini
bozmamak amaciyla da olusacak sivi faz miktar1 da kontrol edilmelidir. Dogru
sinterleme sicakliginin se¢ilmesi de malzemeye yogunluk kazandirmada 6nemli bir
parametredir. Yiiksek sicakliklar daha hizli yogunlasmayi saglarken bozulma
miktarini da arttirmaktadir. Bu bozulma miktar: arttik¢a asir1 tane biiyiimesi ve buna
bagli olarak biiyiik tanelerin arasina sikigsmis porlar olusabilmektedir. Bu prosesi hizli

olmasindan dolayi sinter sonrasi ulasilabilinecek yogunluk sinirlanmais olabilir (Aikin,

1991; Upadhyaya, 2000).

Sinterleme c¢alismasi bir¢ok degiskenin géz Oniinde bulundurularak belirlenmesi
gereken bir yontemdir (Kang, 2005). Sinterlemede 1sitma rejiminin, sicakligin,
siirenin ve atmosferin kontrolii tekrarlanabilir sonuclar almak ag¢isindan Onemlidir

(German, 1994).
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2. DENEYSEL CALISMALAR

2.1 Deneysel Yontem

Demir esasli sekil bellek alagim sistemleri genel olarak geleneksel metaliirjik siiregler
ile iretilmektedir ve toz metaliirjisi kullanilarak gerceklestirilen iiretim c¢aligmalari
olduk¢a az sayidadir. Buna ek olarak mekanik alagimlama gibi ileri toz metaliirji
teknigi ile iiretimi ile ilgili literatiirde ¢ok biiyiik bir bosluk vardir ve giinlimiize kadar
yapilmis c¢alismalar yok denecek kadar azdir. Dokiim yontemi ile iiretimde
segregasyon olusumu riski ¢ok yiiksektir. Malzeme de meydana gelen bu sekilde
homojen olmayana bolgelerin varligi, malzemedeki sekil bellek etkisini etkilemekte
bu durumda malzemenin beklenen sekil bellek etkisinin gdsterememesi anlamina
gelmektedir. Bu nedenle malzeme homojenizasyonunun ¢ok daha kolay bir sekilde
gerceklestirilebilecegi toz metaliirjisi teknigi yontem olarak secilmistir. Yiiksek
enerjili 6giitme teknikleri, toz metaliirji yontemleri icerisinde homojenizasyonun €en
verimli sekilde gergeklestirilebildigi sistemlerin basinda gelmektedir bu amag
dogrultusunda mekanik alagimlama (MA) toz metaliirjisi iiretim yontemi olarak

secilmistir.

Calisma kapsaminda secilmis bilesimde toz karigimlari, farkli siirelerde mekanik
alasimlanmistir. MA sonucu elde edilen tozlarin karakterizasyonu ile uygun mekanik
alagimlama siiresi optimize edilmistir. Buna ek olarak mekanik alagimlama
parametresi olarak yaglayic1 ilavesinin prosese etkisi incelenmistir. Proses
optimizasyon c¢alismalar1 esnasinda tozlarin karakterizasyonu amaciyla X-iginlari
difraktometresi (XRD), optik mikroskop (OM) ve taramali elektron mikroskobu
(SEM) caligsmalar1 yaninda partikiil boyut analizi (PBA), yiiksek ¢oziiniirliiklii yiizey

alan1 6l¢timleri (BET) ve piknometrik toz yogunluk 6l¢iimleri gergeklestirilmistir.

Sekillendirme amaciyla tek eksenli soguk presleme secilmistir. Diisiik maliyetli bir
sistem olmasinin yaninda farkli bilesimde malzemelerin standart olarak {iretilebilmesi
icin de uygun bir yontem olarak segilmistir. Numuneler basma deneyleri ve genel

karakterizasyon c¢alismalar1 i¢in uygun bir sekil olmasi bakimindan silindir seklinde
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kompaktlanmigtir. Bunun yaninda sekil bellek oranlarinin hesaplanmasi amactyla 6zel
olarak yaptirilan dikdortgen kalip kullanilarak sekillendirilmistir. Presleme ¢alismalari

sonras1 yogunluk ol¢timleri gergeklestirilmistir.

Presleme sonrasi numunelerin sinterlenme kosullarinin belirlenmesi amaciyla
dilatometrik dl¢limler gergeklestirilmistir. Dilatometre sonucunda uygunluguna karar
verilen sinterleme kosulu devam eden c¢alismalarda kullanilacak tim numune
sinterleme ¢alismalarinda standart olarak kullanilmistir. Sinter sonras1 numunelere faz
analizleri ve elektron mikroskobisi testleri gerceklestirilmistir. Buna ek olarak
numunelerin piknometrik yogunluk o6l¢iimleri gergeklestirilmis ve elde edilen

sonuglarla sinterlenme oraninin hesaplanmaistir.

Numunelerin sekil bellek etkisinin incelenmesinde standartlasmis bir test yontemi
olmamasinin yani sira literatiirde en genel olarak kullanilan teknik basma testi ile
numunelerin deformasyonu ve sonrasinda uygulanan 1s1l islem sonra geri kazanilan
sekil etkisinin hesaplanmasina dayanmaktadir. Bunun yaninda egme testi ile
gerceklestirilen deformasyon sonrasi numunelere 1s1l islem uygulanmasi ve sekil
bellek oranlari tespiti de deneysel ¢aligmalar kapsaminda farkli bir yontem olarak
uygulanmustir. Uretilen SBA’larin mekanik alasimlama, presleme, sinterleme ve

karakterizasyon siireclerine yonelik akim semast Sekil 2.1.’de gosterilmistir

0 dk. (AB) [ Baslangig Tozlarinin Segimi ] [ ]
30 dk. MA Mn : %8, %16, %32 (ag.)
60 dk. MA [(Fe J(™mn J[ si [ c ][ ni) [5_%1 o ]
120 dk. MA 1 L %1, %7 (&)
240 dk. MA Mekanik Alagimlama Cr: %10, %5 (ag.)
480 dk. MA Galismalari Ni: %6, %3 (ag.)

[ MA Siiresi ][ Toz/Bilya Orani ][ Yaglayici Miktari ][ Bilesim ]

[ 1-7,1-8, 1/9, 1/10 ]_[ %1, %2, %3 SA ]

[ Tozlarin karakterizasyon ]

calismalari

[ XRD ][ K.B. ][ SEM I]_[ EDS ]_[ PBA ]

[ BET ][ Arnold Y. ]
[ 200 MPa Numunelerin Preslenmesi -
Yogunluk

.,

500 MPa 1

ekil bellek etkisinin 0
Sinterleme Caligmalar 3 ) ; [ On Deformasyon ]
incelenmesi
Termomekanik Egitim ]
[ Sicaklik ][ Zaman ][ MA Siiresi [ Egme Testi ][ Basma Testi ]
T
Sinterlenmis numunelerin ) Diger Karakterizasyon
karakterlzasyonu Calismalar
[ XRD ][ SEM ][ EDS VOgun\uk ][ Sertlik ] Korozyon testleri ]

Sekil 2.1 : Deneysel caligsmalarin akim semasi.



2.2 Malzeme Se¢imi ve Deneysel Bilesimlerin Belirlenmesi

Calisma Fe-Mn-Si esash sistemlerde sekil bellek etkisinin uygulanan iiretim yontemi
olan mekanik alasimlama proses parametrelerinin etkisi incelenecektir. Buna ek olarak
elde edilen alagimlarin korozyon dayanimini arttirmak ve sekil bellek oranina etkisini

incelemek amaciyla Cr ve Ni ilavesi gergeklestirilecektir.

Calisma kapsaminda 3 farkli Mn (%8, %16, %32) ilavesi miktart ve 2 farkli Si (%1,
%7) ilavesi Fe matris icerisine karistirilacak sekilde denenmistir. Segilen bilesimlere
ayrica iki farkli oranda Cr (%5, %10) ve Ni (%3, %6) ilavesi gergeklestirilmistir. Cr
ve Ni ilavesi gergeklestirilirken Fe-Mn-Si bilesimi sabit kalacak sekilde oran hesabi
yapilmistir. Denenen Fe-Mn-Si ve Fe-Mn-Si-Cr-Ni bilesimleri Cizelge 2.1 ve 2.2°de

verilmistir.

Ayrica proses optimizasyon c¢aligmalart kapsaminda polimer yaglayici ilavesinin
oglitme ¢aligmalarina etkisi incelenmistir. Buna ek olarak farkli mekanik alagimlama
stireleri incelenmis ve farkli bilya-toz oranlar1 kullanilarak en verimli &giitme

parametreleri se¢ilmeye ¢alisilmistir.

Cizelge 2.1 : Fe-Mn-Si bilesim oran tablosu ve numune kodlamasi.

Numune Kodu Fe (%ag.) Mn(%ag.) Si(%ag.)
Fe8Mn7Si 85 8 7
Fe8Mn1Si 91 8 1

Fel6Mn7Si 77 16 7
Fel6Mn1Si 83 16 1
Fe32Mn7Si 61 32 7
Fe32Mn1Si 67 32 1

Cizelge 2.2 : Fe-Mn-Si-Ni-Cr bilesim oran tablosu ve numune kodlamasi.

Numune Kodu Fe(%ag) Mn(%ag)  Si(%ag.) Cr(%ag.) Ni(%ag.)

Fe7Mn6Si9Cr5Ni 73 7 6 9 5
Fe8Mn6Si5Cr3Ni 78 8 6 5 3
Fe7Mn1Si9Cr5Ni 78 7 1 9 5
Fe8Mn1Si5Cr3Ni 83 8 1 5 3
Fe14Mn6Si9Cr5Ni 66 14 6 9 5
Fe15Mn6Si5Cr3Ni 71 15 6 5 3
Fe1l4Mn1Si9Cr5Ni 71 14 1 9 5
Fe15Mn1Si5Cr3Ni 76 15 1 5 3
Fe31Mn6Si9Cr5Ni 49 31 6 9 5
Fe32Mn6Si5Cr3Ni 54 32 6 5 3
Fe31Mn1Si9Cr5Ni 54 31 1 9 5
Fe32Mn1Si5Cr3Ni 59 32 1 5 3
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2.3 Mekanik Alasimlama Calismalar:

Bu galismada iiretilen kompozit tozlar Spex™ 8000D model (Sekil 2.2a) ogiitiicti
kullanilarak 1200 devir/dakika hizda mekanik olarak alasimlanmislardir. MA ile 30,
60, 120, 240 ve 480 dakika siirelerde 6giitiilmiis numuneler iiretilmistir. Ogiitiicii
ortam olarak paslanmaz ¢elik 6giitiicii kap ve paslanmaz gelik bilyalar (~6 mm ¢ap)
kullanilmistir. Yapilan ¢alismalarda asinma ve kontaminasyon durumunun kontrolii
i¢in her 6gilitme ¢aligmas1 sonrasi temizlenen bilyalar ve kaplar ayr1 olarak tartilmis ve
Fe-Mn-Si esaslhi sistemler icin kullanilan paslanmaz celik sistemde asinma olmadigi
ve ilgili sistem i¢in uygun bir malzeme olduguna karar verilmistir. Calismada
kullanilacak bilya/toz orani olarak 1/6, 1/7, 1/8, 1/9 ve 1/10 oranlari denenmis sonug
olarak 1/10 oraninda &giitme c¢alismalarinin en verimli sekilde gerceklestirildigi
belirlenmistir. Bunun {istiindeki bilya oranlarinda kaplar igerisinde yeterli miktarda
bosluk kalmadig1 gézlemlenmis bu sebeple yiiksek oranlar tercih edilmemistir. Bilya
toz oranmin se¢ilmesinin ardindan Ogilitme prosesine yaglayici ilavesinin etkisi
incelenmistir. Bu amacgla %1, %2 ve %3 oranlarinda baglayici ilave edilmistir.
Baglayici ilavesi diisiik bir miktarda partikiil boyutunda diisiis saglasa da kat1 hal
¢ozelti olusumuna kritik bir etkisi gozlemlenmemistir. Bu sebeple malzemeyi karbon
kontaminasyonu riskinden korumak ve ek baglayici giderme prosesine ihtiyacin
kaldirilmas: amaciyla 6gilitme c¢alismalarinda baglayict kullanilmamasina karar
verilmistir. Tiim kosullarda 6giitme kaplarinda sivanma ve asinma gibi sorunlarin
olusmadigr gézlemlenmisti. Oksitlenme Fe-Mn-Si esasli sistemlerin 6giitiilmesinde
kacinilmasi gereken ve istenmeyen bir durumdur. MA esnasinda tozlarin hava ile
temas1 ile olusabilecek oksitlenmeleri Onlemek amaciyla Ogiitme islemine
baslanmadan 6nce tozlar “Plaslabs™” (Sekil 2.2b) marka kapali ortam kutusuna
alinmistir. Mekanik pompa yardimiyla kapali ortam kutusundaki hava vakumlandiktan
sonra ylksek safiyette argon (Ar) gazi ile doldurulmustur. Tozlar Ggiitme
kavanozlarima bu ortam altinda yerlestirilmislerdir ve kavanozlar kapali ortam
kutusunda kapatilmis ve hava ile tozlarin temasi engellenmistir. Mekanik alagimlama
islemleri bittikten sonra, tozlar yine ayni sartlar altinda agilarak yapilacak deneyler
i¢cin gerekli miktarlarda ¢ikarilmistir. Sekil 2.2a’da mekanik alagimlama iglemlerinin
gerceklestirildigi ¢ift kavanozlu Spex™ 8000D yiiksek enerjili bilyali 6giitiicii cihazi

ile tozlarin hava sartlarindan etkilenmemesi i¢in harmanlanip, kavanoza konulduklar
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ve mekanik alasgimlama islemleri sonrasinda kavanozlardan ¢ikartildiklar:

“Plaslabs™” kapal1 ortam kutusu Sekil 2.2°de goriilmektedir.

Sekil 2.2 : (a) Yiiksek enerjili 6giitme sistemi, (b) kapali ortam kutusu.

2.4 Toz Karakterizasyon Deneyleri

2.4.1 Partikiil boyut ol¢ciimii

Baglangi¢ tozlarmin ve mekanik alagimlanmis tozlarmin partikiil boyut dagilim
dlgiimleri Malvern Instruments™ marka Mastersizer 2000 (Sekil 2.3) model lazer
partikiil boyut 6l¢iim cihaz1 ile gergeklestirilmistir. Isigin kirinimi prensibi ile ¢alisan
lazer partikiil boyut 6l¢iimii en verimli ve kolay partikiil boyut 6l¢iim yontemlerinden
birisidir. Cozelti igerisinde asili halde duran partikiiller pompa yardimi ile lazer
kaynaginin oniindeki merceklerden geger. Bu agamada kirilan ve geri sagilan lazer
1sinlarinin agisi ve siddeti detektorler yardimi ile dlgiiliir. Elde edilen verilerden Mie
teorisi yardimiyla partikiil boyut dagilimi hesaplanir (German, 1994). Baslangicta bu
sistemlerin ¢alisma araligt 1-250 pm gibi dar bir aralikta bulunmasina ragmen gelisen
sensor teknolojileri yardimiyla efektif olarak 0,01 ile 5000 um arasi partikiil boyut
Olgtimleri gergeklestirilebilmektedir (Ironi, 1963). Partikiil boyut dlgtimlerinde dikkat
edilmesi gereken bazi hususlar bulunmaktadir. Oncelikli olarak partikiillerin sivi
igerisinde homojen ve aglomere olmadan dagitilmas1 gerekmektedir. Partikiil boyut
Olctimleri igilebilir seviyede islenmis su ortaminda yapilmistir. Cihazda Olgiime
baslamadan dnce tozlar Bandalin Sonorex marka ultrasonik banyo ve homojenizatérde
bekletilerek aglomerasyonlarin dagitilmasi amaglanmistir. Tozlarda meydana gelen
aglomerasyonlar1 engellemek amaciyla tozlar 10 dakika ultrasonik banyoda

bekletilmis ve ardindan ultrasonik homojenizatoér kullanilarak aglomerasyonlarin
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miimkiin oldugunca dagitilmasi saglanmistir bundan sonra partikiil boyut olgtimleri

gerceklestirilmistir.

2007402/01.08°23

Sekil 2.3 : Lazer partikiil boyut 6l¢tim cihazi.
2.4.2 X-1s1nlar1 analizi

Karakterizasyon calismalar1 kapsaminda iiretilen mekanik alasimlanmis tozlarin faz
analizleri BRUKER™ D8-Advance X-isinlar1 difraktometresi (Sekil 2.4) kullanilarak
gerceklestirilmistir. Standart CuKy (Ako1= 0,154056 nm), 40 kV ve 40 mA sartlarinda
20, 20-120° araliginda 0,02° adim aralig1 kullanilarak gergeklestirilmistir. Mekanik
alagimlama ile tozlarda meydana gelen kristalografik degisimler X-iginlar1 analizi ile
gozlemlenmistir. Tozlarin yaninda sinterlenmis numunelerde de faz analizleri X-
1sinlart teknigi ile gergeklestirilmistir. Buna ek olarak deneysel ¢alismalarda kullanilan
malzemenin kristalit boyutlart TOPAS 3 (Bruker AXS) programi kullanilarak
hesaplanmistir. Kristalit boyutlart hesaplanmasinda XRD piklerinin genislemesi
prensibine dayanan esitlik 2.1’de verilen modifiye Scherrer formiilasyonu
kullanilmigtir (Suryanarayana ve Norton, 1998).

kA 2.1
o CEY

" L.cos@

Burada B kristalit boyut azalmasi ve latis gerilmesi sebebiyle olusan toplam pik

genislemesi, A X-1511 dalga boyu, L kristalin boyutu, k sabit ve 0 difraksiyon agisi.

Sinter sonrast numunelerin karakterizasyon ¢alismasi yine ayni kosullarda X-1ginlari

difraksiyon cihazi kullanilarak yapilmstir.
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Sekil 2.4 : X-1sinlar difraktometresi.
2.4.3 Taramah elektron mikroskobu ¢alismalari

Taramali elektron mikroskobu partikiillerin boyut, sekil ve elementlerin yap1
igerisindeki dagiliminin incelenmesi amaciyla gergeklestirilmistir. Toz morfolojisinin
ogltme siliresine bagli olarak degisimi incelenmigtir. Numune hazirlanmasi
asamasinda elde edilen alasim tozlar1 kiigiik bir karbon bant {izerine ince bir tabaka
olusturacak sekilde serpilmistir. Taramali elektron mikroskop c¢alismalar1 (SEM)
Jeol™-JCM-6000 model cihaz ile gergeklestirilmistir. Sekil 2.5’de Jeol™-JCM-6000

cihaz1 goriilmektedir.

Sinterlenmis numuneler metalografik olarak elle hazirlandiktan sonra HF ¢ozeltisi ile
daglanmig, ardindan elektron mikroskobu ¢alismalar1  gerceklestirilmistir.
Sinterlenmis numunelerin SEM ¢alismalar1 ikincil elektron (SE) ve geri sagilan
elektron (BEI) modlar1 kullanilarak gergeklestirilmistir. Numunlere ayrica enerji

dagilim spektrometresi (EDS) kullanilarak kantitatif analiz yapilmstir.
= v |

Sekil 2.5 : Taramali elektron mikroskobu.
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2.5 Tozlarin kompaktlanmasi

Mekanik alasimlanmis tozlar 500 MPa basing altinda yaklasik 12 mm c¢apinda
silindirik paslanmaz ¢elik kaliplar igerisinde, kalip duvarlari yaglanmis 10 tonluk
hidrolik el presi (MSE marka) kullanimi ile soguk preslenmislerdir. Buna ek olarak
sekil bellek oraninin hesaplanabilmesi i¢in 4X40 mm boyutlarinda dikdértgen 6zel bir
kalip yaptirilmistir. Bu kalip kullanilarak tozlar 200 ve 500 MPa basing ile

preslenmistir. Sekil 2.6’da bu ¢alismalarda kullanilan hidrolik pres gériilmektedir

Sekil 2.6 : Tek eksenli hidrolik el presi.

2.5.1 Yogunluk él¢iimleri

Preslenmis tozlarin yas yogunluklar1 ve sinter yogunluklar1 Sekil 2.7‘de goriilen
Micromeritics marka AccuPyc Il 1340 model helyum gaz piknometresi yardimiyla
Ol¢iilmiistiir. Piknometre yogunlugu, agirligi bilinen bir tozun ya da malzemenin
bilinen bir hacimdeki gaza oranla kapladigi hacmin hesaplanmas: ile elde edilir.
Piknometre ¢aligmalarinda gerceklestirilen hacim hesabinda yapidaki agik porlar da
dahil olur. Gazin ulasamayacagi kapali porlar ya da i¢c bosluklar bulunmamasi
durumunda bu yogunluk gercek yogunluga esittir. Genellikle kullanilan helyum gazi
yikksek yaymirlik gostermesinden dolayr biiylik oranda agik porlar gaz ile
doldurulabilmektedir.
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Sekil 2.7 : Helyum gaz piknometresi.
2.6 Sinterleme Calismalari

Sinterleme ¢alismalarina baslanmadan Once ilk olarak numunelerin sinterlenme
davraniglart incelenmesi amaciyla dilatometrik Ol¢limler gerceklestirilmistir.
Dilatometre ¢aligmalarinin sonucunda uygun sinterlenme rejiminin belirlenmesi ile

birlikte iiretilen tiim numuneler ayni 1s1l islem kosullarinda sinterlenmistir.

2.6.1 Dilatometre ¢calismalari

Indirgeyici sinterleme atmosferine sahip olan Anter™21700 dilatometresi ile mekanik
alagimlanan (MA) tozlarin genel sinterleme davranislar1 ve boyutsal degisimleri test

edilmistir. Kullanilan dilatometre sisteminin goriintiisii Sekil 2.8’de sunulmustur.

2007/02/61108:32

Sekil 2.8 : Dilatometre cihazi.
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2.6.2 Numunelerin sinterlenmesi

Preslenmis ham numunelerin sinterleme islemleri hidrojen (H2), azot (N2) ve argon
(Ar) gazlann altinda c¢alisgan Linn™ 1800-M Vac Graphite kullanilarak
gerceklestirilmistir. Uretilen mekanik alasimlanmis alasimlar icin dilatometre
deneyleri sonucunda, uygun sinterleme sicakligi olarak 1150 °C belirlenmistir.
Sinterleme argon koruyucu gaz atmosferinde yapilmistir. Buna ek olarak 800 °C
sicakliginda rediiksiyon amaciyla Hz gazi yarim saat siireyle sisteme verilmistir. Sekil

2.9°da 1800 M Vac Graphite Linn™ firininin fotografi verilmistir.

Yapilan deneylerde farkli atmosferlerin sinterleme davranisi iizerine etkisi incelenmis
ve sonugcta sinterleme davranisinda ciddi bir degisim gézlenmemistir. Buna ek olarak
¢esitli numunelere uygulanan termal boyut degisimi deneyleri sonucunda her
numunede boyutsal degisimin belirlenen 850 °C sicakliginda meydana gelmeye
basladig1 gézlemlenmistir. 850 °C sicakligina ulagilmadan kisa bir siire 6nce boyutsal
degisimin basladig1 farkli alagimlarda gézlenmistir. Nispeten daha diisiik sicakliklarda
ciddi bir boyutsal farklilasma meydana gelmemektedir. Bu yapilan deneyler
dogrultusunda Sekil 4.21°de verilen sinterleme rejiminin numuneler i¢in uygun bir

sinterleme rejimi olduguna karar verilmistir.
Buna ek olarak sinterleme esnasinda numunelerin miimkiin oldugunca yiiksek bir
yogunluga ulasilabilmesi icin diflizyonun gerceklesebilmesi i¢in yeterli zaman

olmalidir bunun i¢in en yiiksek sicaklik olan 1150 °C’ta 120 dakika beklenmistir

2007/02/01 0B:32

Sekil 2.9 : Atmosfer kontrollii yiiksek sicaklik firini.
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Numunelere uygulanan sinterleme rejimi Sekil 2.10°da verilmistir.

1200 4 1150 °C - Ar
1000 4 Ar,
800
© 800°C-H, A
Z 6004
8 ]
w
400 Ar
200
04
T T T T T
0 100 200 300 400
Zaman (dk.)

Sekil 2.10 : Numunelere uygulanan sinterleme rejimi.

Numunelere uygulanan sinterleme rejimi incelendiginde baslangigta firm 10
°C/dakika 1sitma hizinda 150 °C’ye ulasana kadar vakuma alimuistir. Ardindan argon
koruyucu gazi sisteme verilerek yine 10 °C/dakika 1sitma hizi ile 800 °C’ye ¢ikilmus,
bu sicaklikta yeterli miktarda rediiksiyonun meydana gelebilmesi i¢in 30 dakika
beklenmistir. Ardindan sinter sicakligma 10 C/dak. Isitma hizi ile Ar atmosferinde
cikilmistir. Bu agamada yeterli yogunlagmanin saglanabilmesi i¢in argon gazi altinda
2 saatlik bir bekleme siiresi uygulanmistir. Ardindan firin yine argon gazi altinda oda
sicakligina kadar 10 °C/dakika’lik sogutma hizinda sogutularak sinterleme islemi

tamamlanmaistir.

2.7 Sinter Sonrasi Karakterizasyon calismalari

Sinterlenmis numuneler uygun sekilde hazirlandiktan sonra yogunluk dl¢timleri, Faz

ve mikro yapi analizleri gerceklestirilmistir.

2.7.1 Numune hazirlama

Sinterlenmis numunelerin karakterizasyonunda 300, 600, 800 ve 1200’lik SiC
zimparalarla ylizeyi hazirlanan numuneler c¢uha ile, 3um’lik Al2Os kullanilarak
parlatilmistir. Numuneler SEM c¢aligsmasi 6ncesinde HF ¢ozeltisi kullanilarak (100 ml
saf su, 3ml HF) daglanmistir. Mikro yap1 ve faz karakterizasyonlar1 optik mikroskop
(OM), Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve X-iginlart difraktometresi (XRD)
destekli analizler ile gergeklestirilmistir. Sinterlenmis numuneler dncelikle Struers™

Labopress-1 bakalite alma cihazi (Sekil 2.11.a) ile Struers™ Epofix regine yardimiyla
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metalografik islemler i¢in soguk bakalite alinmislar ve Struers™ Tegrapol-15 (Sekil

2.11.b) parlatma cihaz1 kullanimi ile mikroyapisal gzlemler i¢in parlatilmislardir
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Sekil 2.11 : (a) bakalite alma sistemi, (b) numune parlatma sistemi.
2.7.2 Yogunluk él¢iimleri

Numunelerin sinter sonrast yogunluk dl¢iimleri Precisa marka hassa terazinin arsimet
yogunluk 6l¢limii ekipmanlar1 kullanilarak ve helyum gaz piknometresi kullanilarak

hesaplanmistir. Sekil 2.12°de kullanilan hassas terazi goriilmektedir

Sekil 2.12 : Arsimet kitli hassas terazi sistemi.

2.7.3 Mikrosertlik olciimleri

Sinterlenmis alasimlarin mikrosertlik Olgtimleri, Shimadzu™ Mikrosertlik test
ekipmaninda Vickers u¢ kullanimi tozlar i¢in 1 kg’lik yiik altinda 10 saniye siire ile

gergeklestirilmis olup, en az 10 basarili sertlik Olgiimiiniin ortalamasi alinarak
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hesaplanmistir. Sekil 2.13’de mikrosertlik 6l¢timlerinin gergeklestirildigi cihaz olan
Shimadzu™ Mikrosertlik test cihazi goriilmektedir

Sekil 2.13 : Vickers uclu mikrosertlik test sistemi.
2.7.4 Korozyon dayanimi

Numunelerin korozyon dayanimi tuz spreyi teknigi kullanilarak gergeklestirilmistir.
Buna gore kurulan deney diizeneginde agirlikga %3,5’lik bir tuz banyosu
olusturulmus. Bir yiizeyi film ile kapatilmis numuneler banyo iizetine yerlestirilmistir.
Tuz banyosu 1sitilip karistirilirken numuneler 48 saat siire bekletilmis ardindan

malzemelerin korozyon davraniglari incelenmistir.

2.8 Sekil Bellek Etkisinin Hesaplanmasi

2.8.1 Egme test yontemi

Elde edilen numunelerin sekil bellek etkilerinin incelenmesinde standartlagmis bir
karakterizasyon teknigi bulunmamasi sebebiyle 6zglin bir yontem tasarlanmistir.
Numuneler 4x40 mm boyutlarinda preslenip sinterlendirdikten sonra zimpara ile dig
yiizeyi temizlenmis ve numune yiiksekligi yaklasitk 300 pm numune kalinligina
indirilmistir. Literatlirde standart olarak bir test numunesi 6l¢iisii bulunmadigindan bu
olgtiler numuneler arasi karsilagtirma yapilabilmesi amaciyla benzer tutulmustur. Elde
edilen numuneler 25 mm ¢apinda silindir ¢evresine 90° egme agisina ulasacak sekilde

deforme edilmistir. Kullanilan egme test diizeneginin sematik gosterimi Sekil 2.14’te
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gosterilmektedir. Test diizenegine gore Oy deformasyon sonrasi dlgiilen egrilik agis1 ve

Or 1s1l islem sonras1 Ol¢iilen egrilik agisidir.

Egme blogu
D=25 mm

)

SBA Numune

0
Sekil 2.14 : Sekil bellek etkisinin incelenmesi amaciyla kullanilan egme test
yontemi.
90°’lik ortalama deformasyon agisina gore numunelere uygulanan deformasyon
miktar1 esitlik 2.1 yardimi ile hesaplanmistir. Buna gére numuneler ortalama %3,2

civarinda deformasyona ugratilmigtir.

Numunler tiip firinda 600 °C sicaklikta gergeklestirilen 10 dakikalik 1s1l iglem sonrasi
egrilik degisiminin Ol¢iilmesi ile hesaplanmistir. Kullanilan tiip firin sistemi Sekil

2.15’te verilmistir.

Sekil 2.15 : Sekil bellek etkisinin incelenmesi amaciyla kullanilan 1s1l iglem firini.
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Egme testi ile sekil bellek oraninin hesaplanmasi ¢aligmalari numunelerin 1s1l islem
sonucunda egrilik agisindaki degisimin Olgiilmesi ile hesaplanmistir. Egme testi
yonteminde numunelerin sekil bellek orani [Yor] esitlik 2.2 yardimiyla hesaplanmustir.

rloa] = [1 - Z—Z] % 100 (2.2)

O deformasyon sonrasi egrilik acist ve 0 1s1l islem ve toparlanma sonrasi egrilik

agisidir.

2.8.2 Basma test yontemi

Sekil bellek etkisinin hesaplanmasinda egme testine alternatif ikinci bir teknik olarak
basma testi gerceklestirilmistir. Basma deneyleri Shimadzu™ marka AG100KNG
model (Sekil 2.16) 100KN maksimum kuvvetli tiniversal test sistemi ile oda sicakligi

kosullarinda 0,5 mm/dak. basma hizinda gergeklestirilmistir.

Sekil 2.16 : Numunelerin deformasyonu amaciyla kullanilan basma test cihazi.

Test esnasinda maksimum %4’liik plastik deformasyon olacak sekilde numunelere yiik

uygulanmigtir. Yiikiin kaldirilmasi ile bir miktar elastik toparlanma meydana gelmistir.
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Deforme edilmis numunelere dilatometrede 600 °C sicaklhiga isitilarak 10 dakika

stireyle toparlanma 1s1l islemi uygulanmistir.

Dilatometrik egriler ile hesaplanan % sekil degisimi oranlar1 kullanilarak, sekil bellek

orani hesaplanmistir. Uygulanan basma test sisteminin sematik gosterimi Sekil 2.17°de

verilmisgtir.
%4 Deformasyon ~ Toparlanma Isil Islem
(Basma) 600 <C
(30 dakika)
h h h, h,
1 2 3 4

Sekil 2.17 : Sekil bellek etkisinin incelenmesi amaciyla kullanilan basma test
yontemi.
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3. DENEYSEL SONUCLARIN iRDELENMESI

3.1 Baslangi¢ Tozlarim Karakterizasyonu

Sunulan tez ¢aligmasinin deneysel siireclerinde baslangi¢ tozlart olarak Fe (74 um,
%99+ Alfa Aesar™), Mn (44 um, %99,5 Alfa Aesar™), Si (44 pm, %99,9 Alfa
Aesar™) Cr (44 pm, %99,9 Alfa Aesar™), Ni (3-5 um, %99,9Alfa Aesar™)
kullanilmistir. Gergeklestirilen SEM analizi ile baslangig¢ tozlarinin partikiil boyutlar
ve morfolojik goriintiileri incelenmistir. Baslangi¢ tozlarin elektron mikroskobu

goriintlileri Sekil 3.1°de verilmistir.

400imy

High-va SE}* SV 3 %300

Sekil 3.1 : Baslangi¢ tozlarinin SEM fotograflari a) Fe, b) Mn, c) Si, d) Cr, e) Ni.
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Bu fotograflara gore, baslangig tozlari partikiil boyut dl¢timleri ile yakin partikiil boyut
dagilimina sahip oldugu goriilmektedir. Cr tozu biiyiik partikiillerin yani sira kii¢iik
fraksiyonda daha ince yapida tozlarda barindirmaktadir. Bu ¢alismada kullanilan toz
malzemelerin partikiil boyut 6l¢iimleri islenmis su ortaminda gercgeklestirilmistir.
Gergeklestirilen partikiil boyut ol¢iimii sonuglarima gore Fe tozlar (Sekil 3.1a)
ortalama 72,9 pum partikiil boyutuna sahiptir, demir tozu i¢in dio degeri ise 22 pm
civarindadir. Elektron mikroskobu caligmalarinda nispeten kii¢iik partikiiller
goriilmesinin sebebi olarak tozlarda bir miktar aglomerasyon olmasi ve partikiil boyut
Olglimleri esnasinda bunlarin  dagitilamamis olmasi ihtimali g6z Oniinde
bulundurulmalidir. Mn tozu (Sekil 3.1b) ortalama 37,9 um olarak 6l¢iilmiistiir ve bu
durum elektron mikroskobisi ¢alismalari ile uyusmaktadir. Silisyum tozunun ortalama
partikiil boyutu 43 pum (Sekil 3.1c) olarak dl¢iilmiis dio, dso Ve doo degerleri sirasiyla
24,3, 41,5 ve 62,9 pm’dir. Krom tozunun (Sekil 3.1d) ortalama partikiil boyutu 18,4
um civarindadir ancak dip degeri 4,8 um ve dsp 16,9 um seviyelerine kadar
diismektedir. Bu durum numunede biiyiik miktarda kiigiik partikiil boyutu farksiyonu
oldugunun bir gostergesidir ve SEM c¢alismalarinda goriilen kiigiik partikiilleri
aciklayict niteliktedir. Nikel tozunun (Sekil 3.1e) ortalama partikiil boyutu 3,6 pm
olarak hesaplanmistir. Genel olarak tozlarin dagilimi da 1,1 um ile 6,2 um arasinda
degismektedir ve bu sonu¢ hem toz spesifikasyonlart hem de SEM ¢aligmalar ile

uyum gostermektedir.

3.2 Mekanik Alasimlama Parametrelerinin incelenmesi

Mekanik alasimlama caligmalarinda en kisa stireli alagimlama ile en yiiksek verim ile
malzeme lretiminin  saglanabilmesi amaciyla alagimlama calismalarinin

optimizasyonu gerekli bir ¢aligmadir.

Bu ama¢ dogrultusunda oncelikle sistemin genel olarak MA davraniginin
belirlenmesinde ¢esitrli 6n calismalar yapilmistir. Burada incelenen parametreler farkl
sistemler i¢cin denenmis ve genel olarak tez calismasi kapsaminda kullanilan tim
bilesimler igin sabit tutulmustur. incelenen Toz/Bilya oran1 ve baglayici ilavesi tiim
sistemler icin degisken bir paramaetre olarak incelenmesi elde edilecek numune
sayisin1 ¢ok arttiracagindan, tez c¢alismasi kapsaminda sabit parametreler olarak

benimsenmistir.
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Calisma kapsaminda 1/7, 1/8, 1/9 ve 1/10 oranlarinda bilya/toz miktarlar1 denenmistir.
Buna bagli olarak gergeklestirilen MA c¢aligmalar1 sonucunda elde edilen toz

morfolojilerine ait SEM goriintiileri Sekil 3.2°de sunulmustur.

Toz/Bilya orani

Sekil 3.2 : Farkli T/B oranlarina ait MA sonras1 SEM goriintiileri.

Artan biya toz orani ile, toz morfolojisinde ciddi bir degisim goézlemlenmemekle
beraber, 1/10 T/B oraninda, SEM goriintiilerinde kiiciik partikiillerin aglomere yapiya
kavustugu gozlemlenmektedir. Ayrica tozlara EDS analizleri gergeklestirilmis ve ilave
elementlerin EDS piklerinin artan T/B  oraniyla kaybolmaya basladig
gozlemlenmistir. Bu durum kat1 halde ¢6ziinme davranisinin arttigini destekleyici

nitelikledir.

T/B oranina bagl olarak elde edilen partikiil boyut 6l¢iimleri degisimi Sekil 3.3’te

sunulmustur.

—1/10 T/B
----1/9TB
------ 1/8 T/IB
----- 117 TIB
=5aminy Harmanlanmig

Partikiil Boyut (um)

Sekil 3.3 : T/B oranina bagli olarak partikiil boyut degisimi.

Artan T/B orani ile ayn1 MA siiresi sonucunda ortalama partikiil boyutlarinin azaldigi
gbzlemlenmistir. Harmanlanmis tozlarda 105 pm olaran Slgiilen ortalama partikiil

boyutu 1/7 T/B oranininda 26 um ve 1/10 T/B oranininda 12 um seviyelerine indigi
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gozlemlenmistir. Azalan bilya/toz oranlar ile, daha ince partikiil boyut dagilimina
dogru bir egilim gozlemlenmistir. Bu durum SEM calismalarinda gézlemlenen, 1/10
T/B orami i¢in, aglomere olmus diisiik boyutlu partikiillerin varligin1 destekler

niteliktedir.

Tozlarin goriiniir yogunluk ol¢iimleri, minyatiirize Arnold yogunluk 6l¢iim kiti ile
gerceklestirilmistir. Farkli T/B oranlart i¢in goriiniir yogunluk degisimi sekil 3.4 te

verilmistir.
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Sekil 3.4 : Degisen T/B oranina bagli olarak goriiniir yogunluk degisimi.

Azalan T/B orani ile gériiniir yogunluk degerlerinin harmanlanmus tozlarda 2,36 g/cm?
degerinde iken 1/7 T/B oraninda 2,91 g/cm? ve 1/10 T/B oraninda 3,13 g/cm? degerine

ulastig1 gozlemlenmistir.
Sekil 3.5’te farkli T/B oranlaria gore XRD paternleri verilmistir.

4 saat stiresince gergeklestirilen MA c¢aligmalar1 sonucunda sadece Fe’ye ait pikler
gozlemlenebilmektedir. Buna gore tim T/B oranlarinda mekanik alagimlama ile

kompozisyonel homojenizasyonun yapida saglanabildigi sdylenebilir.

Bir diger gozlemlenen durum ise pik siddetleri azalmaktadir. Azalan T/B oranlar ile
MA sonrast pik siddetleriazalmakta ve pikler genislemektedir. Bu durum MA
veriminin artti§1 yoniinde yorumlanabilir. Artan bilya miktar1 ile sistemde ayni
siiredeki ¢arpigsma miktar1 artmis ve buna bagli olarak da MA verimi yiikselmistir. 1/10
T/B oranmmin Ma calismalarinda daha tercih edilebilir oldugu belirlenmistir.
Gergeklestirilen caligmalarda bu oran tiim sistemler i¢in sabit bir parametre olarak

incelenecektir.
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Sekil 3.5 : Degisen T/B oranlarina gore karsilastirmali XRD grafigi.

Sekil 3.6’da farkli T/B oranlarina bagl olarak ortalama Kristalit boyutunun degisimi
sunulmaktadir. Ortalama tane boyutlar1 TOPAS 3 programi kullanilarak XRD

sonuglarindan hesaplanmustir.
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Sekil 3.6 : Farkli T/B oranlarina gore ortalama tane boyutu degisimi.

Elde edilen sonuglara gore, harmanlanmis tozlar ortalama 73,1 nm tane boyutuna
sahipken, azalan T/B orani ile azalmakta, 1/7 T/B oraninda 26,5 nm seviyesine

inmekte ve 1/10 T/B oraninda ise 17,8 nm seviyesine diismektedir.

Bir diger incelenen parametre, MA sirasinda sisteme yapilan baglayici ilavesidir. Bu
inceleme icin %1, %2 ve %3 oranlarinda Stearik Asit (SA) ilavesi gerceklestirilmistir.

Bu caligma esnasinda yine MA siiresi sabit tutulmustur.
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Sekil 3.7°de, yiizey katisigi, SA ilavesinin MA’da elde edilen morfolojiye etkisinin
incelendigi SEM goriintiileri sunulmaktadir. SEM ¢aligmast sonucunda elde edilen
goriintlilere gore, SA 1ilavesi ile daha ince partikiiller elde edilmis ve mikroyapisal
olarak partikiillerin homojenizasyonunun biiyiik oranda saglandig1 gézlemlenmistir.

Bunun yaninda baz1 aglomere bolgeler yine SEM goriintiilerinde gozlemlenmektedir.

Sekil 3.7 : Yiizey katis1g1 miktarina bagl olarak 6giitme sonrasi tozlarin SEM
goriintiileri.

Sekil 3.8’de SA ilavesinin goriiniir yougunluklar iizerine etkisini gosteren grafik
sunulmugtur. Buna gore artan SA miktari ile goriiniir yogunluk degerleri dogrusal bir
azalma gostermektedir. SA ilavesi yapilmayan numunelerde 2,91 g/cm?® gbriiniir
yogunluk degeri hesaplanirken %3 SA ilavesi ile goriiniir yogunluk degeri 1,89 g/cm?
seviyesine inmistir. Bu azalma daha Onceki sonuglar ile korelasyon igerisinde olup,

gerceklesen partikiil boyut incelmesi ve artan yiizey alani ile orantilidir.
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Sekil 3.8 : Yiizey katis181 miktarinin degisimine oranla goriiniir yogunluk degisimi.
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Sekil 3.9’da farkli SA ilavesi ile partikiil boyut dagiliminin degisimi karsilastirmali
olarak verilmektedir.
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Sekil 3.9 : SA ilavesinin degisimine oranla ortalama partikiil boyut degisim grafigi.
SA ilavesi ile ortalama partikiil boyutlar1 diisiik bir miktarda azalma gosterse de,
yapilan ilavenin partikiil boyut degisimine ciddi bir etkisi gozlemlenmemistir. Bunun
yaninda saha 6nemlisi, SA ilavesi ile partikiil boyut dagilimlar1 daha dar bir dagilim
gostermeye baslamaktadir. Bu durum daha homojen bir partikiil boyut dagilimimnin

daha dar bir aralikta elde edilmesi ve SEM calismalarin1 destekler niteliktedir.

Sekil 3.10°da farkli SA ilavesi oranlarma gore Fe1l4Mn6Si9Cr5Ni numunesine ait

XRD paternleri verilmistir.
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Sekil 3.10 : Yiizey katigig1 ilavesinin degisimine gére Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesi
icin karsilastirmali XRD grafigi.
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XRD grafigine gore MA ile sadece Fe’ye ait pikler gdzlemlenebilmekte ve diger pik
siddetleri azalmaktadir. Bu durumda daha once belirtilen alagim elementlerinin Fe

i¢erisinde ¢oziinmesi davranisini destekler niteliktedir.

Sekil 3.11’de SA ilavesinin ortalama tane boyutundaki degisime etkisi
gosterilmektedir. Buna gore ortalama tane boyutunda SA ilavesi ile ciddi bir degisim
gbzlemlenmemis olup, 17,8 nm seviyesinden %3 SA ilavesi ile 16 nm seviyesine

gerilemistir.
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Sekil 3.11 : Yiizey katis1g1 miktarinin degisimine oranla ortalama tane boyutu
degisimi.

Gergeklestirilen T/B orani incelemeleri ile en yiiksek MA veriminin 1/10 T/B oraninda
gerceklestigi  gozlemlenmistir. Bu sebeple calismada gergeklestirilen tim MA
caligmalarinda 1/10 T/B orami sabit tutulmustur. Bunun yaninda SA ilavesinin MA
verimine diisiik oranda olumlu etkisinin oldugu gdzlemlenmesine karsin prosesin
ilerleyen asamalarinda baglayict giderme islemine ihtiya¢ duyulacag: ve bu asamanin
hem prosesi uzatacagi hem de kirlenme ve kontaminsayona agik bir oratam
olusturacagi i¢in, caligma esnasinda gergeklestirilen MA siireglerinde SA ilavesi

yapilmamasina karar verilmistir.

Gergeklestirilen T/B oran1 ve yiizey katigigi ilavesi ile ilgili bulgular TMS 2010°da
sunulmustur (Soyler, 2010).

MA asamalarinda en etkili parametrelerden birisini MA siiresi ve katki maddelerinin
sistemin MA davranisina etkisidir (Murty, 1995; German 1994). Bu amagla ilk olarak
secilen farkli Mn bilesimlerdeki sistemlerde ve ek olarak Cr, Ni ilavesi yapilmis

bilesimde farkli mekanik alasgimlama siireleri incelenmistir. Gergeklestirilen
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caligmalarda 30, 60, 120, 240 ve 480 dakikalik mekanik alasimlama siireleri

incelenmistir.

Gergeklestirilen 6giitme c¢alismalarinda ilk olarak Fe-8Mn-7Si bilesiminin farkli
mekanik alasimlama siirelerindeki davranisi incelenmis bu amagla ilk olarak partikiil
boyut analizleri gergeklestirilmistir. Yapilan 6l¢iimler sonucunda elde edilen partikiil

boyut dagilim grafikleri Sekil 3.12’de verilmistir.
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Sekil 3.12 : Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis Fe8Mn7Si alasiminin partikiil
boyut dagilim grafikleri, (a) harmanlanmais tozlar, (b) 30 dak. MA, (¢) 60
dak. MA, (d) 120 dak. MA (e) 240 dak. MA (f) 480 dak. MA (g) yapilan

partikiil boyut 6l¢timlerinin toplu gosterimi.
Elde edilen paritkiil boyut analizlerine gore MA siiresinin artmasi ile birlikte partikiil
boyutlart azalmaya baslamistir. Mekanik alasimlanmamis, sadece harmanlanmis
baslangi¢ bilesiminde ortalama 47,8 um partikiil boyutu ve yapida 110,1 um’den
bliyiik partikiiller bulunurken, Mekanik alasimlamanin ilk kademelerinde 40,8 pm
ortalama partikiil boyutu ve 98,7 um iizeri partikiiller yapida bulunmaktadir. 120
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dakikalik mekanik alagimlama siiresi sonunda ortalama 38,8 pm boyutunda partikiil
dagilimi olgiilmektedir. 240 dakikalik mekanik alasgimlama siiresine gelindiginde
ortalama partikiil boyutunda ani bir azalma gozlemlenmektedir. Bu asamada d(50),
17,9 um ve d(90) 40,7 um seviyesindedir. 480 dakikalik mekanik alagimlama siiresine
ulagildiginda partikiil boyutlarinin bir miktar daha azaldig1 goriilmektedir 8 saatlik
mekanik alagimlama sonucunda d(50), 17,0 um ve d(90) 38,4 um’dur.

Calismalarda kullanilacak bir bagka bilesim olan yliksek mangan oranina sahip Fe-
16Mn-7Si  bilesiminin farkli mekanik alasimlama siirelerindeki davranisi
incelenmigtir. Yapilan oOlglimler sonucunda elde edilen partikiil boyut dagilim

grafikleri Sekil 3.13’de verilmektedir.
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Sekil 3.13 : Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis Fel6Mn7Si alagiminin partikiil
boyut dagilim grafikleri, (a) harmanlanmis tozlar, (b) 30 dak. MA, (c) 60
dak. MA, (d) 120 dak. MA (e) 240 dak. MA (f) 480 dak. MA (g) yapilan

partikiil boyut 6l¢timlerinin toplu gésterimi.
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Elde edilen paritkiil boyut analizlerine gére MA siiresinin artmasi ile birlikte partikiil
boyutlart azalmaya baglamistir. Mekanik alasimlanmamis, sadece harmanlanmis
baslangig bilesiminde ortalama 38,9 um partikiil boyutu ve yapida 79,6 um’den biiyiik
partikiiller bulunurken, Mekanik alagimlamanin ilk kademelerinde 17,7 pm ortalama
partikiill boyutu ve 50 um iizeri partikiiller yapida bulunmaktadir. Mekanik
alasimlamanin son kademelerinde otalama partikiil boyutlar1 14,5 pm seviyelerin
inmis ve tozlarin hacimce % 90’1 29,5 um seviyesinin altina inmistir. Baslangicta
malzemenin farkli partikiil boyutlarinin etkisiyle ¢oklu piklerden olusan bir partikiil
boyut dagilimi1 bulunmasina ragmen mekanik alasimlama siiresinin artmasi ile birlikte
tek pik goriinimii ile birlikte homojen bir partikiil boyut dagilimina ulasildigi

gbzlemlenmistir

Calismalarda kullanilacak bir baska bilesim olan yiiksek mangan oranina sahip Fe-
32Mn-7Si  bilesiminin farkli mekanik alasimlama siirelerindeki = davranisi
incelenmistir. Yapilan Ol¢limler sonucunda elde edilen partikiil boyut dagilim

grafikleri Sekil 3.14’de sunulmustur.

Elde edilen partikiil boyut analizlerine gére MA siiresinin artmast ile birlikte partikiil
boyutlar1 azalmaya baslamistir. Mekanik alasimlanmamis, sadece harmanlanmis
baslangic bilesiminde D(50) 40,7 pm, D(90) 95,2 um olarak 6l¢iilmiistiir. Sistemde
yiiksek partikiil boyutunda bir pik gdzlemlenmektedir ancak bu yiiksek partikiil boyut
fraksiyonunu aglomerasyon sebebiyle olustugu disiiniilmektedir. Mekanik
alagimlamanin ilk kademelerinde D(50) degeri az bir miktar diisiis gostererek 37,3 pm
seviyesine inerken, D(90) degerinde bir miktar yiikselme oldugu ve 103,5 pm

seviyesine yiikseldigi gozlemlenmistir.

1 ve 2 saatlik mekanik alagimlama siirelerinde partikiil boyutlarindan az miktarda
azalma gozlemlenirken, 4 saatlik mekanik alasimlama sonucunda D(50) 24,7 pm,
D(90) 68,1 um degerlerine ulagilmistir. 8 saatlik mekanik alasimlama sonucunda

D(50) az miktar diisiis gostererek 23,6 um seviyesine ulagmistir.

Fe-Mn-Si igeren numunelere yapilan tiim partikiil boyut 6l¢iimleri sonucunda 4 saatlik
mekanik alasimlama siiresine ulasildiginda partikiil boyutlarinda hizli bir azalma
oldugu daha uzun mekanik alagimlama siirelerinin partikiil boyut dagilimina nispeten

diisiik bir etkisinin oldugu gézlemlenmistir.
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Sekil 3.14 : Farkl siirelerde mekanik alagimlanmis Fe32Mn7Si alasiminin partikiil
boyut dagilim grafikleri, (a) harmanlanmis tozlar, (b) 30 dak. MA, (c) 60
dak. MA, (d) 120 dak. MA (e) 240 dak. MA (f) 480 dak. MA (g) yapilan

partikiil boyut 6l¢timlerinin toplu gosterimi.

Mekanik alagimlama ile biiyiik oranda diisiik partikiil fraksiyonuna sahip partikiiller
elde edilebilmistir. Bu sonuglar Liu ve arkadaglarinin (1999) yapmis oldugu ¢alisgmada
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elde edilen bulgular ile paralellik gostermektedir.

Bu calismalara ek olarak yiiksek oranda Cr ve Ni ilavesi gergeklestirilmis
Fel4Mn6Si9Cr5Ni sistemi i¢in benzer sekilde farklt mekanik alagimlama siireleri

incelenmistir. Fe14Mn6Si9Cr5Ni sistemi i¢in farkli MA siirelerinde elde edilen

partikiil boyut dagilimlar1 Sekil 3.15’te sunulmustur.

Cr ve Ni igeren alasimlarin partikiil boyut dagilimlar1 Fe-Mn-Si alagimina benzer bir

davranig gostermistir. Elde edilen partikiil boyut analizlerine gore MA siiresinin

100

artmasi ile birlikte partikiil boyutlar1 azalma meydana gelmistir.
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Sekil 3.15 : Farkli siirelerde mekanik alagimlanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni alasiminin

partikiil boyut dagilim grafikleri, (a) harmanlanmis tozlar, (b) 30 dak.
MA, (c) 60 dak. MA, (d) 120 dak. MA (e) 240 dak. MA (f) 480 dak. MA

(g) yapilan partikiil boyut 6l¢iimlerinin toplu gosterimi.

Harmanlanmis baslangi¢ bilesiminde 38,7 um ortalama partikiil boyutu hesaplanmis
ve yapida 75,3 um’den biiyiik partikiiller bulundugu gézlemlenmistir. Mekanik
alagimlama ile birlikte oncelikle ortalama partikiil boyutu 33,0 um seviyesine inmis
bunun yani swra 68,0 pm tzeri partikiiller yapida bulunmaktadir. Mekanik
alasgimlamanin son kademelerinde ortalama partikiil boyutlart 17,8 pm seviyelerin
inmis ve tozlarin hacimce % 90’1 34,5 pum seviyesinin altina inmistir.
Fel4Mn6Si9CrSNi  bilesiminin  farkli  siirelerde incelenmis partikiil boyut
dagilimlarina gore de baslangigta malzemenin ¢oklu piklerden olusan bir partikiil

boyut dagilimi1 bulunmasina karsilik mekanik alasimlama siiresinin artmasi ile birlikte
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tek bir pikten olusan yani boyutsal dagilim olarak yakin partikiil boyut araliginda ve

homojen bir partikiil boyut dagilimina ulasildig1 gézlemlenmistir.

Mekanik alagimlama ile ¢ok genis bir aralikta dagilim gostermeyen ancak homojen bir
dagilimda sahip partikiiller 4 saatlik mekanik alasimlama siiresinin sonucunda elde
edilebilmistir. Artan mekanik alagimlama siiresi ile birlikte partikiil boyutlarinda az
miktarda bir diisiis olmasinin yaninda ciddi bir azalma gézlemlenmemistir. Cr ve Ni
ilavesi partikiil boyutlarinda bir miktar diisiise sebep oldugu gozlemlenmistir. Bu
durum Fe sistemlerine Cr ilavesi ile elde edilen sertlik artigina bagh olarak (Trivedi,
2009; Soni, 2001) mekanik alasimlamada gevrek kirilma miktarinin artmasi (Nagesha,
2013; Soni, 2001) ve buna baglh olarak daha diisiik partikiil boyutlarina ulagilmasi
olarak aciklanabilmektedir. Bu durum literatiirdeki benzer alasim sistemleri ile
ortismektedir. Genel olarak Cr ve Ni ilavesi ile elde edilen tiim sistemlerde yakin ve

benzer partikiil boyut dagilimlar1 ve mekanik alasimlama egilimi elde edilmektedir.

Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis Fe8Mn7Si, Fel6Mn7Si ve Fe32Mn7Si
numunelerinin alagimlama siiresine bagli olarak yapisal degisimlerinin incelenmesi
amaciyla XRD analizleri gergeklestirilmistir. Elde edilen XRD grafikleri sirasiyla
Sekil 3.16, 3.17 ve 3.18’de sunulmustur.

] Fe8Mn7Si
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E =F ~ = s
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= a ot g
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Sekil 3.16 : Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis Fe8Mn7Si alasiminin XRD
grafikleri.
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Fe8Mn7Si numunesinin farkli mekanik alagimlama siirelerine gore gergeklestirilen X-
isinlart  analizine gore harmanlanmis numunelerde tiim elementlerin pikleri
tanimlanabilmektedir. Mekanik alasimlamanin baglamasiyla birlikte piklerde kristalit
boyutunun azalmasina bagli olarak bir genisleme meydana gelmekte ve pik siddetleri
azalmaya baslamaktadir. Buna ek olarak artan mekanik alagimlama siiresi ile birlikte
alasim elementlerinin demir matris igerisinde ¢oziinmesi sebebiyle pikler kaybolmaya
baslamis ve diisitk Mn miktarinin da etkisiyle 2 saatlik mekanik alagimalama siiresinin

sonrasindaki XRD grafiklerinde sadece demir pikleri XRD paternlerinde goriiniir

olarak kalmaistir.
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Sekil 3.17 : Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis Fel6Mn7Si alagiminin XRD
grafikleri.

Fel6Mn7Si alasiminda da benzer sekilde zamana bagli olarak piklerde genisleme ve
4 saatlik mekanik alagimlama siiresi sonucunda kati1 ¢ézelti olusumuna bagl olarak
sadece demir piklerinin sistemde mevcuttur. Bu durum gergeklestirilen benzer

caligmalar ile uyum gostermektedir (Liu ve dig, 1999; Enzo ve dig, 1996; Bergheul ve
dig, 2006).
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Fe32Mn7Si
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AB
Sekil 3.18 : Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis Fe32Mn78Si alagiminin XRD

grafikleri.

Fe32Mn7Si sisteminde ise yiiksek Mn miktar1 sebebiyle 8 saatlik mekanik alagimlama
stiresi sonrasinda dahi Mn pikleri yapida gozlemlenmektedir. Ayrica mekanik
alasgimlama siiresinin artmasi ile piklerde genisleme ve pik siddetlerinde azalma
gbozlemlenmistir. Bu durum kristalin boyuttaki azalmaya bagli olarak mekanik
alagimlama caligsmalarinda karakteristik olarak gozlemlenen bir durumdur (Soni, 2001;
Li, 1998, El-Eskandarny, 2001). Mekanik alagimlama ile kristalin boyut

degisimlerinin incelenmesi ilerleyen boliimde sunulmaktadir.

Fe14Mn6Si9Cr5Ni bilesiminin farkli mekanik alasimlama siireleri i¢in XRD grafikleri
Sekil 3.19°da verilmistir.

Bu sistem i¢inde Fe16Mn7Si sistemine benzer bir davranistan s6z etmek miimkiindiir.
Mekanik alagimlama ¢aligmalarinin baslangicinda Mn ve Si’ye ilaveten Cr ve Ni’ye
ait tiim pikler rahatlikla tanimlanabilirken artan mekanik alagimlama siiresi ile birlikte
gorliniir pikler kaybolmustur. Tiim alasim elementlerinin 4 saatlik MA siiresinin
ardindan tamamen demir igerisinde ¢oziindiigii gozlemlenmistir. Gozlemlenen bu
durum literatiirde benzer bircok ¢alisma ile uyum gostermektedir. (Enzo ve dig, 1996;

Bergheul ve dig, 2006; Liu ve dig, 1999; Saito ve dig, 2010).
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Sekil 3.19 : Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni alagiminin
XRD grafikleri.

Ek olarak XRD analizlerinde farkli bir faz olusumuna rastlanmamistir. Benzer
bilesimdeki o6glitme kaplar1 ve bilyalarin agirliklar1 diizenli olarak tartildigindan
ogilitme ortamindan gelen herhangi bir kontaminasyon oldugu diisiiniilmemektedir.

Bunun yaninda 6gilitme esnasinda malzemelerde herhangi bir oksitlenme davranisi
gozlemlenmemistir.
Yapilan XRD analizlerine sonucunda 4 saatlik mekanik alagimlama stiresinin Fe-Mn-

Si bilesimleri i¢cin optimum mekanik alasimlama zamani olarak secilmistir.

Faz analizlerinin yani sira XRD grafikleri TOPAS 3 programi kullanilarak modifiye

Scherrer formiilasyonu ile kristalit boyut analizleri gergeklestirilmistir.

Gergeklestirilen hesaplamalara gére Fel6Mn7Si sistemi i¢in mekanik alasimlama
stiresin bagl olarak elde edilen tane boyut degisimi grafikleri Sekil 3.20, 3.21 ve

3.22’°da verilmistir.
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Sekil 3.20 : Farkli siirelerde mekanik alagimlanmis Fe8Mn7Si alasiminin mekanik
alagimlama siiresine gore hesaplanan kristalit boyutu degisimi.
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Sekil 3.21 : Farkli siirelerde mekanik alagimlanmis Fe16Mn7Si alasiminin mekanik
alasimlama siiresine gore hesaplanan kristalit boyutu degisimi.
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Sekil 3.22 : Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis Fe32Mn7Si alasiminin mekanik
alagimlama siiresine gore hesaplanan kristalit boyutu degisimi.
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Topas™ 3.0 programi ile XRD grafikleri kullanilarak heaplanan kristalit boyutlarina
gore Fe8Mn7Si bilesiminde harmanlanmis tozlar yaklasik 70 nm civarinda ortalama
kristalit boyutuna sahiptir. Mekanik alagimlamanin baglamasi ile birlikte ani bir diistis
ile 50 nm seviyelerine diismektedir. 4 saatlik mekanik alasimlama siiresine
ulagildiginda 20 nm alt1 seviyeye inmis ve 8 saat mekanik alasimlama sonrasinda 15
nm kristalit boyutu seviyesine indigi yapilan 6l¢iimlerde gozlemlenmistir. Fe16Mn7Si
sisteminin mekanik alasimlama siiresinin baslangicinda 80 nm civarinda olan ortalama
tane boyutu mekanik alasimlamanin ilerleyen kademelerinde ani bir diisiis gostermis
ve 50 nm seviyelerine inmistir. 2 saatlik mekanik alagimlama siiresine kadar ciddi bir
degisim gozlemlenmemesine karsin 2 saatlik mekanik alasimlama siiresine
ulasildiginda 25 nm seviyelerine inmis ve 4 saat MA sonrasinda ise 20 nm’nin altina
kristalit boyutlarina ulasilmistir. 4 saat ile 8 saat mekanik alagimlama siireleri arasinda
birkag nm farklilik gozlemlenmistir. Fe32Mn7Si sisteminin mekanik alagimlama
stiresinin baglangicinda 85-90 nm civarinda olan ortalama kristalit boyutu Fe16Mn7Si
sistemine benzer sekilde 2 saatlik mekanik alasimlamanin ardindan 40 nm seviyelerine
inmis ve 4 saat MA sonunda 20 nm’nin biraz yukarisinda kristalit boyutuna
ulasilmistir. 4 saat ile 8 saat mekanik alasimlama siireleri arasinda birka¢ nm farklilik
meydana gelmis ve ortalama 20 nm civarinda kristalit boyutuna ulagilmistir. Kristalit
boyutunun azalmas1 malzemede dislokasyon hareketini engelleyici bir etki yapmakta
ve bu sayede 6glitme verimi artmakta ve partikiil boyutu azalmaktadir. G6zlemlenen
bu durum Lii ve arkadaslarinin (1998) yaptiklar1 ¢alismalar ile Suryanarayana’nin
(2004) elde ettigi sonuglar ile ortiismektedir. Elde edilen partikiil boyut dagilimi
sonuclar1 da bu gbézlem ile uyusmaktadir. Mekanik alasimlama calismalarinda soguk
islem sonucu meydana gelen kristalit boyutu kii¢iilmesi ve buna bagli deformasyon
sertlesmesi etkili mekanizma olarak goriilmektedir. Benzer durum daha Once

gergeklestirilen, Soni ve dig, (2001) ve German (2009) yayinlarinda da belirtilmistir.

Fel4Mn6Si9CrNi alagimi i¢in hesaplanan ortalama Kristalit boyutu degisimi grafigi
sekil 3.23 da verilmistir.
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Sekil 3.23 : Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni alagiminin

mekanik alasimlama siiresine gore hesaplanan ortalama kristalit boyutu
degisimi.
Fel4Mn6Si9Cr5Ni alasimi i¢cin de XRD analizlerine benzer olarak Cr ve Ni ilavesi
ortalama kristalit boyutlarinda ciddi bir degisiklige sebep olmamaktadir. Farkli
mekanik alasimlama siirelerin gore verilmis ortala kristalit boyut grafigine gore
baslangigta 75 nm civari olan Kristalit boyutu mekanik alasimlamanin baglamasiyla az
miktarda bir diislis géstermis ve 30 dakikalik mekanik alasimlama sonucunda 60 nm
seviyesinin altina inmistir. 1 saatlik mekanik alagimlama siiresin ulagildigindan daha
keskin bir diislis gostererek 25 nm seviyelerine inmistir. Budan sonra az miktarda
azalma gozlemlenmis ve 8 saatlik mekanik alasimlama siiresine ulasilirken toplamda
10 nm’lik bir azalma meydana gelmis ve yaklasik 15 nm seviyelerinde tane boyutuna

ulasilmistir.

Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis tozlara yapilan SEM c¢alismalarina ait
fotograflar Sekil 3.24’te verilmistir. SEM calismalarinda 30, 60, 120, 240 ve 480
dakika MA’lanmis numuneler 500x biiylitmede toz morfolojilerinin degisimini
gorlintiilemek amaciyla incelenmistir. SEM c¢alismalar1 SEI modunda 5 kV
hizlandirma  voltaj1  kullanilarak  gerceklestirilmistir.  Elektron — mikroskobu
goriintlilerinin yan1 sira EDS analizleri gerceklestirilerek numunelerdeki bilesim
homojenizasyonunun orani tespit edilmeye calisilmistir. Buna ek olarak EDS
caligmalarinda haritalandirma yapilarak elementlerin yap1 igerisinde dagilimi

incelenmistir.
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Sekil 3.24 : Farkli siirelerde mekanik alagimlanmis Fe16Mn7Si alasiminin elektron
mikroskobu goriintiileri (a) harmanlanmais tozlar, (b) 30 dak. MA, (c¢) 60
dak. MA, (d) 120 dak. MA (e) 240 dak. MA (f) 480 dak. MA.

Harmanlanmis tozlarin SEM goriintiileri Sekil 3.24a’da sunulmaktadir. Buna gore
farkli partikiil boyutlarinda tozlarin bir arada oldugu bir yap1 goézlemlenmektedir.
Farkli tozlar rahatlikla ayirt edilebilmektedir. Mekanik alagimlamanin baslamas ile
birlikte toz morfolojisi degismeye ve partikiil boyutlar1 kiicliilmeye baglamistir. 120
dakikalik mekanik alasimlama siiresine ulasildiginda elementlerin Fe matris igerisine
diflizyonunun hizlandig1 ve farkli elementlerin toz morfolojisinden ayirt edilmesinin
zorlastig1 goriilmektedir. 4 saatlik mekanik alagimlama siiresine ulagildiginda ise XRD
analizi ile Ortiisen bir goriintii karsimiza ¢ikmaktadir. Tiim alasim elementleri Fe

matris igerisinde ¢oziilmiis ve birbirine benzer morfolojide partikiillerin bulundugu bir
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yapt olugmustur. Elde edilen sonuglar literatiirde gergeklestirilmis benzer ¢aligmalarla
benzerlik gostermektedir (Zhang ve dig, 2003; He ve dig, 2006; Zhang ve dig, 2004).
Baslangic tozlarina oranla partikiill boyutlarimin  10-20 pm arasmna indigi
gbzlemlenmistir. Bu sonug partikiil boyut analizlerini destekler durumdadir. 8 saatlik
mekanik alasimlama siiresinde toz morfolojisinde 4 saate gore ciddi bir degisiklik

gbzlemlenmezken partikiil boyutlarinda bir miktar daha diisiis oldugu goriilmektedir.

Farkli mekanik alasimlama siirelerine gore Fel4Mn6Si9CrSNi tozlarimin SEM

goriintlileri Sekil 3.25°de sunulmaktadir.

£ F g, SR = " .
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Sekil 3.25 : Farkl siirelerde mekanik alagimlanmis Fe14Mn6Si19Cr5Ni tozlarinin
elektron mikroskobu goriintiileri (a) harmanlanmais tozlar, (b) 30 dak.
MA, (c) 60 dak. MA, (d) 120 dak. MA (e) 240 dak. MA (f) 480 dak. MA.
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Buna gore Fe16Mn7Si bilesimine benzer olarak farkli partikiil boyutlarinda tozlarin
bir arada oldugu bir yap1 gézlemlenmektedir. Bu durum benzer sistemlerde yapilan
caligmalar ile uyum gostermektedir (Hightower ve dig, 1997; Zhang ve dig, 2003).
Elementel tozlarin morfolojik goriintiilerinden elde edilen bilgi dogrultusunda, farkli
tozlar rahatlikla ayirt edilebilmektedir. Bir dnce gergeklestirilen analizle ayn1 sekilde
mekanik alagimlamanin baglamasi ile birlikte toz morfolojisi degismeye ve partikiil
boyutlar1 kiiciilmeye baslamistir. 120 dakikalik mekanik alagimlama siiresine
ulasildiginda elementlerin Fe matris igerisine diflizyonunun hizlandigi ve farkl
elementlerin toz morfolojisinden ayirt edilmesinin zorlastig1 goriilmektedir. 4 saatlik
mekanik alagimlama siiresine ulasildiginda bilesimsel olarak homojenizasyonun
saglandig1 goriinmektedir. Tiim alagim elementleri Fe matris igerisinde ¢oziilmiis ve
birbirine benzer morfolojide partikiillerin bulundugu bir yap1 olusmustur. Benzer
gozlemler Li ve dig, (1999) ile Soni ve dig, (2001) tarafindan Fe-Mn-Si sistemlerinde
yapilan ¢aligmalarda gézlemlenmistir. Baslangig¢ tozlarina oranla partikiil boyutlarinin
10-20 pm arasina indigi gozlemlenmistir. Bu sonug¢ partikiill boyut analizlerini
destekler durumdadir. 8 saatlik mekanik alagimlama siiresinde toz morfolojisinde 4
saate gore ciddi bir degisiklik gézlemlenmezken partikiil boyutlarinda bir miktar daha

diisiis oldugu goriilmektedir.

3.3 Mekanik Alasimlanms Tozlarin Karakterizasyonu

4 saatlik mekanik alagimlama siiresi ile standart olarak hazirlanmis tozlarin partikiil
boyut analizleri gergeklestirilmistir. Agirlikca %7 Si igceren numunelerin farkli Mn
miktarlarina gore gergeklestirilen partikiill boyut analizleri Sekil 3.26°da
sunulmaktadir. Bu analizlere gére Mn miktarinin artmasi ile ortalama partikiil

boyutlar1 bir miktar diisiis oldugu gézlemlenmistir.

Farklt mangan miktarlarinin tozlarin 6glitme davraniglarina etkisi incelendiginde %8
ve %16 Mn iceren bilesimlerin benzer partikiil boyut dagilimina sahip oldugu
gbzlemlenmistir ve yaklasik olarak 20 um civarinda ortalama partikiil boyutuna sahip
oldugu deneysel c¢alismalarda gozlemlenmistir. Mn miktarinin agirlikca %32
seviyesine artmasi ile birlikte partikiil boyut dagilimlarinda ayni kosullarda

gergeklestirilen 6gilitme isleminde belirgin bir diisiis oldugu gézlemlenmistir.
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Sekil 3.26 : 4 saat mekanik alagimlanmis (a) Fe8Mn-7Si, (b) Fe16Mn7Si, (c)
Fe32Mn7Si alagiminin partikiil boyut dagilim grafikleri.

Yaklasik 20 um civar1 beklenen ortalama partikiil boyutu 10,4 um seviyesine inmistir.
Bu durumun sebebinin artan Mn miktar1 ile malzemenin kirilganliginin artmasi ve

buna bagli olarak mekanik alasgimlama esnasinda kaynamadan daha ¢ok kirilma
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mekanizmasinin etkin olmasi ve partikiil boyutunun diismesi oldugu diistiniilmektedir
Soni (2001) ve Eskandarany (2001) yaptiklari yayinlarda MA mekanizmasinin benzer

etkisini belirtmektedir.

Mn miktarina ek olarak farkli Si ilavelerinin de 6giitme verimine etkisi incelenmistir.
Buna gore 4 saatlik mekanik alagimlama siiresinde hazirlanmis tozlarin partikiil boyut
analizleri gerceklestirilmistir. Agirlikca %1 Si ve farkli oranlarda Mn igeren
numunelerin gergeklestirilen partikiil boyut analizleri Sekil 3.27°de sunulmaktadir. Bu
analizlere gore Si miktarinin azalmasi ile ortalama partikiil boyutlar1 6nemli bir

farklilik gézlemlenmemistir.
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Sekil 3.27 : 4 saat mekanik alasimlanmis (a) Fe18Mn1Si, (b) Fe16Mn1Si, (c)
Fe32Mn1Si alasiminin partikiil boyut dagilim grafikleri.
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Elde edilen partikiil boyut dagilimlart %7 Si igeren numuneler ile benzer davranis
gostermektedir. %8 ve %16 Mn iceren numunelerde ortalama partikiil boyutu 20 pum
civarinda iken D(50) degeri 15-17 um seviyelerindedir. %32 Mn iceren numunede
ortalama partikiil boyutlar1 30 um olarak 6l¢iilmiis bunun yaninda 1000 um civarinda
biiyiik boyutlu partikiillerin oldugu bir boliim gozlemlenmistir. Yapilan tekrarl
6l¢timlerde ayni sistem igin benzer sonuglar alinmistir. Ancak SEM analizlerinde 1000
um seviyelerinde partikiillere rastlanmamis ve genel olarak 10-20 um araliginda

partikiiller yapida bulunmaktadir.

%5 Cr ve %3 Ni igeren numunelerin partikiil boyut dagilimlart Sekil 3.28’de

sunulmustur.
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Sekil 3.28 : (a) Fe8BMn6Si5Cr3Ni, (b) Fe14Mn6Si5Cr3Ni, (c) Fe31Mn6Si5Cr3Ni
alagiminin partikiil boyut dagilim grafikleri.



Benzer partikiil boyut dagilim davramisi Cr ve Ni ilave edilmis sistemlerde de
gozlemlenmektedir. Artan Mn miktari ile birlikte ortalama partikiil boyutlarinda diistis

meydana gelmektedir.

%9 Cr ve %5 Ni iceren numunelerin partikiil boyut dagilimi grafikleri sekil 3.29°da

sunulmustur.
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Sekil 3.29 : 4 saat mekanik alasimlanmis (a) Fe8Mn6Si9Cr5Ni, (b)
Fe14Mn6Si9Cr5Ni, (c) Fe31Mn6Si9CrSNi alasiminin partikiil boyut
dagilim grafikleri.

Cr ve Ni ilavesi ortalama partikiil boyutunda az bir miktar diisiise yol agmaktadir. 4
saatlik mekanik alagimlama sonrasinda her iki sistem i¢in de 17-19 um seviyelerinde

ortalama partikiil boyutu elde edilmistir. %32 Mn igeren numunede ise 32 pm civari



ortalama partikiil boyutu elde edilmistir. FeMnSi sistemine benzer olarak, Mn
miktarina bagl olarak tiim sistemlerde benzer egilim gostermektedir
3.3.1 Mekanik alasimlanmis numunelerin SEM analizleri

Farkli SEM analizleri yapilan Fel6Mn7Si numunelerinin harmanlanmis ve 4 saat
mekanik alagimlanmig tozlara ait EDS analizleri sirasiyla Sekil 3.30 ve Sekil 3.31°de

verilmigtir.
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ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Fitting Coefficient : 0.0237

Element (keV) Mass$% Sigma Atom$% Compound Mass%$ Cation
Si K 1.739 38.53 0.20 55.35
Mn K 5.894 21.08 022 15.48
Fe K 6.398 40.38 0.31 29.17
Total 100.00 100.00

Sekil 3.30 : Harmanlanmis Fe16Mn7Si tozlarinin EDS analizi.
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ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Fitting Coefficient : 0.0362

Element (keV) Mass$ Sigma Atom% Compound Mass% Cation
Si K 1789 5.63 0,712 10.57
Mn K 5.894 16.51 0.24 15.86
Fe K 6.398 77.86 0.53 73.56
Total 100.00 100.00

Sekil 3.31 : 4 saat mekanik alasgimlanmis Fe16Mn7Si tozlarinin EDS analizleri.

Sekil 3.30 ve Sekil 3.31°de verilen EDS analizlerine goére harmanlanmis sirasiyla

tozlarda homojen bir yapiya rastlanamamaktadir. Gergeklestirilen elementel analiz
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sonucunda baslangi¢ bilesiminde biiyilk sapma goriilmektedir. 4 saat mekanik
alagimlanmig tozlarin EDS analiz sonuglart ise elde edilmek istenen hedef bilesime

son derece yakindir.

Fel6Mn7Si bilesiminin harmanlanmis tozlardan elde edilen ve 4 saat mekanik
alasimlanmig EDS haritalandirma sonuglar1 sirasiyla Sekil 3.32 ve Sekil 3.33’de

strastyla sunulmaktadir.

I —— 100 ym

Sekil 3.32 : Harmanlanmis Fel6Mn7Si tozlarinin EDS haritalandirma sonuglari.

EDS analizi esnasinda gergeklestirilen haritalandirma ¢alismalar1 sonucunda
harmanlanmig tozlarin farkli bolgelerinden farkli elementel analiz verileri
alinmaktadir. Bu durun yapmin homojen olmadiginin kesin bir gostergesidir. 4 saat
mekanik alasimlanmis tozlarda ise tim elementel verilen her noktadan
alinabilmektedir. Yapilan EDS analizleri bilesimsel homojenizasyonun tiim

malzemede yeterli oranda saglandigin1 géstermistir.
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Sekil 3.33 : 4 saat mekanik alasimlanmis Fel6Mn7Si tozlarinin EDS haritalandirma

sonuglart.

Fel4Mn6Si9Cr5Ni numunesinin harmanlanmis ve 4 saat mekanik alasimlanmis

tozlara ait EDS analizleri Sekil 3.34 ve Sekil 3.35’de verilmistir.
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ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Fitting Coefficient : 0.0208
Element

Al
si
Cr
Mn
Fe
Ni

K

K
K
K
K
K
a

1

(kev) Mass% Sigma Atom% Compound Mass% Cation
1.486 0.71 0.05 111
1.739 32.69 0.19 48.76
5.411 4.68 0.10 3.77
5.894 14.53 0.19 11.08
6.398 39.79 0.31 29.86
7.471 7.60 0.19 5.42
100.00 100.00

Sekil 3.34 : Harmanlanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni tozlarinin EDS analizi.
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ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Fitting Coefficient : 0.0516

Element (keV) Mass% Sigma Atom% Compound Mass%$ Cation
Si K 1.3939 5.88 0.09 10.97
Cr: K 5.411 8.65 0.13 8.72
Mn K 5.894 1521 019 14.52
Fe K 6.398 66.50 0.39 62.43
Ni K 7.471 3.76 015 3.36
Total 100.00 100.00

Sekil 3.35 : Mekanik alasimlanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni tozlarinin EDS analizi.

EDS analizlerine gére harmanlanmis tozlarda homojen bir yapiya rastlanamamaktadir.
Gergeklestirilen elementer analiz sonucunda baslangi¢ bilesiminde biiyiik sapma
goriilmektedir. 4 saat mekanik alasimlanmis tozlarin EDS analiz sonuglar1 ise daha
once elde edilen sonuglara benzer olarak, elde edilmek istenen hedef bilesime son

derece yakindir.

Fel4Mn6Si9CrSNi tozlarinin harmanlanmis ve 4 saat mekanik alagimlanmig EDS

haritalandirma sonuglar sirastyla Sekil 3.36 ve Sekil 3.37°de verilmistir.

EDS analizi esnasinda numunelere gergeklestirilen alan haritalandirma caligmalari
sonucunda harmanlanmis tozlarin farkli bolgelerinden farkli elementel analiz verileri
alinmakta oldugu tespit edilmistir. Bu durun yapinin homojen olmadiginin kesin bir

gostergesidir.

4 saat mekanik alasimlanmis tozlarda ise tiim elementel veriler her noktadan benzer
sekilde alinabilmektedir. Farkli noktalardan gergeklestirilen noktasal EDS analizleri
ile haritalandirma sonucu elde edilen EDS analizleri ile belirlenen bilesimsel

kompozisyonlar birbirine son derece yakinlik géstermektedir.

Yapilan EDS analizlerinde elde edilen bulgular, bilesimsel homojenizasyonun, MA
sonrasinda elde edilen tozlarda tiim malzemede yeterli oranda saglandiginm

gostermektedir.
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Sekil 3.36 : Harmanlanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni tozlarinin haritalandirma analizi.
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Sekil 3.37 : Mekanik alasimlanmis Fe14Mn6Si19Cr5Ni tozlariin haritalandirma
analizi.

3.4 Sekillendirme Sonrasi Karakterizasyon

Mekanik alagimlanmis numuneler daha sonra sinterleme islemi 6ncesi sekil verilmek
amacuyla el presi ile 200 MPa ve 500 MPa basingla preslenmistir. Presleme isleminde
c¢apt 12mm olan kaliplar kullanilmistir. Sekil 3.38’de preslenmis farkli Mn

oranlarindaki numunelerin makro goriintiileri verilmistir.
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Sekil 3.38 : 12 mm ¢apinda kalip ile preslenmis numunelerin makro goriintiisi.

%8 ve %16 Mn igeren numuneler sorunsuz olarak preslenirken %32 Mn igeren
numunenin preslenebilirligi konusunda sorunlar yasanmaktadir. Gergeklestirilen
sekillendirme caligmalarinda laminasyon ve kaliptan ¢ikarma esnasinda kirilmalar

gozlemlenmistir.

Egme testi amaciyla 4x40 mm boyutlarinda dikdortgen bir kalip yaptirilmistir. Kalip
ile yaklasik 0,6 mm yiiksekliginde numuneler preslenmistir. Silindirik numunelere
benzer sekilde %32 Mn igeren numunelerin preslenmesinde yasanan zorluklar
sebebiyle egme testlerinde kullanilmak iizere %32 Mn igeren numuneler
tiretilmemistir. %8 ve %16 Mn igeren numuneler sorunsuz bir sekilde tiretilebilmistir.

Elde edilen dikdortgen numuneler i¢in 6rnek resim Sekil 3.39°da sunulmustur.

Sekil 3.39 : Egme test numunesinin makro goriintiisii.

3.4.1 Preslenmis numunelerin yogunluk él¢iimleri

Preslenmis numunelerin 6l¢iilen ham yogunluklari Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2’te farkli
mekanik alagimlama siiresine gore Fel6M7Si ve Fe14Mn6S19Cr5Ni numuneleri igin
verilmistir. Yogunluk degerleri mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile artmaktadir.
Cizelge 3.3’de farkli Mn ve Si miktarlarina gore 4 saat mekanik alagimlanmis Fe-Mn-
Si sisteminin sekillendirme sonrasi yogunluk degerleri sunulustur. Numuneler Cr ve

Ni ilavesisonrasi elde edilen yogunluk degerleri Cizelge 3.4’da sunulmustur.
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Cizelge 3.1: Fe16Mn7Si sisteminin farkli mekanik alagimlama siirelerinde pres
basincina gore rolatif ham yogunluk degisim tablosu.

MA Siiresi 200 MPa 500 MPa
0 75,03 82,24
30 71,36 76,90
60 65,29 71,99
120 66,25 72,30
240 66,33 73,05
480 64,88 72,94

Cizelge 3.2: Fel4Mn6Si9Cr5Ni sisteminin farkli mekanik alagimlama siirelerinde
pres basincina gore rélatif ham yogunluk degisim tablosu.

MA Siiresi 200 MPa 500 MPa
0 78,68 83,43
30 74,32 79,81
60 68,69 76,90
120 68,54 74,40
240 68,12 74,05
480 68,49 74,04

Cizelge 3.3: Mn ve Si miktarina bagli olarak, pres basincina gore rélatif ham
yogunluk degisim tablosu.

Bilesim 200 MPa 500 MPa
Fe8Mn1Si 68,96 73,20
Fe8Mn7Si 68,32 73,68
Fel6Mnl1Si 67,01 74,77
Fel6Mn7Si 66,33 73,05
Fe32Mn1Si 67,41 73,99
Fe32Mn7Si 65,98 74,64

Cizelge 3.4: Cr ve Ni ilavesine bagli olarak pres basincina gore rélatif yogunluk
degisim tablosu.

Bilesim 200 MPa 500 MPa
Fe7Mn6Si9Cr5Ni 65,11 73,80
Fe8Mn6Si5Cr3Ni 66,52 70,07
Fe7Mn1Si9Cr5Ni 64,01 74,70
Fe8Mn1Si5Cr3Ni 64,21 73,29
Fel4Mn6Si9Cr5Ni 68,12 74,05
Fe15Mn6Si5Cr3Ni 71,33 75,00
Fel4Mn1Si9Cr5Ni 71,21 75,63
Fe15Mn1Si5Cr3Ni 68,70 76,74
Fe31Mn6Si9Cr5Ni 70,45 75,79
Fe32Mn6Si5Cr3Ni 69,73 74,85
Fe31Mn1Si9Cr5Ni 70,90 75,31
Fe32Mn1Si5Cr3Ni 68,02 75,64
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Tozlarin presleme sonrasi ham yogunluk degerleri incelendiginde diisiik mekanik
alagimlama stirelerinde daha yiiksek yogunluk degerlerine ulasilmistir. Bu kademede
tozlar daha yumusak karakterli ve farkli boyutlarda oldugu i¢in bosluklar daha iyi
doldurulmus ve daha yiiksek yogunluk degerlerine ulagilmistir. Mekanik alagimlama
sliresinin artmasi ile yapida, partikiil boyutlar1 daha kii¢iik ve daha sert yapida tozlar
bulundugu icin bu tozlarin preslenebilirligi azalmistir. Kim ve arkadaslart (2011)
yaptiklar1 ¢alismalarda benzer yorumlar yapmis ve Soni (2001) kitabinda MA’nin
benzer etkisinden bahsetmektedir.Preslenebilirligin  diismesi ile pres sonrasi

yogunluklar bir miktar diistik ¢ikmaktadir.

Diisiik Mn miktarinin 500 MPa pres basinci ile sekillendirilen silindirik numuneler %
73 civarn relatif ham yogunluga sahiptir. Mn miktarinin artmasi ile rélatif ham
yogunluk degerlerinde ciddi miktarl bir artis olmamakla beraber %74 civari ortalama
rolatif yogunluk degerlerine ulagilmaktadir. Literatiirde belirtildigi iizere agirlikca %4
oraninda Mn miktar kirtlgan sert bir yapidadir (Humbeeck, 1994). Mn miktar1 %6-8
seviyelerine yaklastik¢a kirillganlik azalmaktadir. %14-18 araliginda Mn seviyeleri
uygun islenebilirlik 6zelligine sahip sistemler olarak belirtilmektedir ve artan Mn
miktart malzemenin izlenebilirliginde etkili bir degisime sebep olmadigi benzer
sekilde raporlanmistir (Humbeeck, 1994; Moriya, 1990). Buna gore siinek demir
miktarinin yiiksek oldugu diisik Mn igeren alasimlarin preslenebilirliginin diisiik
olmasmin sebebi Mn igerigine bagli olarak degisen bu davranig sebebiyle oldugu

yorumlanabilir.

Cr ve Ni ilavesi ile tozlarin preslenebilirligi %1-3 arasinda artmaktadir. Bu durum
ozellikle Ni ilavesinin yapmin siinekligini arttirmasi ile yorumlanabilir. Trivedi ve
arkadaglar1 (2009) ve Li ve arkadaslari (1999) calismalarinda benzer bulgular

sunmuslardir.

3.5 Sinterleme Calismalari

3.5.1 Dilatometre dl¢iimleri

Malzemelerin sinterlenme davranisinin incelenmesi amaciyla dilatometre ¢aligsmalari
gerceklestirilmistir. Sekil 3.40’da 500 MPa pres basinct ile kompaktlanmig

numunelerin, mekanik alasimlama siiresi bagli olarak dilatometre egrileri verilmistir.
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Sekil 3.40 : Farkl siirelerde mekanik alagimlanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni alasiminin
mekanik alagimlama siiresine gore dilatometre egrileri.

Elde edilen dilatometre egrilerine gére mekanik alasimlama miktarinin artmasi ile
sinterlenme davraniginda birka¢ degisim meydana gelmektedir. Bunlardan ilki 400-
600 °C araliginda belli bir miktar ¢ekilme gozlemlenmektedir. Bu durumun yeniden
kristallenme sebebiyle olustugu diistiniilmektedir. Bir diger farklilik ise grafigin sag
tarafinda bulunan sinterlenme davranisindadir. Mekanik alasimlama siiresinin artmast
ile birlikte numune daha erken sekilsel c¢ekilmeye baslamistir. Bu durum mekanik
alasimlama esnasinda depolanan yiiksek enerjinin salinimiyla birlikte sinterlenme

sicakligindaki diisiis olarak agiklanmaktadir.

Numunelerde ayrica farkli atmosferik kosullarda sinterlenme 6zellikleri incelenmistir.

Bu analizin dilatometre grafigi sekil 3.41’de verilmistir.

Yapilan calismada diiz cizgi ile gosterilen deney tamamen Ar atmosferinde
gerceklestirilmistir. Buna karsilik kesikli ¢izgilerle gosterilen deney yine Ar
atmosferinde gergeklestirilmesinin yaninda 800 °C sicakliginda yarim saat siire ile Hz2
gazi sisteme verilmistir. Numunelerin yiliksek oksitlenme davraniglari sebebiyle
sinterleme esnasinda oksijenin giderilmesi amaciyla rediiksiyon yapilmasi genel bir

yontemdir. Bu sebeple Ha ile sinterlenme davranisi incelenmistir.
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Sekil 3.41 : Farkli atmosferik kosullarda Fe14Mn6Si9Cr5Ni alasiminin dilatometre
egrileri.

Numunelerin farkli atmosferik kosullarda sinterlenme davranislarinda ciddi
degisiklikler tespit edilmemistir. Bunun yaninda farkli bilesimler i¢in de benzer
sinterlenme davraniglar1 gozlemlenmistir. Dilatometre ¢alismalar1 sonucunda
numunelerin 1150 °C sicakliginda 2 saat siireli sinterlenmelerinin yeterli olduguna
karar verilmistir. Bunun yaninda 800 °C sicakliginda 30 dakika siireyle H> ile
numunelerdeki muhtemel ylizey oksitlerinin giderilmesi amaciyla rediiksiyon

yapilmugtir.

3.6 Sinter Sonrasi1 Karakterizasyon Calismalari

Sinterleme islemi atmosfer kontrollii grafit 1siticili yiiksek sicaklik firininda
gergeklestirilmistir. Numuneler toplu olarak sinterleme islemine tabi tutulmus bu
sekilde sinterlenme calismalar1 arasinda olusabilecek farkliliklarin 6niine gecilmeye

caligilmistir.

3.6.1 Yogunluk dl¢iimleri

Sinterlenmis numunelerin yogunluk dlgtimleri Arsimet yogunluk prensibi ve helyum
gaz piknometresi ile karsilastirmali olarak gerceklestirilmistir. iki 6l¢iim sonucunda
da benzer yogunluk degerlerine ulasilmis bu sebeple helyum gaz piknometresi ile elde
edilen yogunluk degerleri grafiklerde kullanilmistir. 500 MPa basing ile preslenen
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sinterlenmis numunelerin, sinterleme Oncesi ve sinterleme sonrasi yogunluk

degerlerinin degisimi Sekil 3.42 ve 3.43’de sunulmustur.
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Sekil 3.42 : Farkli siirelerde mekanik alasimlanmis Fe16Mn7Si numunelerin
sinterleme oncesi ve sinter sonrasi karsilagtirmali rolatif yogunluk
degisimleri.

Mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile numunelerin preslenebilirligi olumsuz
yonde etkilenmektedir ancak sinterleme islemi sonrasinda %94 {izeri yogunluk
degerlerine ulasilmakta ve 4 saatlik mekanik alagimlama sonrasinda %97 oraninda
rolatif sinter yogunluk degerlerine ulasilmaktadir. Mekanik alasimlama malzemenin
yogunlasmasinda pozitif yonde bir etki yapmis ve yiiksek yogunluk degerleri artan

mekanik alagimlama siiresi ile elde edilmistir.
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Sekil 3.43 : Farkl: siirelerde mekanik alasimlanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunelerin
sinter dncesi ve sinterleme sonrasi rolatif yogunluk degisimleri.
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Fe-Mn-Si sistemine benzer sekilde artan mekanik alagimlama ile sinter sonrasi
numune yogunluklarinin arttigi tespit edilmistir. 1 saatlik mekanik alagimlama
sonucunda %94 seviyelerinde rolatif yogunluk degerleri elde edilirken 4 saatlik
mekanik alasimlama sonrasinda %97-98 seviyelerinde rolatif yogunluk degerlerine
ulagilmistir. Bu durum dilatometre ¢alismalarinda elde edilen mekanik alagimlamanin
sinterleme davranisi lizerine olumlu etkisini destekler niteliktedir. Elde edilen bulgular
TMS 2011°de sunulmustur (Soyler, 2011).

Elde edilen tim numunelerin sinter oncesi ve sinter sonrasi rolatif yogunluk

degisimleri Cizelge 3.5 ve 3.6’de sunulmustur.

Cizelge 3.5: Mn ve Si miktarina bagli olarak, pres basincina gore rolatif yogunluk
degisim tablosu.

Sinter Oncesi Sinter Sonrasi
Bilesim 200 MPa 500 MPa 200 MPa 500 MPa
Fe8Mn1Si 68,96 73,20 95,2 98,1
Fe8Mn7Si 68,32 73,68 95,4 97,8
Fel6Mn1Si 67,01 74,77 94,9 98,0
Fel6Mn7Si 66,33 73,05 94,6 98,2
Fe32Mn1Si 67,41 73,99 95,5 98,4
Fe32Mn7Si 65,98 74,64 94,6 97,6

Cizelge 3.6: Cr ve Ni ilavesine bagli olarak pres basincina gore rdlatif yogunluk
degisim tablosu.

Sinter Oncesi Sinter Sonrasi
Bilesim 200 MPa 500 MPa 200 MPa 500 MPa
Fe7Mn6Si9Cr5Ni 65,11 73,80 94,4 98,2
Fe8Mn6Si5Cr3Ni 66,52 70,07 94,5 98,2
Fe7Mn1Si9Cr5Ni 64,01 74,70 95,0 98,0
Fe8Mn1Si5Cr3Ni 64,21 73,29 94,8 97,5
Fel4Mn6Si9Cr5Ni 68,12 74,05 94,6 97,9
Fe15Mn6Si5Cr3Ni 71,33 75,00 94,4 97,7
Fe14Mn1Si9Cr5Ni 71,21 75,63 95,0 98,3
Fe15Mn1Si5Cr3Ni 68,70 76,74 94,9 97,8
Fe31Mn6SioCr5Ni 70,45 75,79 93,8 98,2
Fe32Mn6Si5Cr3Ni 69,73 74,85 93,9 97,4
Fe31Mn1Si9Cr5Ni 70,90 75,31 94,7 97,6
Fe32Mn1Si5Cr3Ni 68,02 75,64 94,4 97,9
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4 saat mekanik alagimlanmig Fe-Mn-Si alagimlarinda sinter 6ncesi yogunluk degerleri
%73-75 seviyelerinde iken sinterleme sonrasinda %97-98 seviyelerinde rolatif
yogunluk degerlerine ulasilmistir. 200 MPa ile preslenen numunelerin sinter sonrasi
yogunluk degerleri %94 seviyelerinde kalmistir ve yapida yliksek oranda porozite
bulunmaktadir. Arsimet terazisi prensibine gore yapilan dl¢iileri desteklemek amaciyla
helyum gaz piknometresi ile 6lgiimler gerceklestirilmis ve benzer seviyelerde sonuglar

elde edilmistir.

Cr ve Ni ilavesi gerceklestirilmis humunelerde 200 MPa ile preslenen numunelerin
sinter dncesi yogunluk degerleri %65-70 seviyelerinde iken sinter sonrasinda %93-95
araligr seviyelere ulagsmistir. 500 MPa basing ile preslenen numunelerde sinter
oncesinde %70-75 aralifinda yogunluk degerlerine ulagilmistir. Sinterleme sonrasinda
yogunluk degerleri %98 seviyelerine ulagsmistir. Numunelerde bir miktar porozite
bulunmasinin yaninda, kullanilan sinterleme rejimi ile numunelerde genel olarak

yiiksek oranda yogunlagma saglanmaistir.

3.6.2 Faz analizleri

Sinterlenmis numunelerde faz karakterizasyonu X-iginlar1 difraktometresi ile
yapilmistir. Fel4Mn6Si9Cr5Ni  numunesinin  sinter sonrast ve deformasyon
uygulandiktan sonra gergeklestirilen XRD grafikleri Sekil 3.23’te verilmistir. Verilen
XRD analizlerine gore sinterlenmis numunede y Ostenit fazi goriilmektedir ve e-
martenzit fazi yapida gozlemlenmemistir. Numune egme testi ile deforme edildikten
sonra gerceklesen XRD analizinde e-martenzit fazina ait pik goézlemlenmistir. &-
martenzit Fe-Mn-Si esasli sistemlerde tersinir doniisiim 6zelligi sayesinde sekil bellek
etkisinin gergeklesmesini saglamaktadir. Bu fazin varhigi malzemelerde sekil bellek
etkisinin oldugunun da bir gostergesi durumundadir. Buna ek olarak yine gerilme
destekli olusan fakat tersinir donlisiim gostermeyen o’-martenzit fazina grafiklerde

rastlanmamuistir.

Sekil 3.44’de Sinterleme sonrasinda, harmanlanmis Fel4Mn6Si9CrSNi ve 4 saat
MA’lanmis Fel4Mn6Si9CrSNi numunelerin deforme edildikten sonra elde edilen

XRD grafikleri sunulmaktadir.
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Sekil 3.44 : Fe1l4Mn6Si9Cr5Ni numunesinin, sinter sonrasi ve deformasyon sonrasi
gerceklestirilen XRD grafikleri.

Harmanlanmis Fel4Mn6Si9Cr5Ni ve 4 saat MA’lanmus Fel4Mn6Si9Cr5Ni
numunelerin sinterleme sonrasi ve deformasyon uygulandiktan sonra gergeklestirilen
XRD analizleri incelendiginde deformasyon ile mekanik alagimlanmis numunelerde
sekil bellek etkisinden sorumlu olan e-martenzit fazi XRD analizlerin
gozlemlenebilmektedir. Harmanlanmis tozlardan elde edilen numunelerde ise
deformasyon ile birlikte gerilme destekli e-martenzit fazinin olusmadigi
goriilmektedir. Bunun en 6nemli sebebi yeterli homojenizasyonun saglanamamasi
sebebiyle sekil bellek etkisinin kismi olarak kaldigi ve tiim yapinin sekil bellek etkisi
gosterememesi oldugu diisiiniilmektedir. Benzer bulgular Wen ve arkadaslart (2005)
tarafindan gerceklestirilen ¢alismada da gozlemlenmistir. Harmanlanan tozlardan elde
edilen numunelerden genel olarak benzer XRD grafikleri elde edilmektedir ve hicbir
numunede uygulanan deformasyon ile olusan e-martenzit fazi XRD grafiklerinde

gozlemlenmemistir.

4 saat mekanik alasimlanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesinin basma testi oncesi ve

sonrasinda gergeklestirilen X-1sinlar1 analiz sonuglari Sekil 3.45’te sunulmustur. .
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Sekil 3.45 : Harmanlanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni ve 4 saat MA’lanmis
Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunelerin sinterleme sonrasi ve deforme edildikten
sonra elde edilen XRD grafikleri.

Elde edilen grafiklere gore uygulanan %4 oraninda plastik deformasyonun ardindan
numunede e-martenzit piki belirgin bir sekilde gbzlemlenmistir. Numuneler uygulanan
basma testi sonucunda da yiiksek oranda sekil bellek etkisi gdsteren numunelerin elde

edilen XRD grafikleri deneysel sonuclar ile uyum igerisindedir.

Numunelerin  sekil bellek etkisinin incelenmesinde, etkin mekanizmanin
belirlenmesinde faz analizleri 6nemli bir karakterizasyon teknigidir. Bu amagla
deformasyon ve yeniden toparlanma asamalarinda malzemenin faz yapisinin

incelenmesi gerekmektedir.

Sinterlenmis Fel4Mn6Si9CrSNi numunesinin %0, %15 ve %30 kalinlik azalmasi
olacak sekilde 6n deformasyon uygulanmis, ardindan her asamada X-1sinlar1 analizleri
gerceklestirilmistir. Sekil 3.46°da farkli 6n deformasyon oranlarinin uygulanmasinin
ardindan gergeklestirilen egme testleri sonucu elde edilen X-iginlar1 grafikleri

sunulmaktadir.
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Sekil 3.46 : Sinterlenmis Fe14Mn6Si9CrSNi numunesinin farkli 6n deformasyon
miktarlarina gore XRD grafikleri.

On deformasyonun sekil bellek davramisina etkisinin incelenmesi amaciyla
malzemeye soguk hadde islemi uygulanmistir. Soguk hadde laboratuvar tipi bir el

haddesi ile gerceklestirilmistir.

Elde edilen XRD grafiklerinde %0 ve %15 deformasyon miktarlarinda e-martenzit fazi
gozlemlenmemistir. %30 deformasyon miktari uygulandiginda yapida e-martenzit fazi
gozlemlenmeye baglamigtir. Uygulanan 6n deformasyon ile elde edilen e-martenzit
fazi1 sekil bellek oranin olumlu etkide bulundugu gézlemlenmistir. Benzer sistemlerde
yapilan ¢alismalarda elde edilen bulgular bunu destekler niteliktedir (Andersson ve
Agren, 1995; Yang ve Wayman, 1992). e-martenzit fazinin yaninda tersinir olmayan
a’-martenzit faz1 da gézlemlenmistir. o’-martenzit fazinin sekil bellek etkisine olumlu
ya da olumsuz katkisinin bulunmamasinin yaninda asir1 deformasyonun uygulanmasi
sebebiyle e-martenzit fazi o’-martenzit fazina doniismektedir ve tersinir olmayan fazin
yapida kalmasi ile sonug¢lanmaktadir (Bujoreanu ve dig, 2009). Dai ve arkadaslarinin
(2002) gergeklestirdikleri ¢alismalara goére, e-martenzit fazinin o’-martenzit fazina
doniigesi toplam doniisecek e—v tersinir doniisiimiiniin miktarini1 azaltmakta bu da

cevrim miktarinin azalmasina yol agmaktadir.
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3.6.3 Elektron mikroskobu analizleri

Harmanlanmig Fel6Mn6Si9Cr5Ni ve 4 saat MA’lanmis Fel6Mn6Si9Cr5Ni
numunelerinin sinter sonrasi elde edilen elektron mikroskobu goriintiileri Sekil

3.47°da verilmistir.

Sekil 3.47 : (a) 4 saat MA’lanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni ve (b) harmanlanmis
Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunelerinin sinterleme sonrasi SEM goriintiileri.

Verilen SEM goriintiilerin gore dogrudan harmanlanmis tozlardan hareketle preslenen
tozlarin sinterlenmesi sonrasi yeterli yogunlagsma saglanamamig ve yapida biiyiik
poroziteler gozlemlenmistir. 4 saat mekanik alagimlanmis numunede ise yiiksek
miktarda yogunlagma saglandigi gériinmektedir. Yapida bolgesel olarak poroziteler
olmakla beraber c¢ok biiyilk oranda yogunlasma gerceklesmistir. Gergeklestirilen
elektron mikroskobu ¢aligmalar1 sinter sonrasi gergeklestirilen yogunluk 6l¢iimleri ile

uyum igerisindedir.

Sekil 3.48’de daglanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni ve Fe31Mn6Si9Cr5Ni numunelerin SEM

goriintlileri sunulmaktadir.

1000X 1000X

Sekil 3.48 : Sinterlenmis (a) Fe14Mn6Si9Cr5Ni-4MA ve (b) Fe31Mn6Si9Cr5Ni
numunelerinin SEM goriintiileri.
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Sekil 3.49°da Fe14Mn6Si9Cr5Ni ve Sekil 3.50°de Fe31Mn6Si9Cr5Ni numunelerinin

sirastyla EDS analizleri verilmistir.
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ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Fitting Coefficient : 0.0107

Element (keV) Mass$% Sigma Atom$ Compound Mass% Cation
O K 0.525 239 0.03 7.43
Si K 1.739 5.59 0.05 9.91
Cx K 5.411 9.43 0.07 9.03
Mn K 5.894 14.18 0.09 12.84
Fe K 6.398 64.00 0519 57.05
Ni K 7.471 4.41 0.08 3.74
Total 100.00 100.00

Sekil 3.49 : Sinterlenmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesinin EDS analizi.
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ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Fitting Coefficient : 0.1044

Element (keV) Mass% Sigma Atom% Compound Mass%$ Cation
0 K 0.525 2.79 0.02 8.56

Si K 1. 739 6.05 0.03 10.59

Cr K 5.411 7.84 0.04 9.30

Mn K 5.894 30.38 0.06 12.86

Fe K 6.398 48.53 0.09 55.01

Ni K e 4.41 0.05 3.69

Total 100.00 100.00

Sekil 3.50 : Sinterlenmis Fe31Mn6Si9Cr5Ni numunesinin EDS analizi.

Sekil 3.51’de Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesinde gergeklestirilen ikincil elektron ve geri

sacilan elektron goriintiileri verilmistir.
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1000X 1000X

Sekil 3.51 : Sinterlenmis (a) Fe14Mn6Si9Cr5Ni-4MA ve (b) Fe31Mn6Si9Cr5Ni
numunelerinin SEM goriintiileri.

Fel4Mn6Si9Cr5Ni numunesinden aliman ikincil elektron ve geri sagilan elektron
goriintiilerine gore genel olarak tek fazli bir yapinin ve X-1s1nlar1 sonuglarina gore de
y-Ostenit fazinin yapida bulundugu goriilmektedir. EDS analizlerinde gézlemlenen bir
miktar oksijen yapida goriilen 500 nm civar biiyiikliiklerdeki kiiresel SiO2 olugumu
kaynakli oldugu diisiiniilmektedir. Sinterleme sonrasi ortaya ¢ikan ve muhtemelen
sinterleme agamasinda yapida kalan az miktar oksijen ile reaksiyon sonucu olusan
kararli SiO; fazi genel olarak tane smirlarina yerlesmekte oldugu calismalarda
gozlemlenmistir. Benzer bulgular Wang ve arkadaglar1 (1999) tarafindan yapilan
calismada da raporlanmigtir. Yapilan ¢alismalarda, SiO2 miktarmin yiikselmesi sekil
bellek etkisini olumsuz etkilemektedir. Bu nedenle numunelerin oksit olusumuna kars1

korunmasi kritik 6neme sahiptir.

3.6.4 Sertlik sonuclari

Sinterleme sonrasi, deformasyon sonrasi ve toparlanma 1s1l iglemi sonras1 numunelerin
sertlik degisimini takip etmek amaciyla Vickers sertlik testi gerceklestirilmistir.
Numunelerin faz doniisiimleri ve deformasyona bagli olarak mekanik 6zelliklerinin

degisimin incelenmesi amaciyla sertlik deneyleri gerceklestirilmistir.

Numunelerin sinter sonrasi, deformasyon sonrasi ve 1s1l iglem sonrasi sertlik degerleri

degisimi Sekil 3.52 ve Sekil 3.53’te verilmistir.

103



340

55 ] —8— Fe8Mn1Si
—&— Fe16Mn1Si
] —A— Fe32Mn1Si
320 ) o o
310
s "
L 300
=
5
& 290
280
270
260 , . . . ,
Sinter Sonrasi Deformasyon Sonrast Isil islem Sonrasi

Uygulanan islem

Sekil 3.52 : Fe8Mn1Si, Fe16Mn1Si ve Fe32Mn1Si numunelerinin sinter sonrasi,
basma testi sonrasi ve toparlanma 1s1l islemi sonrasi sertlik degigimi.
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Sekil 3.53 : Fe8Mn7Si, Fe16Mn7Si ve Fe32Mn7S1 numunelerinin sinter sonrasi,
basma testi sonrasi ve toparlanma 1s1l iglemi sonrasi sertlik degisimi.

Numunelerin sinter sonrast sertlik degerleri 290-300 HV arasinda bulunurken
uygulanan soguk deformasyon ile sertlik degerleri bir miktar artmaktadir. Ardindan
uygulanan toparlanma 1sil islemi ile yapida tekrar y-Ostenit fazi kararli hale
geldiginden sertlik degerleri tekrar baslangi¢ seviyelerine yaklasmistir. Elde edilen
sertlik degerleri literatiir aragtirmasinda bulunan degerler ile ortiismektedir (Borges ve

Cristina, 2003).
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Fel4Mn6Si9CrS5Ni numunesinin MA siiresinin degisimi ile sinterleme sonrasi elde
edilen sertlik degerleri degisimi ve buna bagl standart sapma miktarlar1 Sekil 3.54’te

sunulmustur.
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Sekil 3.54 : Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesinin MA siiresinin artmasi ile sinterleme
sonrast sertlik degerleri degisimi ve standart sapma miktarlari.

Harmanlanmis tozlarda ve diisiik MA siirelerinde standart sapma degerlerinin oldukca
yiiksek oldugu ancak 2 saatlik MA siiresi sonrasinda belirgin bir sekilde standart
sapma degerlerinin azaldigi bunun yaninda sertlik degisimininde baslangic MA
stirelerine gore azaldigi gozlemlenmistir. Bu durum, calismada daha oOnce de

bahsedilen, MA’nin yapisal homojenizasyona olumlu etkisi ile aciklanabilir.

3.7 Sekil bellek etkisi

Elde edilen numunelerin sekil bellek etkilerinin incelenmesinde standartlasmis bir
karakterizasyon teknigi bulunmamasi sebebiyle 6zgiin bir yontem tasarlanmustir.
Numuneler 4x40 mm boyutlarinda preslenip sinterlendikten sonra zimpara ile dis
yiizeyi temizlenmis ve numune yiiksekligi yaklasik 300 pm numune kalinli§ina
indirilmistir. Literatlirde standart olarak bir test numunesi 6l¢iisii bulunmadigindan bu
Ol¢iiler numuneler arasi karsilastirma yapilabilmesi amaciyla benzer tutulmustur.
Kullanilan numunelerin egme testi sonrasi ve 1s1l islem sonrasi ¢ekilen 6rnek makro

fotograflar1 Sekil 3.55’te verilmistir.
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Sekil 3.55 : (a) Sinterlenmis, (b) deformasyon sonrasi ve (c) 1s1l islem sonrasi
Fel4Mn6Si9Cr5Ni-4MA numunesinin makro goriintiileri.

Baslangicta 40 mm uzunlukta ¢ubuklar seklinde, diiz olarak iiretilen numuneler, 25
mm c¢apinda metal silindir ¢cevresinde biikiilmiistiir. Ardindan 600 °C sicaklikta 10
dakikalik 1s1l isleme tabi tutulmus ve sekil geri kazanimlar hem gorsel olarak

incelenmis hem de esitlik 2.1 yardimi ile hesaplanmistir.

Ek olarak, yiiksek sicaklik optik dilatometre kullanilarak 1sil islem esnasinda
deformasyon sonrasi sekil geri kazanim davranisi incelenmis ve sicakliga bagl olarak
degisim gorsel video olarak kaydedilmistir. Kaydedilen video goriintiilerine ait alinmis

ekran goriintiileri Sekil 3.56’da verilmistir.

000:01:58 000:15:47 001:02:12
48°C 188°C 652°C
0.00% 0.00% 0.00%

S

Sekil 3.56 : Fe14Mn6Si9Cr5Ni-4MA numunesinin (a) 50 °C, (b) 200 °C (c) 600 °C
sicakliklarda kaydedilmis yiiksek sicaklik optik dilatometre goriintiileri.

Ortam sicakligindan 600 °C sicakliga kadar gecen 1s1l islem siirecinde malzemede
meydana gelen sekil geri kazanim net olarak yiiksek sicaklik optik dilatometresinde

de gozlemlenmistir.

Egme testi yontemi ile hesaplana sekil bellek oranlar1 Sekil 3.57 ve Sekil 3.58
sunulmustur. Egrilik ¢capindaki degisime gore hesaplanan sekil bellek oranlarina gore
Fel4Mn6Si9Cr5Ni sisteminde sinterlenmis numunelerde %55 oraninda sekil bellek
etkisi hesaplanirken uygulanan 6n deformasyon artisiyla sekil bellek oranlart %65
seviyelerine kadar arttirilmistir. Benzer davranig Fel SMn6Si5Cr3Ni numunesinde de
gozlemlenmis Cr ve Ni miktarinin azalmasi ile bir miktar sekil bellek oranlari
azalmistir. Harmanlanmis numunelerde ise %20 seviyelerinde sekil bellek etkisi

gbzlemlenebilmistir.
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Sekil 3.57 : Fe14Mn6Si9Cr5Ni ve Fel 5Mn6Si5Cr3Ni numunelerinin egme testi ile
hesaplanan sekil bellek oranlari.
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Sekil 3.58 : Fe14Mn1Si9Cr5Ni1 ve Fel5Mn1Si5Cr3Ni numunelerinin 6n
deformasyon miktarina gore, egme testi ile hesaplanan sekil bellek
oranlart.

Farkli Mn miktar1 ve MA’lanmis numunelere ait 6n deformasyon miktarina baglh

olarak hesaplanan sekil bellek oranlar1 Sekil 3.59°da sunulmaktadir.

On deformasyonun miktarinin artmas:t ile sekil bellek oranlarinda artis
gozlemlenmektedir. Sinter sonrasi islem gérmemis Fel4Mn6Si9CrSNi numunesinde
egme testi sonucu %55 oraninda sekil geri kazanim hesaplanirtken %1°lik 6n
deformasyon sonucu %65 seviyelerinde sekil bellek kazanimi ve %2 lik 6n
deformasyon sonrast %70 seviyelerinde sekil bellek kazanimi hesaplanmistir. Bu
davranig literatiirdeki 6rneklerle benzerlik gostermektedir (Caenegem ve dig, 2008;

Zhao, 1999).
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Sekil 3.59 : Fe7Mn6Si9Cr5Ni numunesinde 6n deformasyon miktarina bagli olarak
hesaplanan sekil bellek orani.

Deformasyon miktarina bagli olarak Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesine ait XRD grafigi
Sekil 3.60’da sunulmustur.
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Sekil 3.60 : Fe14Mn6Si9Cr5Ni-4h numunesine ait, deformasyon miktarina bagl
olarak XRD karsilagtirma grafigi.

Elde edilen XRD grafiklerine gore deformasyon oncesi yapida e-martenzit fazina
rastlanmazken deformayonun %30 seviyesine ¢ikmasi ile yapida sekil geri
kazaniminda etkin mekanizmaya sahip olan g-martenzit fazi1 XRD grafiginde net bir

sekilde gozlemlenmeye baslamistir. Bu davranis, literatiirde benzer sistemlerde
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yapilan ¢alismalarda da raporlanmistir (Guenin, 1997; Lee ve Choi, 2000). Benzer

durum yiiksek Mn igeren farkli bilesimlerde de ayn1 sekilde gozlemlenmektedir.

Farkli deformasyon miktarlarina ek olarak yliksek deformasyonun ardindan yapilan
1s1l islem ve sekil geri kazanim sonrasi elde edilen XRD grafikleri karsilastirmali
olarak Fel4Mn6Si9Cr5Ni-4h numunesi i¢in Sekil 3.61 ve Fe27Mn6Si9Cr5Ni-4h

numunesi i¢in Sekil 3.62°de sunulmustur.

Elde edilen karsilastirmali XRD grafigine gore orta ve yliksek Mn igeren sistemlerde
deformasyon ile e-martenzit fazinin XRD grafiklerinde belirgin bir sekilde
gozlemlendigi daha once belirtilmisti. Is1l islem sonrasinda ise e-martenzit fazinin
tekrar y Ostenit fazina tersinmesi sonucu tekrar XRD grafiklerinde e-martenzit fazina
rastlanmamis ve sekil geri kazanimda etkin mekanizma olan g—y doniisiimiin
meydana geldigi gdzlemlenmistir. ilgili mekanizma benzer alasimlarda sekil bellek
etkisi incelemesi yapilan ¢alismalarda da belirtilmistir (Lee ve Choi, 2000; Andersson
ve Argen, 1995; Bergeon ve dig, 1998).
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Sekil 3.61 : Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesine ait sinter sonrasi, deformasyon sonrasi
ve 1s1l islem sonras1 karsilagtirmali XRD grafigi.
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Sekil 3.62 : Fe27Mn6Si9Cr5Ni numunesine ait sinter sonrasi, deformasyon sonrasi
ve 151l islem sonrasi karsilagtirmali XRD grafigi.

Sekil 3.63’de Fel4Mn6Si9Cr5Ni (a) ve Fe27Mn6Si9CrSNi (b) numunelerine ait

deformasyon sonrast gergeklestirilmis SEM calismalarina ait  goriintiiler

sunulmaktadir.

Sekil 3.63 : (a) Fe14Mn6Si9Cr5Ni ve (b) Fe27Mn6Si9Cr5Ni numunelerine ait
deformasyon sonrasi alinmis SEM goriintiilersi.

Sekil 3.63(a) ve Sekil 3.63 (b)’de deformasyon ile olusan martenzit plakalarinin

olusumu gozlemlenmektedir. Olusan martenzit plakalar yiiksek deformasyon

miktarlarinda gozlemlenebilmistir.
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Fe7Mn6Si9Cr5Ni numunesinde ise hem harmanlanmis hem de mekanik alagimlanmig
numunelerde sekil bellek etkisi ¢ok diisiik oranda oldugundan gézlemlenememistir.
Numunelerdeki diisiik Mn miktarindan dolay1 gerilme destekli e-martenzit fazi da

benzer sekilde gozlemlenememistir.

Ikinci bir test yontemi olarak basma testi ve ardindan gerceklestirilen dilatometrik
analizler ile sekil bellek oranlar1 hesaplanmistir. Elde edilen gerilme, sekil degisimi ve
600 °C sicaklikta gergeklestirilen dilatometre egrileri  Fe32Mn6Si  ve
Fel4Mn6Si9Cr5Ni numuneleri igin sirastyla Sekil 3.64 ve 3.65’de sunulmustur.
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Sekil 3.64 : Fe32Mn6Si numunesinde basma miktarina bagl olarak 6l¢iilen sekil
degisimi ve dilatometre egrisi.
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Sekil 3.65 : Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesinde 6n deformasyon miktarina bagl olarak
hesaplanan sekil bellek orani.

Sekil 3.64’de Fe32Mn6Si numunesine ait egme ve dilatometre grafikleri verilmistir.
Fe32Mn6Si numunesi %3 plastik deformasyon sonrasi uygulanan 1sil islem
sonrasinda, %79,6 seviyesi ulasan sekil bellek oran1 gostermektedir. Buna karsilik
olarak Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesi %73,3 oraninda sekil bellek etkisi gostermistir.
%50 iizeri sekil bellek etkisinin pratik uygulamalar icin tercih edilebilir diizeyde

oldugu Fe-Mn-Si sistemleri i¢in herhangi bir termo-mekanik islem uygulanmadan elde
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edilmis olan sekil bellek oranlari son derece yeterli ve literatiirde elde edilen degerlere
oranla tercih edilebilir diizeydedir (Zhao, 1999; Rong ve dig, 1994, Stanford ve Dunne,
2010).

Calisma kapsaminda sekil bellek etkisinin maksimuma ¢ikrtilmasi amaciyla
numunelere egitim ¢evrimi uygulanmistir. Sekil 3.66’da orta Mn igeren Fel6Mn6Si
ve Fel4Mn6Si9Cr5Ni numunelerinin 5 ¢evrim sonrasi sekil bellek etkisindeki degisim

oranlar1 grafik seklinde verilmistir.
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Sekil 3.66 : Fe16Mn6Si ve Fel4Mn6Si9Cr5SNi numunelerinin egitim sonrasi sekil
bellek etkisindeki degisim oranlart.

Termomekanik islem, sekil hafizali alasimlarda sekil bellek etkisinin arttirilmasinda
kullanilan genel bir tekniktir. Deformasyon sonrast uygulanan 1s1l islem ¢evriminin
birden fazla tekrarlanarak gergeklestirilen egitim ad1 verilen yontem, malzemenin sekil
bellek etkisinin gelistirilmesi amaciyla kullanilmaktadir. Termomekanik iglem
literatiirde bir¢ok ¢aligmada kullanilmustir. (Kajiwara ve Ogawa, 2000; Liu ve dig,
2000; Wang ve dig, 1995; Zhao, 1999).

Ik ¢evrimin ardindan sekil bellek etki tiim numunelerde benzer bir sekilde yiiksek
oranda artig gostermistir. Devam eden termomekanik ¢evrim ile sekil bellek oranlar

tiim numunelerde artmaya devam etmistir.

Fel6Mn6Si numunesinde baslangigta %65 seviyelerinde olan sekil bellek etkisi ilk
cevrim sonucunda %72 seviyelerine ulasmis ve 5. Cevrim sonrasinda %75
seviyelerine ulagmistir. Fel4Mn6Si9Cr5Ni numunesinde ise %73 seviyelerinde
baslayan sekil bellek etkisi ilk ¢evrim ile %82 oranina ulasmis ve artan ¢evrimler ile

%85 seviyesine yiikselmistir.
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Yiiksek Mn iceren Fe32Mn6Si ve Fe27Mn6Si9CrSNi numunelerine ait g¢evrim

sayisina bagli olarak elde edilen sekil bellek oranlart Sekil 3.67°de sunulmustur.
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Sekil 3.67 : Fe32Mn6Si ve Fe27Mn6Si19Cr5SNi numunelerinin egitim sonrast sekil
bellek etkisindeki degisim oranlart.

Artan Mn orani ile birlikte basma testleri ile elde edilen sekil bellek oranlari
artmaktadir. Fe32Mn6Si numunesinde, egitim oncesi %79 seviyelerinde sekil bellek
orani varken 5 ¢evrim sonrasinda bu oran %90 seviyelerine ¢ikmistir. Benzer sekilde
Fe27Mn6Si9Cr5Ni numunesinde de baslangigta %80 olan sekil bellek etkisi, egitim
calimasimin ardindan %90 {izerine ¢ikmis ve tez kapsaminda iiretilen numuneler

icerisinde en yiiksek degerlere ulagsmistir.

Basma testi ile gergeklestirilen sekil bellek oran1 hesaplamalarinda XRD analizleri de
gerceklestirilmistir. Buna gore Fel4Mn6S19Cr5SNi numunesine ait basma testi oncesi
ve basma testi sonrasi karsilastirmali olarak XRD grafikleri Sekil 3.68’de

sunulmaktadir.

Elde edilen XRD karsilastirmasina gore, egme testi ile benzer bir sonug¢ elde
edilmektedir. Deformasyon oOncesi e-martenzit fazi yapida gozlemlenmezken,
deformasyon sonras1 e-martenzit fazina ait pik net bir sekilde gozlenmistir. Basma
yontemi ile elde edilen XRD rafikleri, egme yontemi esnasinda elde edilen XRD
grafikleri ile uyum gostermektedir. Orta ve yiiksek Mn igeren tiim numunelerde benzer
davranig gézlemlenmistir. Diisiik Mn iceren numunelerde ise belirgin bir sekil bellek

etkisi gdzlenememistir ya da ¢ok diisiik oranda kalmastir.
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Sekil 3.68 : Fe14Mn6Si9CrSNi numunesine ait basma testi 6ncesi ve basma testi
sonrast karsilastirmali XRD grafikleri.

Karsilagtirmali olarak sirasiyla %16 Mn ve %32 Mn iceren numune setleri i¢in farkl

Si miktart ve Cr+Ni ilavesinin, sekil geri kazanim oranina etkisi Sekil 3.69’da

sunulmaktadir.
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Sekil 3.69 : %16 Mn ve %32 Mn igeren numune setleri i¢in farkli Si miktar1 ve
Cr+Ni ilavesinin, sekil geri kazanim oranina etkisi.

Elde edilen karsilagtirmali grafiklere gore Si miktarinin artmasi ile sekil bellek
etkisinde dnemli oranda artis meydana gelmektedir. %16 Mn iceren sistemde diisiik Si
ve Cr+Ni igeren sistemde %60 seviyelerinde olan sekil bellek etkisi sadece Si

miktarinin artmasi ile %66 seviyelerine yiikselmis ve Cr+Ni miktarinin artmasi ile
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%73 seviyesine ulasmistir. Benzer sistemlerde yapilan g¢alismalarda, Koyama ve
arkadaslarinin (2011) ¢alismalarinda ve Wen ve arkadaslarinin (2005) ¢alismalarinda
sisteme yapilan ilavelerin sekil bellek iiserine etkisinde benzer bulgular sunulmustur.
Benzer artis yliksek Mn igeren sistemlerde de gozlemlenmektedir. %32 Mn igeren
sistemde diisiik Si ve Cr+Ni bilesimden %70 seviyelerinde olan sekil bellek etkisi
artan Si ilavesi ile %79 seviyesine yiikselmis ve Cr+Ni oraninin artmasi ile egitim
¢evrimi yapilmadan Onceki en yiiksek sekil bellek etkisine sahip sistem olarak

Fe27Mn6Si9Cr5Ni bilesimindeki sistemde %81 seviyesine ulagmustir.

3.8 Korozyon dayanim testleri

Fe-Mn-Si sistemi korozyon dayanimi nispeten diigiik bir sistemdir ve korozyon
dayanimimin arttirilmasi amaciyla genel olarak Cr ilavesi yapilmaktadir. Literatiirde,
benzer sistemlerde Cr ilavesinin etkisi ile ilgili ¢alismalara rastlanabilmektedir
(Charfi, 2009). Tuz sisi, korozyon dayanim testleri “ASTM B 117 - Practice for
Operating Salt Spray (Fog) Testing Apparatus” standardina gore gerceklestirilmistir.
Buna gore kurulan deney diizeneginde agirlikga %3,5°lik bir tuz banyosu
olusturulmus, 50 °C sicaklikta 24, 48, 72 ve 96 saat siirclerinde numuneler
bekletilmistir. Ardindan stereo mikroskop kullanilarak makro incelemeler
gerceklestirilmistir. Ek olarak elektron mikroskobunda ¢izgisel EDS analizleri

gerceklestirilerek yilizeyde, oksijen miktarinin degisimi incelenmistir.

Sekil 3.70’de tuz sisi testi oncesi maskelenen, 4 saat MA’lanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni
ve Fel6Mn6Si numunelerinin yiizeyleri goriintilenmektedir. Tim numunelere
yaklasik Smm x Smm’lik yiizey agikta kalacak sekilde polimer bant ile maskelenmistir.

Tiim yiizeyler 6ncesinde metalografik olarak parlatilmis ve temizlenmistir.

¥ X
— ﬁ
Il ."

Sekil 3.70 : 4 saat MA’lanmis Fe14Mn6Si9Cr5Ni ve Fel6Mn6Si numunelerinin tuz
sisi testi dncesi maskelenen ylizey makro goriintiileri.
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Sekil 3.71°de Fe14Mn6Si19Cr5Ni numunesinin sirasiyla 24, 48, 72 ve 96 saat siiresince
gerceklestirilen tuz sisi testi sonrasindaki makro ylizey goriintiileri verilmistir. Sekil
3.72’de ise 96 saat sonra elde edilen yiizeyden gergeklestirilen ¢izgisel EDS analizine

ait grafikler sunulmustur.

‘ e o
Sekil 3.71 : Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesinin sirastyla 24, 48, 72 ve 96 saat siiresince
gerceklestirilen tuz sisi testi sonrasindaki makro ylizey goriintiileri.

Tuz sisi testi sonrasinda Fel4Mn6Si9CrSNi numunesinde ciddi bir oksitlenme
goriilmemistir. Burada oksitlenmeye karsi kullanilan Cr ilavesinin basarili bir sekilde

yaptya katildig1 ve oksidasyon dayaniminin iist diizeyde oldugu gézlemlenmistir.

°
20nmr MG 000

Sekil 3.72 : Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesinin 96 saat sonunda elde edilen yiizeyden
gergeklestirilen ¢izgisel EDS analizi.
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Gorsel olarak yapilan incelemenin yani sira EDS ile gerceklestirilen ¢izgisel
analizlerde de, tuz sisine maruz birakilan yiizey ile maskelenen yiizey arasinda ciddi
bir oksijen degisimi gézlemlenmemektedir. EDS analizi, gorsel olarak elde edilen

oksitlenme dayanimini destekler niteliktedir.

Sekil 3.73’te, Fel6Mn6Si bilesimindeki numunenin, 24-96 saat arasinda
gerceklestirilen tuz sisi ile elde edilen makro goriintiileri verilmistir. Sekil 3.73’e gore
24 saatlik tuz sisi sonrasinda gorsel olarak numunenin acik kalan tiim yiizeyinde
homojen bir oksit tabakas1 olusmustur. Artan tuz sisine maruz kalma siiresi ile oksit
tabakasinin kalinlastigi gézlemlenmektedir. Yukarida verilen Fe14Mn6Si9Cr5Ni-4h
numunesi ile net bir sekilde farklilik gosteren makro goriintilerde, Cr ilavesinin
oksitlenme davranisina olan etkisi net bir sekilde gozlemlenmektedir. ki numune ayn1
stirelerde mekanik alagimlanmis ve ayni sinterleme rejimine tabi tutulmus, ayni
oranlarda Mn ve Si icermesine ragmen sadece Cr ve Ni ilavesi ile korozyon dayanimi

¢ok biiyiik oranda arttirilmistir.

Sekil 3.73 : Fe16Mn6Si numunesinin sirasiyla 24, 48, 72 ve 96 saat siiresince
gergeklestirilen tuz sisi testi sonrasindaki makro yiizey goriintiileri Ni.

Gergeklestirilen EDS analizlerinde ise maskelenmis ylizey ile tuz sisine tabi tutulmus

yiizey arasinda oksijen konsantrasyonunun biiyiikk oranda farklilik gdsterdigi

117



gbzlemlenmistir. Bu 6l¢iim, makro inceleme ile gézlemlenen oksitlenme davranigini

destekler niteliktedir.

20 mr MG 0.00 Outance 545 mwn

Sekil 3.74 : Fe16Mn6Si numunesinin 96 saat sonunda elde edilen yiizeyden
gerceklestirilen ¢izgisel EDS analizi.
Sekil 3.75’de tuz sisi testi Oncesi maskelenen, harmanlanmis tozlardan hareketle
iretilmis ve MA islemine tabi tutulmamis Fel4Mn6Si9Cr5Ni ve Fel6Mn6Si

numunelerinin yiizeyleri goriintiilenmektedir.

Sekil 3.76’da yine harmanlanmig tozlardan elde edilen Fel4Mn6Si9Cr5Ni
numunesinin sirastyla 24, 48, 72 ve 96 saat siiresince gergeklestirilen tuz sisi testi
sonrasindaki makro yiizey goriintiileri verilmistir. Sekil 3.77°de ise harmanlanmis
tozlardan elde edilen Fe16Mn6Si numunesine ait 24-96 saat arasinda gergeklestirilen

tuz sisi sonrasi elde edilen makro yiizey goriintiileri verilmistir.

Sekil 3.75 : Harmanlanmis tozlardan elde edilen Fe14Mn6Si9CrSNi ve Fel6Mn6Si
numunelerinin tuz sisi testi 6ncesi maskelenen yiizey makro goriintiileri.
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Sekil 3.76 : Harmanlanmis tozlardan elde edilen Fe14Mn6Si9Cr5Ni numunesinin
sirastyla 24, 48, 72 ve 96 saat siiresince gergeklestirilen tuz sisi testi
sonrasindaki makro yiizey goriintiileri.

Sekil 3.76’ya goére MA’lanmis Fel4Mn6Si9Cr5Ni numunesi ile harmanlanmig
tozlardan elde edilen Fel4Mn6Si9Cr5Ni numunesi arasinda gorsel olarak ciddi
farkliliklar bulunmaktadir. 24 saat sonrasinda ylizeyde bolgesel olarak oksit tabakasi
olugmaya baslamis ve 96 saat sonunda tiim yiizey kaplanmamis olsa bile biiyiik bir
oranda oksitlenme meydana geldigi gozlemlenmistir. Bu durum, MA etkisi ile
mikroyapisal ve bilesimsel homojenizasyonun daha verimli bir sekilde saglandigini

gosterir niteliktedir.

Sekil 3.77’ye gore harmanlanmis tozlardan hareketle iiretilen Fe16Mn6Si numunesi
gorsel olarak incelendiginde, MA’lanmis Fel6Mn6Si numunesine gore daha yiiksek
oranda oksitlendigi gézlemlenmektedir. Tuz sis testleri sonrasinda yiizeydeki meydana
gelen bozunmanin daha belirgin oldugu rahatlikla gézlemlenebilmektedir. Ozellikle
96 saatlik tuz sisi sonrasindaki elde edilen numunelerde, oksitlenmenin maskelenen
yiizeylere dahi etki ettigi goriilmektedir. Tuz sisi teslerine gore, harmanlanmis
tozlardan hareketle tiretilen Fe16Mn6Si numunesinin oksitlenmeye karsi dayanimimnin

oldukea diisiik seviyede oldugu sdylenebilir.
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Sekil 3.77 : Harmanlanmis tozlardan elde edilen Fe16Mn6Si numunesinin sirastyla
24, 48, 72 ve 96 saat siiresince gerceklestirilen tuz sisi testi sonrasindaki
makro ylizey goriintiileri.

Sekil 3.78’de diisiik miktarda Cr iceren MA’lanmis Fe15Mn6Si5Cr3Ni numunesinin
ve mekanik alagimlanmamis Fel5Mn6Si5SCr3Ni numunesinin tuz sisi testi oncesinde

maskelenmis parlak yiizeylerinin makro goriintiileri verilmistir.

Sekil 3.78 : MA’lanmis Fel15Mn6Si5Cr3Ni ve harmanlanmis tozlardan elde edilen
Fel5Mn6Si5Cr3Ni numunelerinin tuz sisi testi oncesi maskelenen yiizey
makro goriintiileri.

Sekil 3.79°da MA’lanmis Fel 5Mn6Si5Cr3Ni numunesinin sirasiyla 24, 48, 72 ve 96
saat sliresince gergeklestirilen tuz sisi testi sonrasindaki makro yiizey goriintiileri

verilmisgtir.
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Sekil 3.79 : MA’lanmis Fel15Mn6Si5SCr3Ni numunesinin sirastyla 24, 48, 72 ve 96
saat siiresince gerceklestirilen tuz sisi testi sonrasindaki makro ylizey
goriintiileri.
Diisiik oranda Cr ilavesi ile elde edilen numunelerin yiizeysel olarak oksitlenmeye
kars1 bir miktar dayanim gosterdigi gézlemlenmistir. Mekanik alagimlanmamis ya da
Cr igermeyen numunelere oranla ¢ok daha az oksitlendigi gozlemlenen numunelerin
yiizeyinde 48 saat sonra olusan ince bir oksit tabakas1 gozlenmektedir. 24 saatlik tuz
sisi testi sonunda oksit tabakasi gozlemlenmemistir. Cr ilavesinin diisiik oranda
olmasma ragmen oksitlenmeye karsi koruma sagladigi ancak yiiksek Cr iceren
numuneler kadar yiiksek dayanmim gostermedigi makro incelemeler sonucunda

gozlenmistir.

Sekil 3.80’de ise MA islemi uygulanmamis Fe15Mn6Si5Cr3Ni numunesine ait 24, 48,
72 ve 96 saat siirelerinde gergeklestirilen tuz sisi sonrasi elde edilen makro yiizey

goriintiileri verilmistir.
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Sekil 3.80 : MA islemi uygulanmamis Fel5Mn6Si5Cr3Ni numunesinin sirasiyla 24,
48, 72 ve 96 saat siiresince gergeklestirilen tuz sisi testi sonrasindaki
makro ylizey goriintiileri.

Sekil 3.80’de sunulmus olan makro goriintiilere gore diisiik Cr iceren MA’lanmamig
bilesimlerin ylizeylerinin oksitlendigi gozlemlenmektedir. Yine mekanik alasimlama
ile yapisal homojenizasyonun daha verimli bir sekilde saglandig1 gézlemlenmekteri.
Cr ilavesinin, 6zellikle MA’lanmis sistemlerin oksitlenme dayanimini ciddi bir sekilde

arttirdig1 yapilan tuz sisi tesleri ile net bir sekilde gézlemlenmistir.
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4. SONUC VE ONERILER

Gergeklestirilen doktora calismasi kapsaminda sekil bellek etkisi gosteren farkli
bilesimde malzemeler, toz metalurjisi ve mekanik alagimlam teknigi kullanilarak

basaril1 bir sekilde tliretilmistir.

Elde edilen sonuglar toz metalurjisi ile malzeme tiiretimi ve sekil bellek alagimlarin

karakterizasyonu seklinde iki genel boliim altinda 6zetlenebilir.

4.1 Mekanik Alasimlama

Toz metalurjisi kullanilarak malzeme tiretimi ¢alismalarinda, gergeklestirilen mekanik
alasgimlama ile homojen yapida toz alagimlarinin iiretilmesinde basarili olunmustur.
Uretilmek istenen bilesimlerde 4 saatlik mekanik alasimlama siiresi optimum olarak
belirlenmis ve yeterli oranda bilesimsel homojenizasyonu sagladigi yapilan testler ile

tespit edilmistir.

Mekanik alagimlama siiresinin artmasi mikroyapisal homojenizasyonu saglamasinin
yaninda {iretilen tozlarin morfolojisinide daha kiiresel bir hale getirmistir. Buna ek
olarak partikiil boyutlarinda azalma meydana geldigi yapilan lazer partikiil boyut

Ol¢iimleri sonucunda gézlemlenmistir.

Mekanik alasimlama sonrasinda gergeklestirilen X-1sinlar1 analizlerinde farkli bir faz

olusumuna rastlanmamastir.

Baglayici ilavesi ile partikiil boyutlar1 bir miktar diigmesine ragmen bilesimsel
homojenizasyon ve MA siiresi lizerine dnemli bir etki gozlemlenmemistir. Numuneleri
kirlenmeye karst korumak ve baglayici giderme isleminin gerekliligini ortadan

kaldirmak amaciyla yaglayici ilavesi yapilmadan MA caligmalari gergeklestirilmistir.

Sinterleme c¢aligmalar1 kapsaminda benzer 1sil islem rejimlerinin tim malzeme
gruplarinin = sinterlenmesi konusunda yeterli yogunlagmayr sagladigi deneysel

caligmalar ile gézlemlenmistir.
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Farkli bilesimde {iretilen tozlar igin benzer mekanik alasimlama davranislari
gozlemlenmistir. Fe-Mn-Si esasli sistemlerin yakin MA siirelerinde hedeflenen

bilesim ve homojenizasyona ulastig1 belirlenmistir.

4.2 Numunelerin Sekillendirilmesi

Numuneler igin segilen iki farkli pres basincindan 500 MPa basing ile sekillendirilmis
numunelerin daha yiiksek yogunlasmaya ulasildigi gozlemlenmistir. Elde edilen
tozlarin sekillendirilmesi konusunda %8 ve %16 Mn iceren numunelerde ciddi bir
sorunla karsilasilmazken, %32 Mn igeren numunelerin sekillendirilebilirliginin
zorlagtigi gozlemlenmistir. Tiim elde edilen bilesimlerdeki numuneler, belirlenen

presleme parametreleri ile sekillendirilebilmistir.

4.3 Numunelerin Sinterlenmesi

Gergeklestirilen sinterleme c¢alismalarinda farkli sinterleme sicakliklar1 denenmis
1150 °C ve 1250 °C sicakliklarda benzer yogunlasma davranislari gézlemlenmis 1050

°C sicaklikta gerceklestirilen sinterleme isleminin yeterli olmadig1 gézlemlenmistir.

Ortalama olarak 2 saatlik sinterleme siiresi uygun sinter rejiminin belirlenmesinde
tercih edilmistir. Sinterlenmis numunelerde yaklasik olarak % 97 ve {istli oraninda

rolatif yogunluk degerlerine ulagilmistir.

Sinter sonrasit gerceklestirilen X-iginlar1 analizlerinde yapimin Ostenit fazindan

olustugu gbézlemlenmis, farkli bir faz olusumuna rastlanmamastir.

Gergeklestirilen SEM analizlerinde mekanik alasimlanmis numunelerde diisiik oranda
porozite gbzlemlenmesinin yaninda harmanlama ile hazirlamis numunelerde porozite
miktarinin yiliksek oldugu gozlemlenmistir. Yogunlagsma parametrelerindeki biiyiik
farklilik bu durumu destekler niteliktedir. Mekanik alasimlamanin, yogunlasma

tizerine olumlu etki yaptig1 deneysel ¢alismalarda edilen bulgular ile tespit edilmistir.

4.4 Sekil Bellek Etkisi

Sekil bellek etkisinin karakterizasyonu amaciyla gergeklestirilen testlerde, mekanik
alagimlama ile tiretilen agirlikca %16 Mn ve %32 Mn igeren numunelerde sekil bellek

etkisi gozlemlenirken, %8 Mn iceren ve harmanlanmis tozlarla elde edilen
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numunelerde oldukca zayif ya da sifira yakin sekil bellek etkisi gézlemlenmis.
Numunelerin gekil bellek davraniglart incelendiginde Mn miktarinin artmasi ile sekil
bellek oranlarinda artis goézlemlenmistir. Ancak yliksek Mn igeren numunelerin

sekillendirilebilirliginin olumsuz etkilendigitir.

Fe27MnSi9CrNi numunesi gerceklestirilen basma testleri sonucunda yaklagsik %80
oraninda sekil bellek etkisi gostermistir. Fe14Mn6Si9CrSNi numunesi %74 oraninda
sekil bellek etkisi gostermistir. %8 Mn iceren sistemler ise sekil bellek etkisi
gostermemektedir. Literatiirde, %50 tizeri sekil bellek etkisinin endiistriyel olarak
kullanilabilir sinirlar igerisinde bulunmasi ve elde edilen sonuglarin dokiim ile elde

edilen sonugclar ile benzerlik gostermekte ve kullanilabilir seviyenin {istiindedir.

Artan Si miktan sekil bellek tizerine olumlu etki gostermis ve %7 Si ilavesi ile orta
Mn igeren sistemin sekil bellek oranlar1 yaklasik %35 oraninda artmistir. Yiiksek Mn

iceren sistemde ise etkinin daha az oldugu gozlemlenmemistir.

Cr ilavesi korozyon dayanimini arttiriken, sekil bellek davranis iizerine de olumlu etki

yapmustir ve Cr miktarinin artmasi ile sekil bellek oranlarinin arttigi gozlemlenmistir.

Uygulanana termomekanik iglem ile 5. ¢gevrim sonrasinda yaklasik %10 oraninda sekil

bellek etkisi arttirilmistir.

Yiiksek oranda bilesimsel homojenizasyonun, yiiksek sekil bellek oranlarina

ulagilmasinda kritik dneme sahip oldugu deneysel ¢aligmalarla belirlenmistir.

Deformasyon miktarina bagli olarak tersinir sekil bellek etkisinden sorumlu olan -

martenzit fazi farkli bilesimlerde XRD analizlerinde gozlemlenmistir.

Uygulanan 6n deformasyon miktari e-martenzit olusumunu tetiklemistir. Soguk
deformasyon sonrasi uygulanan sekil degisimin ardindan 1s1l islem ile geri kazanim
miktarlar sinterlenmis numunelere oranla artmistir. On soguk deformasyonun sekil

bellek etkisine olumlu etki gosterdigi deneysel yontemlerle belirlenmistir.

4.5 Korozyon Dayanim

Numunelerin korozyon dayanimi Cr ilavesi ile arttirdigi gerceklestirilen tuz sprey

yontemi ile deneysel olarak gézlemlenmistir.

Test sonucunda sadece %10 Cr iceren numuneler 96 saatlik testi gecebilmis bunun

yaninda %5 Cr igeren numunelerde diisiik miktarda oksitlenme gézlemlenmistir.
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Sonug olarak iiretim yontemi olarak benimsenen toz metaliirjisi teknigi sekil bellek
alagimlarin iiretilmesinde geleneksel dokiim yoOntemine gore alternatif olabilecek
kalitede iirlin {iretme imkani saglamistir. Bunun yaninda diisiik miktarlarda {riin
iretimi amaciyla ve farkli bilesimlerdeki malzeme sistemlerinin hizli bir sekilde
tiretme imkan1 bulunmas1 toz metaliirjisi teknigi olarak mekanik alasgimlamay1 giiglii

bir alternatif olarak sunabilmektedir.

Doktora ¢alismasi kapsaminda iiretilen tozlar, bu ¢alismaya paralel olarak “The
Gheorghe Asachi Technical University from Iasi” Romanya’da bulunan Prof. Dr.
Leandru G. Bujoreanu ve ¢alisma ekibi tarafindan gergeklestirilen termomekanik ve
ileri karakterizasyon c¢alismalarinda kullanilmis ve bu c¢alisma grubu biinyesinde
calisan Bogdan Pricop doktora c¢alismalarini tamamlamistir. Ek olarak,
gerceklestirilen ortak ¢aligsmalar kapsaminda gesitli uluslararas1t makale ve bildiriler

doktora siiresince yaymlanmustir.
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