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OZET

Anahtar Kelimeler: Toz enjeksiyon kaliplama (TEK), siiperalagim, sinterleme, yaslandirma,
mikroyap1, mekanik 6zellikler.

Bu calismada; IN718, IN625 ve Nimonic 90 ticari isimli ii¢ farkli nikel esasli siiperalasim
tozundan TEK yontemi ile siiperalasim malzemeler sekillendirilmistir. Sekillendirilen
malzemeler farkli sinterleme ve farkli 1s1l islem ¢evrimlerine maruz birakilmislardir. Hem
sinterlenmis durumdaki hem de 1sil isleme tabi tutulmus durumdaki numunelerin
mikroyapisal ve mekaniksel olarak karakterizasyon islemlerinin ger¢eklestirilerek en uygun
tiretim ve 1s1l islem parametrelerinin tespit edilmesi amaglanmstir.

Deneysel caligmalara toz malzemelerin tane sekillerinin belirlenmesi amaciyla SEM
goriintiileri alinarak ve tane boyut dagilimlarinin tespiti igin boyut dagilimi analizleri
yapilarak baglanmistir. Her ii¢ malzeme tozu parafin mum (PM), polipropilen (PP), brezilya
mumu (BM) ve stearik asit (SA) iceren ¢ok bilesenli bir baglayici sistemi ile karigtirilarak ii¢
farkli besleme stogu hazirlanmustir. Elde edilen Kkarisimlar graniil haline getirilip
enjeksiyonla standart ¢ekme cubugu ve kirma numunesi formunda kaliplanmiglardir.
Kaliplanan numunelerin polimerik malzemelerden arindirilmasi amaciyla uygulanan
baglayici giderme islemi, iki asamada gerceklestirilmistir. Ilk asamada solventle ayristirma
uygulanmistir. Baglayici gidermenin ikinci asamasi yiiksek safliktaki argon atmosferi altinda
gerceklestirilen 151l baglayici giderme islemi olup, sartlar1 ¢cok bilesenli baglayici sistemini
olusturan her bir bilesen i¢in ayri olarak yapilmig TG analizi (termogravimetrik analiz) ile
belirlenmistir. Baglayic1 giderme igsleminden sonra DSC (diferansiyel taramali kalorimetri)
ve dilatometrik Ol¢limlerle belirlenen araliktaki farkli sicaklik ve siirelerde vakum ortaminda
sinterlenen numunelerden en yiiksek yogunluga ulasilanlar farkli 1si1l islem ¢evrimlerine tabi
tutulmuslardir.

Hem sinterlenmis durumdaki hem de yaslandirilmis durumdaki numuneler, yogunluk
olgtimleri ve XRD (X-1ginlar1 difraksiyon analizi) analizlerinden sonra; optik mikroskop,
SEM (taramal1 elektron mikroskobu), TEM (gegirgen elektron mikroskobu) ve EDS (enerji
dagilimi spektrometresi) incelemeleri ile mikroyapisal olarak karakterize edilmislerdir.
Sertlik 6l¢timii, gekme deneyi, kirilma toklugu deneyi ve darbe deneyi gibi mekanik testlerle
numunelerin sinterlenmis durumdaki ve 1sil islem goérmiis durumdaki mekanik 6zellikleri
belirlenmistir. Karakterizasyon islemlerinde, iiriin 6zelliklerini 6nemli Olgiide etkileyen
sinterleme ve 1sil islem kosullarmin iizerinde detayli olarak durulmus, iretim
parametrelerinin {iriin 6zelliklerine olan etkileri belirlenmistir. Her ii¢c malzeme i¢in de
sinterleme sicakligt ve siiresinin artmasina paralel olarak bagil yogunluk ve sertlik
degerlerinin arttigi goriilmistiir. Uygulanan 1sil islemlerin malzemelerin mikroyap1 ve
mekanik Ozelliklerini 6nemli Slglide etkiledigi; 1s1l islemler sonucu olusan intermetalik
cokeltilerin ve karbiir ¢okeltilerinin her {i¢ malzemede de sertlik ve mukavemet degerlerini
arttirdigi, kirilma toklugu ve darbe toklugu degerlerini diisiirdiigii tespit edilmistir.

XiX



PRODUCTION OF NICKEL BASED SUPERALLQOY
MATERIALS BY POWDER INJECTION MOLDING METHOD
AND THEIR CHARACTERIZATION

SUMMARY

Keywords: Powder injection molding (PIM), superalloy, sintering, aging, microstructure,
mechanical properties.

In this study; superalloy materials were shaped by PIM method from three distinct nickel
based superalloy powders, commercially known as IN718, IN625 and Nimonic 90. In order
to determine optimum production and heat treatment parameters, the molded parts were
subjected to different sintering and heat treatment cycles and then they were characterized
with mechanical tests and microstructural examinations both in sintered and in aged
conditions.

The experimental studies were initiated by taking SEM images and making master sizer
analyses of powder materials to determine particle shapes and size distribution. For
preparing feedstocks of all three material powders were mixed with a multi-component
binder system which consist of paraffin wax, polypropylene, carnauba wax and stearic acid.
The obtained mixtures were granulated and then injection molded in both standard tensile
and fracture specimens. To get rid of the polymeric materials from injection molded samples
a two-stage debinding process was employed. The first step of debinding process was carried
out by solvent debinding. Thermal debinding stage, the second step of debinding, was
performed under a high purity argon atmosphere. The parameters of thermal debinding
process were determined by TGA (thermogravimetric analysis) which applied for each
component of multi-component binder system. According to the data obtained from DSC
(differential scanning calorimetry) and dilatometer analyses which employed to debinded
samples, sintering operations were carried out at different temperatures for various periods of
time under high level vacuum. The samples, reaching to the highest density, were subjected
to different heat treatment cycles.

After density measurements and XRD (X-ray diffraction) analyses, microstructural
characterization of the sintered samples and the aged samples was employed with optical
microscope, SEM (scanning electron microscope), TEM (transmission electron microscope)
and EDS (energy dispersive spectroscopy) examinations. Mechanical characterization of the
samples was performed with hardness measurements, tensile tests, fracture toughness tests
and impact tests both in sintered and in aged conditions. In characterization processes,
sintering and heat treatment terms which significantly affect the product properties were
emphasized in detail. Thus, the effects of production parameters on the product
characteristics were determined. It was observed that for the all three materials, the obtained
relative density and hardness values increased in parallel with increase in sintering
temperature and sintering time. The microstructural and the mechanical properties of
materials were significantly affected from the applied heat treatments. It is determined that,
the hardness and strength values of all three materials were increased; however the fracture
and impact toughness values were decreased due to intermetallic and carbide precipitates
that is occurred as a result of heat treatments.
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BOLUM 1. GIRIS

Toz enjeksiyon kaliplama, yiiksek boyutsal hassasiyete sahip iiriinleri kusursuz, ince
taneli yapida ve mekanik ozellikleri anizotropik olmayacak bir sekilde iiretmeyi
mimkiin kilmakla birlikte; toz baglayic1 karisimimin geri doniisiimiiniin miimkiin
olmasi (yolluk, dagitici ve hasarli parcalar da dahil) sayesinde %95’in {lizerinde
verim saglayan, parca tiretimindeki isciligi 3 kat veya daha da asagi ¢eken ve ilk
yatirim maliyeti diisiik olan bir {iretim yontemidir. Proses, metal ve/veya seramik
tozlarin1 homojen bir besleme stogu elde etmek i¢in baglayicilarla karistirma, elde
edilen besleme stogunu kapali bir kalip igerisine enjekte etme (kaliplama),
sekillendirilen parcalar1 kaliptan ¢ikarma, baglayict giderme, sinterleme ve

gerektiginde ilave islemler olarak siralanabilecek bir dizi ardisik operasyon

icermektedir (Kryachek 2004).

Bir toz metalurjisi prosesi olmasina ragmen geleneksel kalipla presleme ile iiretilen
pargalardan daha yiiksek yogunluk ve dolayisiyla daha iistiin mekanik 6zellikler elde
edilmesini saglayan toz enjeksiyon kaliplama teknolojisi, gerek talasl imalat gerekse
de dokiim yontemlerine nazaran daha karmasik sekilli parcalarin yiiksek ylizey
kalitesine sahip olacak sekilde, yiiksek Olc¢li hassasiyetiyle iiretilebilmesine olanak
tanimakla kalmaz; bunun yaninda ince tane yapisina sahip ve kimyasal bilesimi her
yerinde homojen olan pargalarin ekonomik olarak iiretilmesini de saglar (German

1998).

Stiperalagimlar, oldukca siddetli mekanik gerilmelerle karsilagilan ve cogunlukla
yiksek yiizey kararlilign gerektiren yiiksek sicakliklardaki servis sartlarinda
kullanilmak tizere gelistirilen ve temeli VIIIB grubu elementler tarafindan
olusturulan bir alasim grubudur. Siiperalasimlar kobalt esasli siiperalasimlar, demir
esaslt siiperalagimlar ve nikel esashi siiperalasimlar olmak iizere ii¢ sinifta ele

alinabilirler (Sims 1987). Tim siiperalasim simiflar1 igerisinde en genis kullanim



alanina sahip olan, nikel esasli siiperalasimlardir. Nikel esashi siiperalasimlarin
benzer sicakliklarda kullanilabilen herhangi bir alasim sisteminden ¢ok daha genis
kullanim alan1 bulmasinda karmasik bir kompozisyona ve iyi yiiksek sicaklik
ozelliklerine sahip olmalar1 rol oynamaktadir (Garimella 1997). Ozellikle IN718,
IN625 ve Nimonic 90 alasimlar1 yiiksek sicakliklarda sergiledikleri {istiin
ozelliklerden dolayr miihendislik uygulamalarinda en yaygin ve basarili bir sekilde

kullanilan nikel esasli siiperalasimlardir (Cieslak 1991).

Stiperalasim parcalarin {iretimi biiyiik ingotlarin {iretilmesi ile baglar ve daha sonra
bu ingotlar ii¢ biiylik tiretim yonteminde final iirlin elde etmek icin kullanilirlar. Bu
iiretim yontemleri; yeniden ergitme ve hassas dokiim, yeniden ergitme ve akabinde
dovme, siliperalasim tozlar1 elde etmek amaciyla yeniden ergitme seklindedir
(Pollock 2006). Nikel esasl siiperalagimlar geleneksel dokiim yontemiyle {iretilirken
alasimin dendritik biiyiimeyle ve yavas bir sekilde katilagmasiin sonucu olarak
alasim elementlerinin segregasyonu, diger bir deyisle dendrit kollar1 ile dendritler
aras1 bolgelerde kimyasal kompozisyon farkliliklart meydana gelir. Diisiik difiizyon
ozelligine sahip renyum, tungsten, tantal ve molibden gibi refrakter elementlerin
segregasyonu kabul edilebilir bir homojenizasyon siiresiyle tamamen
giderilemediginden siiperalagimlar 6nemli bir kalint1 segregasyon ile kullanilirlar. Bu
kimyasal homojensizlik, siiperalagimin yapisal kararliligint ve dolayisiyla mekanik
davraniglarini etkiler. Segregasyonun en olumsuz etkilerinden biri, soguma esnasinda
dendrit kollar1 ile dendritler aras1 bolgenin termal biiziilme farkindan kaynaklanan

dendritik hiicrelerdeki kalint1 gerilmelerdir (Briickner 2005).

Segregasyona ek olarak cesitli nikel esasli siiperalasimlarin ergiyik halde yiiksek
viskoziteye ve ylizey gerilmelerine sahip olmalar1 dokiim ile {retilmelerini
zorlagtirmaktadir. Bu durum sicak yirtilmalara neden olmaktadir. Bazen dokiimii
yapilacak siiperalasim ergiyiginde istenmeyen faz dontigiimleri de olabilmektedir
(Kern 2010). Ornegin 718 alasimi g¢ogunlukla geleneksel dokiim yontemi ile
uretilmektedir. Fakat elementel segregasyon ve arzu edilmeyen fazlarin (Laves)
olusmasi biiyiik boyutlu ingotlarin {iiretiminde Kkarsilagilan ciddi problemler
olmaktadir (Wlodek 1994). Inconel 718 alasimindan dokiim hatalarinin elimine

edilmesi zaman alict ve pahali olan bir siire¢ gerektirmektedir (Braun 1989).



Stiperalagimlarin dokiimle iiretilmesinde yukarida s6z edilenlerden bagka; ¢il
olusumu, beyaz lekeler, inkliizyonlar ve tek kristalli alagimlarda yanlis yonlenen
taneler karsilasilan diger bazi ciddi problemlerdir. Dokiim alasimlarinda, dokiim
geometrisine ve dokiim yontemine ve az da olsa alasim kimyasina duyarli olan ek
kusurlar da vardir. Bu kusurlar porozite, sicak yirtilma, capak yirtilmas: ve diisiik
veya  yiksek acili  simirlarin @ olugsmasi  olup  mekanik  6zellikleri

siirlandirabilmektedirler (Pollock 2006).

Doévme alagimlarin iiretimine tipik olarak, hazir ingotlarin deformasyon islemine
hazir hale getirilmesi i¢in ikinci bir ingot veya toz haline getirilmesi amaciyla tekrar
ergitilmesiyle baslanir. Nikel esashi siiperalagimlarin yiliksek sicaklik yapisal
ozellikleri kimyasal homojensizlikler ve inkliizyonlar gibi mikroyapisal degiskenlere
¢ok duyarlidir. ingot boyutu arttikga ergitme islemi siklikla katilasma esnasinda
makrosegregasyon veya biiyiik biiziilme bosluklariin olugmasiyla sonuglandigindan

dévme alagimlar i¢in ikinci bir ergitme islemi kaginilmazdir (Pollock 2006).

Do6vme bir siiperalasim parga son sekline dokiimle iiretilmis bir kiitiigiin defalarca
1sitilmasi ve defalarca deforme edilmesiyle ulasir. Fakat tiim alasim kompozisyonlari
dovme yoluyla fretilemezler (Donachie 2002 a). Giliniimiizde nikel esash
sliperalagimlardan iiretilen dovme parcalar endiistride biiyiik kabul gdrmesine
ragmen c¢ogu parga ¢cok karmagsik sekilli olup ek bir talagh islem gerektirdiginden
tretim maliyeti yiliksek olmaktadir (Simchi 2006). Nikel esash siiperalagimlarin
genellikle yiiksek sertlige sahip olmalar1 talash islem ile fretilmelerini
zorlastirmaktadir (Johnson 2004, Kern 2010). Talash islem esnasinda diisiik termal
iletkenliklerinden dolay1 takim malzemesi ile temas eden bolgede sicaklik artigi
meydana gelmektedir (Axinte 2006). Isleme sirasinda olusan sicakliklara kars:
yiiksek sicaklik sertlikleri saglamalarina ragmen, nikel esasli siiperalagimlarin
islenmesinde abrazyon mekanizmasi etkin olmaktadir. Siiperalasimdan kopan sert
karbiir parcaciklar1 takim ile is parcasi ara ylizeyine yapisarak kesici takim
malzemesini hasara ugratmaktadir (Ezugwu 2003). Bu nedenlerden dolay1 nikel
esash siiperalasimlarin talaghi imalatinda 6zel ekipman ve deneyim gerekmektedir.
Dolayistyla bu sinifta yer alan malzemeler i¢in ek bitirme islemleri gerektiren tiretim

yontemlerinde dnemli maliyet artislari meydana gelmektedir (Kern 2010).



Toz metalurjisinin (T/M) siiperalagimlarin iiretilmesi i¢in potansiyel avantajlari
1960’larin sonunda ortaya ¢ikmistir. 1970’lerde siiperalasim tiiketici ve iireticileri toz
metalurjisini diisilk maliyetli ve yiiksek performansli ugak pargalarinin liretimi igin
potansiyel yol olarak gormeye basladilar. T/M ile firetilmis siiperalagimlar,
geleneksel dokiim veya dovme pargalarin performans gereklerini karsilayamadigi
uygulamalarda kullanilirlar. Geleneksel malzemelerin basarisizligi (hasara ugramasi)
genellikle diisiik veya homojen olmayan ozelliklerden ve termomekanik 6zelliklerin

diismesine neden olan segregasyondan kaynaklanmaktadir (Sims 1987).

Polikristalin nikel esasl siiperalasimlarin dayanimini arttirmak igin refrakter alasim
ilavelerinin yapilmasinda ve y' olusturucu elementlerin seviyelerinin arttirilmasinda
da geleneksel iiretim yontemleri yetersiz kalmaktadir (Maurer 1996). W, Mo, Ti, Ta
ve Nb gibi elementler alasimi etkileyici bir sekilde giiclendirmelerine ragmen,
ingotta siddetli segregasyonlar olustururlar. flave olarak yiiksek mukavemetli
alagimlarin sinirh stineklikleri, soguma esnasinda meydana gelen termal gerilmeler
nedeniyle ingotu catlak olusumuna karsi hassas duruma getirir. Toz {iretim
yontemleri ergitmeyle ilgili kusurlardan kaynaklanan zorluklarin iistesinden gelmek
ve ileri derecede yiiksek mukavemetli ¢cok kristalli siiperalasim pargalar iiretmek icin
gelistirilmistir (Pollock 2006) ve genellikle tercih edilen fakat her derde deva
olmaktan uzak olan geleneksel metotlar yetersiz kaldiginda kullanilir (Sims 1987).
Stiperalagimlarin iiretiminde toz metalurjisinin geleneksel yontemlere (dokiim,
dovme ve talasili imalat) tercih edilmesinin temelinde yatan sebepleri su sekilde

siralamak mumkindir:

— Hizli katilasma oranlariyla segregasyonun azaltilmasini saglar. Bu durum
dokiim yontemiyle basarilmasi imkénsiz olan daha kii¢iik intermetalik
cokeltiler ve dendritler arast mesafenin kisalmasi ile sonuglanir (Sims 1987).
Ince tozlarin hizli katilasmasi alasimda makrosegregasyon olusumunu
etkileyici bir sekilde baskilar. T/M yontemiyle {iiretilen malzemeler kiiglik
boyutlu tozlarin birleserek bir araya gelmesiyle olustugundan, en biiyiik
segregasyon mesafesi de bu toz pargaciklarinin boyutuyla sinirli kalmakta ve

bu sayede homojenizasyon 1s1l islemine gerek kalmamaktadir (Pollock 2006).



— Cok yiikksek mekanik oOzellikler elde etmeyi basarmak icin doviilebilir
mikroyapt saglamaktadir (tozun mikro Ol¢ekte homojen olmasi sayesinde

ozellikler de homojen olmaktadir) (Sims 1987).

— Ogzel ortamlar i¢in homojen yapilarin basarilabilmesi miimkiindiir. Ornegin
oksit dagilimiyla mukavemetlendirilen siiperalagimlarin (ODS) T/M’den

baska bir yontemle liretilebilmeleri miimkiin degildir (Sims 1987).

— Alagim sisteminin esnekligini arttirmaktadir (Stoloff 2005). Diger bir ifadeyle
malzeme kullanimin1 gelistirerek stratejik elementlerin  kullanilmasini
saglamakta (genis malzeme yelpazesi) (Simchi 2006) ve bu sayede ingot
olarak tiretilmesi miimkiin olmayan alagim sistemlerine ve kompozisyonlara

imkan tanimaktadir (Vervoort 1996).

— Ince tane yapis1 sayesinde yiiksek mekanik ozellikler elde edilebilmektedir

(Stoloff 2005).

— Bilyiik ekonomik kazang saglamaktadir (Simchi 2006).

— Siiperalasim tozlarina bir 6n alasimlama uygulanabilmesi sayesinde yogun ve

carpilmaya ugramayan homojen yapili pargalar iiretilebilmektedir (Lal 2000).

— Kirlenmeler minimize edilerek veya tamamen Onlenerek tozlar yiiksek

saflikta tiretilebilmektedir (Babu 2006).

— Hammaddeler israfa yer verilmeden daha verimli kullanilabilmekte, boylece

malzeme tasarrufu saglanmaktadir.

Geleneksel dokiim ve dovme yontemlerine gore yukarida sayillan avantajlart
saglamasma ragmen, geleneksel T/M yontemleri de bazi durumlarda yetersiz
kalmaktadir. Son zamanlarda gaz tiirbin motor parcalarinin iiretimi ig¢in
stiperalagimlarin  toz enjeksiyon kaliplama yOntemiyle iiretilmesi biyiik ilgi

gormektedir (Simchi 2006). Geleneksel dokiim iiriinleri ile kiyaslandiginda TEK



tirtinleri T/M firtinlerinin yukarida sayilan biitiin istiinliiklerine sahiptirler (Vervoort
1996). TEK’in asil ¢ekiciligi, yiiksek performansli malzemelerden karmasik sekilli
parcalarin ekonomik olarak iretilebilmesini mimkiin kilmasindan

kaynaklanmaktadir (German 1998).

Ileri bir toz metalurjisi prosesi olan TEK metodu, toz metalurjisindeki geleneksel
kalipla presleme yontemine gore bir¢ok istiinliik saglamaktadir. TEK’te parganin
geometrik sekli kalipla preslemedeki gibi zimbanin tek eksenli hareketiyle sinirh
degildir. Kalipla preslemede genellikle yiiksek basinglarla ¢alisilmasina ragmen daha
diisiik sekil karmagikligina sahip parcalar elde edilebilir. En 6nemlisi toz enjeksiyon
kaliplama teknolojisinin aksine tek eksenli kalipla presleme islemiyle sekillendirilen
parcalarda yogunluk gradyanlari meydana gelmektedir (German 1998). Toz-toz ve
toz-kalip duvar1 arasindaki stirtinmelerden kaynaklanan yogunluk gradyanlari
sinterleme esnasinda parcanin homojen olmayan bir sekilde c¢ekmesine
(bliziilmesine) yol agar. TEK’te kaliplanan malzemenin sivi gibi davranmasi
sayesinde yogunluk gradyanlari olusmaz (United States Patent 1978). Kalipla
preslenmis pargalardaki yogunluk gradyanlarmin sinterleme esnasinda carpilmalara
neden olmasinin Oniline ge¢mek ig¢in bu tlir parcalarin, biiziilmenin meydana
gelmedigi diisiik sicakliklarda sinterlenmesi ya da sinterleme sonrasi talash islemle
diizeltilmeleri gerekir. Aksi halde boyutsal sapmalar kabul edilemeyecek kadar
biiyiik olur. TEK firiinleri geleneksel T/M iiriinleri ile kiyaslandiginda daha
yogundurlar (bagil yogunluk>%95). Par¢a i¢inde kalan az miktardaki gézenekler de
kiigiik ve kiiresel sekilli olup birbirleriyle baglantili degillerdir (Vervoort 1996). Bu
sayede iretilen parcalar genellikle daha istlin mekanik o6zelliklere sahip
olmaktadirlar. Sekillendirme basincinda, sinterleme sicakliginda ve iiretilen
parcalarin performanslarinda bulunan farkliliklardan dolayr geleneksel kalipla
presleme ile TEK farkli uygulamalara hitap ederler. Geleneksel kalipla presleme
diisiik sicakliklarda sinterlenen, diisiik performans 6zelliklerine sahip basit sekilli
parcalar i¢cin uygun iken TEK tam yogunlukta veya tam yogunluga yakin karmagsik
sekilli pargalarin tiretimi i¢in uygundur. Yiiksek final yogunluklari nedeniyle TEK
iirlinleri genellikle diger toz liretim yontemleriyle iiretilenlerden daha iistiindiir. TEK
ile iretilen pargalardaki diisikk gozeneklilik sayesinde, yliksek bir mukavemet,

tokluk, siineklik, iletkenlik ve manyetiklik gibi 0Ozellikler saglanabilmektedir



(German 1998). Ozellikle T/M ile nikel esashi siiperalasimlardan beklenen
ozelliklerin saglanabilmesi i¢in c¢ikilmas1 gereken yeterince yiliksek yogunluk
degerleri ancak ek bir sicak izostatik presleme (HIP) ile saglanabilmekteyken TEK te
bu tiir bir islem zorunlu olmayip sinterlemeyle yliksek yogunluga ¢ikilabilmektedir
(Kern 2010). Bu nedenlerden dolayr kritik uygulamalarin vazgegilmezi olan

stiperalagim pargalarin TEK ile iiretilmesi ¢ok biiyiik avantajlar saglayacaktir.

Simdiye kadar kiiclik ve karmasik sekilli parcalarin iiretiminde talagl imalat, hassas
dokiim ve sicak izostatik presleme gibi pahali tiretim teknikleri kullanilmistir. Son
zamanlardaki malzeme azligi ve hammadde maliyetlerindeki artis, arastirmacilar
havacilik parcalarinin imalati i¢in yeni isleme prosesleri gelistirmeye yoneltmektedir.
Hammaddeden yararlanma oranim arttiracak, geleneksel sekillendirme proseslerinde
tipik olarak karsilasilan zayif islenebilirlik ve sekillendirilebilirligin tistesinden
gelmeyi saglayacak proseslerle iiretim yapilmasi biiyiikk kazanimlar saglayacaktir.
TEK, dovme malzemelere yakin mukavemet gerektiren yiiksek performansli yapisal
parcalar lretmeyi miimkiin kilar. Ayrica TEK, T/M’deki geleneksel eksenel
kaliplamadaki sekil kisitliligmmin da tistesinden gelerek net Olgiilerde veya net
Olgiilere yakin karmasik sekilli pargalar tretilebilmesini de saglamaktadir (Julien
2006). ileri diizey kullanim alanina sahip siiperalasimlarin iiretiminde, hammaddeden
son uriine kadar gegen kademeli ve uzun islemler i¢in gerekli yogun emek ve enerji
sarfiyatt bu siiregler zincirini ve nihayetinde {irlinleri olduk¢a pahali kilmaktadir.
Alternatif bir iiretim teknigi olan TEK, orta veya yiiksek iiretim hacimlerinde,
karmasik geometrik tasarimlara, iiretimdeki malzeme kaybini minimum diizeye
indirgemeye, zamandan tasarruf saglayarak hizli iiretime ve bu sayede biiyiik
ekonomik kazanca olanak tanimaktadir (Johnson 2004). Bu nedenlerden dolay1 tez
calismasinda siiperalasimlarin TEK ile en uygun sekilde iiretimi igin gerekli
parametreler incelenmistir. Uretilen malzemelerin endiistriyel uygulama alanlarinda
giivenli bir sekilde kullanilabilmesi, mekanik davraniglarinin ve diger 6zelliklerinin
iyi bir sekilde bilinmesi ile miimkiindiir. Malzemelerin mikroyapt ve mekanik
ozellikleri, sinterleme sicakligina, sinterleme sonrasi yapilan 1sil islemlere, fazlarin
kimyasal yapisi ve mikroyapidaki miktarina, parga igindeki gbézenek miktar1 ve
geometrisine bagli olarak degismektedir (Yilmaz 2005 a). Malzemelerin

mikroyapilari, sahip olduklar1 ¢gekme dayanimi, elastisite modiilii, yorulma 6dmrii gibi



mekanik 6zellikler iizerinde etkilidir (Tekeli 2005). TEK ile iiretilen siiperalagimlarin
gincel kullanimlar1  sinirlidir, ¢linkii  mekanik  6zelliklerine ve korozyon
dayanimlarina ait literatiir bilgisi ¢ok azdir (Johnson 2004). Bu nedenlerle tez
caligmasinda TEK ile {iretimi gergeklestirilen siliperalagim tiriinlerin mikroyap1 ve

mekanik 6zellikleri detaylica irdelenmistir.

Tez caligmasinda, otomotiv, havacilik, medikal ve endiistriyel uygulamalardaki {istiin
ozellikleri nedeniyle gelisimi son yillarda biiyiik ilgi odagi haline gelmis olan nikel
esaslt stiperalasimlardan (IN718, IN625 ve Nimonic 90) TEK metodu kullanilarak
par¢a iiretimi yapilmustir. Uretimde farkli sinterleme sicakliklari ve siireleri
kullanilmis; en yliksek yogunluga ulasilan parcalar farkli 1s1l islem ¢evrimlerine tabi
tutulmuslardir. Uretilen pargalarin sinterlenmis durumdaki ve farkli 1s1l islemlere
tabi tutulmus durumdaki mikroyapisal Gzellikleri ve mekaniksel davranislar
karakterize edilmis; boylece bu tiir malzemelerin TEK yontemi ile {iretilmesinde
optimum tiretim parametrelerinin belirlenmesi ve TEK ile iiretilmis bu tiir pargalar
icin en 1yi sonucu veren 1s1l islem c¢evrimlerinin tespit edilmesi amaglanmistir. Ayni
zamanda TEK ile dretilmis bu tip malzemelerin mikroyapisal ve mekanik

ozelliklerinin bu konuda sinirli olan literatiire aktarilmasi da saglanmistir.

Bu calismada hazirlanan tez 6 bolimden olusmaktadir. Giris boliimiinde; toz
enjeksiyon kaliplama teknolojisinin Onemi, gerekliligi, siiperalagimlarin tanimu,
calismada kullanilan baslangic tozlar1 ve toz metalurjisi ile iiretilen numunelere
uygulanan mekanik ve mikroyapt Karakterizasyon tekniklerinin = gerekliligi
vurgulanarak, yapilan calismanin gerekgesi hakkinda bilgiler verilmistir. Giris
boliimiinii takiben 2. boliimde; TEK teknolojisi, avantajlar1 ve dezavantajlari, TEK te
kullanilan toz ve baglayicilarin 6zellikleri, islem basamaklar1 ve TEK’in uygulama
alanlar ile ilgili bilgiler sunulmaktadir. B6liim 3’te Siiperalasimlar, mikroyap1 ve
mekanik 6zellikleri, siiperalasim siniflari, 6zellikle de nikel esashi siiperalagimlar
hakkinda bilgiler sunulmus ve siiperalasimlar i¢in biiyiilk dneme sahip oldugu igin
yaslandirma 1s1l islemi ele alinmistir. Boliim 4’te, yapilan deneysel calismalar ve
izlenen deneysel metotlar aciklanmistir. Boliim 5, bu ¢alismanin en can alict kismini
olusturmakta olup, bu boélimde; TEK ile iiretilen numunelere uygulanmis olan

mikroyapisal incelemelere ve mekanik testlere ait sonuglar verilmistir. Elde edilen



deneysel sonuglar ve mikroyap1 goriintiileri literatiir ile karsilagtirilarak agiklanmustir.
Bu caligmanin son kismi olan 6. béliimde ise elde edilen genel sonuglar ve gelecekte
aynt konuda arastirma yapacaklar ic¢in tavsiye niteliginde baz1 Oneriler

sunulmaktadir.



BOLUM 2. TOZ ENJEKSIYON KALIPLAMA

2.1. Giris

Enjeksiyon kaliplama (farkli tilkelerde Metal Injection Moulding-Metal Enjeksiyon
Kaliplama veya Powder Injection Moulding-Toz Enjeksiyon Kaliplama olarak da
bilinmektedir) tiretim yontemi 1970’lerin baslangicinda Amerika’da gelistirilmistir
(German 1997 a). Kisa siirede toz metalurjisi ile parga sekillendirme ve tiretmede en
cok gelecek vadeden yontemlerden biri olarak kabul gérmiistiir. Toz Enjeksiyon

Kaliplama prosesi Sekil 2.1°de gortildigi gibi;

— Metal ve/veya seramik tozlarin1 homojen bir besleme stogu elde etmek icin
baglayicilarla karistirma,

— Elde edilen besleme stogunu kapali bir kalip igerisine enjekte etme
(kaliplama),

— Sekillendirilen pargalar1 kaliptan ¢ikarma,

— Baglayici giderme,

— Sinterleme,

— Gerektiginde ilave islemler olarak siralanabilecek bir dizi ardisik

operasyondan olugmaktadir.

Enjeksiyon kaliplama teknolojisi basit olup, yiiksek tiretkenligi ve prosesin kararlilig
ile bilinmektedir. Bu sayede prosesin karmasik olmayan ucuz ekipmanlarla iglemesi
miimkiin olur. Geleneksel yontemlerle tiretilmesi ¢ok pahali veya imkansiz olabilen
(6rnegin yiiksek gevreklige ve sertlige sahip olan yapisal seramikler) 6nceden
kimyasal kompozisyonu belirlenmis karmasik geometrik sekle sahip pargalar (ince
kesitli ve yiiksekligi boyunca ¢ok katmanli olan parcalar da dahil) bu metotla
kolaylikla iiretilebilmektedir (Kryachek 2004).
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2.1.1. Toz enjeksiyon kaliplama teknolojisinin avantajlari

Enjeksiyon kaliplama, yiiksek boyutsal hassasiyete sahip {irtinleri kusursuz, ince
taneli yapida ve mekanik Ozellikleri anizotropik olmayacak bir sekilde iiretmeyi
miimkiin kilmakla birlikte; %95’in {izerinde verim saglayan, par¢a iiretimindeki
isciligi 3 kat veya daha da asag1 diistiren ve ilk yatirim maliyeti diisiik olan bir {iretim
yontemidir. Enjeksiyon kaliplamayla tek asamada kaliplanan ve sinterlenen
parcalarin yogunlugu, geleneksel yontemlerle preslenerek sinterlenen parcalardan
daha yiiksek olup, mukavemetleri dokiim ve haddeleme ile {iretilenlere yakindir
(Kryachek 2004). TEK’in asil ¢ekiciligi, yiiksek performansli malzemelerden
karmasik sekilli parcalarin ekonomik olarak iiretilebilmesinden kaynaklanmaktadir.
Yiiksek final yogunluklari nedeniyle TEK iiriinleri, genellikle diger toz iiretim
yontemleriyle {iretilenlerden daha iistiindiir. Yaygin olarak kullanilan tim seramikler
ve alagimlar da dahil olmak tlizere ¢cogu malzemeden TEK ile iiriin elde etmek
miimkiindiir. Bu malzemelere 6rnek olarak celik, paslanmaz celik, takim celigi,
silisyum nitriir, semente karbiir, silisyum karbiir, bakir, tungsten, agir metaller, nikel
esaslt alagimlar, kobalt esasli alasimlar ve tungsten-bakir veya molibden bakir1 da
iceren kompozitler gosterilebilir. Geleneksel malzemelerden baska TEK ile ayni
zamanda nikel esasli siiperalasimlar, intermetalikler, kiymetli metaller, refrakter
metaller ve seramik-fiber takviyeli seramik kompozitler gibi 6zel malzemelerden

iiretim yapilabilmektedir (German 1998).

Sekil karmagikligi, diisiik maliyet ve yliksek performans gibi temel avantajlarinin
yani sira diger baz1 6zellikleri de toz enjeksiyon kaliplama teknolojisinin 6nemini
artirmaktadir. Kaliplanan par¢ada hem i¢ hem de dis vida dislerinin
olusturulabilmesinin miimkiin olmas1 sayesinde, sinterleme sonrasinda yapilacak
olan talash islemden kaginilmis olur. Ayn1 zamanda kaliplanan parcada cesitli desen
veya isaretler de direkt olarak olusturulabilir. Bunlara ek olarak iiretilen parcalarin
yiizey kalitesi genellikle yiiksektir (German 1998). TEK’in sagladigi bir diger
olanak, iki farkli malzemeden tabakali bir yap1 olusturmayr miimkiin kilmasidir. Bu
tir pargalar farkli iki malzemenin ham iken kaliplama islemiyle birlestirilmesiyle

olusturulur. Bu segenek sayesinde korozyon bariyerleri, asinma yiizeyleri, elektrik
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baglantilar1 veya yiiksek tokluga sahip parcalar tretilebilir (German 1998). Sekil
2.2°de TEK yontemi ile iiretilmis ¢esitli pargalar goriilmektedir.

Sekil 2.2. Toz enjeksiyon kaliplama yontemi ile {iretilmis gesitli parcalar (Kryachek 2004)

Geleneksel toz metalurjisindeki kalipla presleme ve TEK arasinda bazi farklar
bulunmaktadir. TEK’te par¢anin geometrik sekli, kalipla preslemedeki gibi zzmbanin
tek eksenli hareketiyle sinirli degildir. Kalipla preslemede genellikle yiiksek
basinglarla ¢alisilmasina ragmen daha diisiik sekil karmagikligina sahip parcalar elde
edilebilir. En onemlisi TEK teknolojisinin aksine tek eksenli kalipla presleme
islemiyle sekillendirilen pargalarda yogunluk gradyanlar1 meydana gelmesidir
(German 1998). Toz-toz ve toz-kalip duvari arasindaki siirtinmelerden kaynaklanan
yogunluk gradyanlar1 sinterleme esnasinda parcanin iiniform olmayan bir sekilde
biiziilmesine yol agar. TEK te kaliplanan malzemenin s1v1 gibi davranmasi sayesinde
yogunluk gradyanlart olusmaz (United States Patent 1978). Kalipla preslenmis
parcalardaki yogunluk gradyanlarinin sinterleme esnasinda ¢arpilmalara neden
olmasinin Oniine ge¢gmek i¢in bu tiir parcalarin, biiziilmenin meydana gelmedigi
diisitk sicakliklarda sinterlenmesi ya da sinterleme sonrasi talagli islemle
diizeltilmeleri gerekir. Aksi halde boyutsal sapmalar kabul edilemeyecek kadar
bliylik olur. TEK firiinleri geleneksel T/M iiriinleri ile kiyaslandiginda daha
yogundurlar (bagil yogunluk>%295). Parca i¢inde kalan az miktardaki gozenekler de
kiiciik ve kiiresel sekilli olup birbirleriyle baglantili degillerdir (Vervoort 1996). Bu
sayede lretilen pargalar genellikle daha istiin mekanik 6zelliklere sahip

olmaktadirlar. Sekillendirme basincinda, sinterleme sicakliginda ve fiiretilen
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parcalarin performanslarinda bulunan farkliliklardan dolay1 geleneksel kalipla
presleme ile TEK farkli uygulamalara hitap ederler. Geleneksel kalipla presleme
diisiik sicakliklarda sinterlenen, diisiik performans ozelliklerine sahip basit sekilli
parcalar i¢in uygun iken, TEK tam yogunlukta veya tam yogunluga yakin karmasik
sekilli pargalarin tretimi i¢in uygundur. TEK ile {iretilen pargalardaki diisiik
gozeneklilik, yiiksek bir mukavemet, tokluk, siineklik, iletkenlik ve manyetiklik gibi
ozellikler saglar (German 1998). Geleneksel dokiim iiriinleri ile kiyaslandiginda TEK
irinleri T/M f{iriinlerinin bilinen {stiinliiklerine (ince taneler, segregasyonsuz
malzemeler, ingot olarak iretilmesi miimkiin olmayan alasim sistemleri ve

kompozisyonlar) sahiptirler (Vervoort 1996).

TEK’in en biiylik avantajlarindan biri de genellikle hassas pargalar i¢in gerekli olan
delme, talagh islem, taslama veya delik isleme gibi ikincil islemlere ihtiyag
birakmamasindan kaynaklanir (German 1998). Bu; 6zellikle tungsten, kompozitler,
intermetalikler ve seramikler gibi sert malzemeler i¢in ikincil islem maliyetlerinin
diisiik olmasi anlamina gelir (Vervoort 1996). Ayrica toz-baglayici karigiminin
(yolluk, dagitic1 ve hasarli ham pargalar da dahil) geri doniistimiiniin miimkiin olmasi
sayesinde malzemenin %100’iine yakini1 kullanilmis olur. Diger bir ifadeyle malzeme
israfi olmamaktadir. Bu durum, refrakter metaller, 6zel seramikler ve kiymetli
metaller gibi pahali hammaddeler icin biiylik 6nem arz etmektedir (German 1998).
Sekil 2.3’te TEK’in karmasik sekilli pargalardan yiiksek iiretim hacminde parga

iretimi igin diger liretim yontemlerine kiyasla daha avantajli oldugu goriilmektedir.
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Sekil 2.3. Uretim hacmi ve parga karmagikligina bagli olarak iiretim teknolojilerinin uygun olduklart
bolgeler ( Froes 1998)



15

2.1.2. Toz enjeksiyon kaliplamada sinirlamalar

Genel olarak plastik enjeksiyon kaliplamayla olusturulabilecek tiim sekiller TEK ile
de elde edilebilir. Bu, neredeyse tiim geometrik sekillerde parga tiretiminin TEK ile
miimkiin oldugu anlamina gelir. Fakat TEK, halen basit sekilli veya simetrik eksenli
geometriye sahip parcalarin {iretiminde torna ile isleme veya kalipla presleme
teknikleriyle rekabet edememektedir. Sekil 2.4’te goriildiigii gibi basit geometrili
kii¢iik parcalar standart talagli imalat, kalipla presleme veya dokiim teknikleriyle

daha ekonomik bir sekilde tiretilebilirler (German 1998).

Talash imalat

_----—-Hassas dokiim

-
-
A

e Vletal enjeksiyon
kaliplama

Maliyet

Toz metalurjisi

Basit Karmagﬁ(
Parga karmasikhg

Sekil 2.4. Uretim teknolojilerinin parga karmagiklig1 ve maliyete bagh olarak kiyaslanmas1 (German
1990)

Bazi durumlarda TEK i¢in diger bir sinirlama tiretilecek par¢anin boyutudur. Biiyiik
parcalarin iiretimi daha fazla toz (baz1 kompozisyonlar i¢in biiyiik giderdir) ve daha
pahal1 ve kontrolii zor olan biiyiik kalip ve sinterleme ekipmanlari gerektirir (German
1998). Ayrica parga boyutu, 6n sekil kazandirilmig ham parganin biitiinliigiine zarar
vermeden polimerik tastyicinin (baglayicinin) uzaklagtirilmasinin gii¢liigii tarafindan
da sinirlandirilabilmektedir (Dax 1998). Ciinkii TEK i¢in 6nemli bir problem olan
baglayict giderme isleminin siiresi kesit kalinligmma baglidir. Bu nedenle farkl
treticiler tarafindan 10 ila 50 mm arasinda degisen kesit kalinligi st limitleri
belirlenmistir. Diger taraftan TEK ile kesit kalinlig1 0,5 mm’den az olan pargalarin
iiretimi de yapilabilmektedir. Maksimum par¢a boyutu takim maliyeti, toz maliyeti
ve ekipman kapasitesi gibi birkag faktore baglidir. Genellikle maksimum boyut
toplam par¢a hacmi 100 cm®iin altinda olacak sekilde 100 mm’nin altindadir

(German 1998)
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Her ne kadar kritik olgiilii parcalarin daha dar toleranslarla elde edilebilmesi
miimkiin olsa da, pratikte boyutsal toleranslar genellikle hedef dl¢iilerden %0,3’liik
sapmalar gosterir. Daha yiliksek boyutsal hassasiyet saglanabilmesi ig¢in
sinterlemeden sonra talash islem veya yeniden boyutlandirma islemlerinin yapilmasi
gerekir. Kaliplama esnasindaki diizensiz doldurma, olusturulacak pargada farkli
kalinliklarda kesitlerin bulunmas1 veya enjekte edilen karigim igin istikamet
farkliliklari, sekillendirilen par¢ada yogunluk gradyanlari olugsmasina neden olabilir
Ki; bu durum sinterleme esnasinda c¢arpilmaya yol acar. Bu nedenle iireticilerin kesit
kalinligindaki degisiklikleri minimum seviyede tutmalari (miimkiinse esit kesit
kalinlig1 veya kesit kalinliklar1 arasindaki farkin en ¢ok 2 kat olmasi) gerekir. Fakat

10-100 kat kesit kalinlig1 degisiklikleri de imkansiz degildir (German 1998).

TEK’te kullanilan kiigiik boyutlu tozlar, biiyilk boyutlu tozlardan ve ddvme
malzemelerden daha pahalidir. Toz maliyeti tiretim maliyetinin biiyiik bir kismini
teskil edeceginden biiyiik parcalarin imali i¢in bir engel haline gelir. Toz enjeksiyon
kaliplamada karsilasilan diger 6nemli sorunlar iiretilen parcalar i¢in eksik 6zellik

verileri ve temel proseste egitilmis personel yetersizligidir (German 1998).

2.2. Toz Enjeksiyon Kaliplamada Kullanilan Tozlar

TEK’te kullanilan tozlar geleneksel toz metalurjisinde kullanilanlara nazaran daha
incedirler. Kullanilan tozlarin pargacik boyutu genellikle 20 um’dan kiigiik olup;
metal tozlari i¢in ortalama 5-10 um, seramik veya sert metal tozlari i¢in ise ortalama
1-2 pum’dur. Bu sekilde ince taneli tozlarin kullanilmasiyla toz pargaciklarinin
besleme stogu icerisinde homojen dagilimlarina katkida bulunularak enjeksiyon
esnasinda kalip boslugunun homojen bir sekilde doldurulabilmesi i¢in gerekli olan
dogru akis ve viskozite kombinasyonu da saglanmis olur. Ek olarak sinterleme hizi
parcacik boyutuyla ters orantili oldugu i¢in (Riedel 1994) parcanin sinterlenmesi ve

yogunlagmasi daha kisa siirede gergeklesmis olur (Vervoort 1996).

Olusturulacak olan besleme stoguna tozlarin yiiksek hacimde yiiklenmesi (metaller
icin yaklagik olarak hacimce %60, seramikler igin ise hacimce %55), kabul edilebilir

bir akis ile baglayict giderme programini minimize edecek ve biiziilme daha kolay
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kontrol edilebilecegi icin boyutsal kontroliin daha kolay yapilmasini saglayacaktir.
Bunun saglanabilmesi i¢in farkli boyutlardaki kiiresel sekilli pargaciklardan olusan
yiiksek paketlenme yogunluguna sahip sistemlerin kullanilmasi gereklidir (Vervoort
1996). TEK i¢in ideal bir tozun 6zellikleri Tablo 2.1°de verilmistir.

Tablo 2.1. TEK ig¢in ideal toz 6zellikleri (Vervoort 1996)

Tane boyutu 0,1 ila 20 um aras1 olmali
Ortalama tane boyutu 2 ila 8 um arasi olmali

Vurgu yogunlugu En az teorik yogunlugun %50'si
Tane sekli Kiiresele yakin olmali

Sev agis1 45°nin {izerinde olmali
Sikistirilmis sev agisi 55°nin iizerinde olmali

Yogun, gbzenek i¢cermeyen parcaciklar

Temiz pargacik yiizeyi

2.3. Toz Enjeksiyon Kaliplamada Kullanilan Baglayicilar

TEK prosesinin basarisi biiyiik 6lgiide dogru baglayici se¢imine baglidir (Vervoort
1996). Baglayici, tozu istenilen sekle sokmak ve o sekli sinterleme asamasina kadar
muhafaza etmek i¢in gegici olarak yararlanilan bir aractir. Parcanin son bilesimi
iizerine etkisi olmayan baglayicinin, sekillendirme islemi {izerine etkisi vardir

(German 1996).

Baglayicilar kiiclik miktarlarda iyi karisabilmeli, metal kaliptan kolay ayrilabilmeli,
sekillendirilen parganin seklini ve dayanimini koruyabilmeli, par¢adan hizli bir
sekilde giderilebilmeli ve parcayr kalinti karbon veya diger bozunmus artiklarla
kirletmemelidir. Diger bir ifadeyle, kaliplama sonrasinda parga biitiinliigiine zarar
vermeden ve iriniin final Ozellikleri {izerine olumsuz bir etkisi olmadan
giderilebilmelidir (Vervoort 1996). Baglayicilar ayn1 zamanda karigtirma, kaliplama
ve baglayici giderme asamalarinda tozlara karsi pasif olmali ve gevreye karsi zararli
etkiye sahip olmamalidirlar. Hazirlanmis besleme stogunda ham par¢anin homojen
olmamasina neden olabilecek toz ve baglayici ayrigmasi meydana gelmemelidir. Bu
ayrismanin 6nlenebilmesi i¢in toz yilizeylerinin baglayici tarafindan islatilmasi ve

baglayicinin toza iyi bir yapisma sergilemesi gerekmektedir. Baglayicinin tozu iyi



18

islatabilme kabiliyetine sahip olmasi ayn1 zamanda karigtirma isleminin kolay

olmasini saglayacaktir (Vervoort 1996).

Bu 6zelliklerin kombinasyonu ancak farkli bilesenler kullanilarak olusturulan ¢ok
bilesenli bir baglayici ile saglanabilir (Vervoort 1996). Bu karisimlarin temelini
plastiklestirici ve yiizey aktifleyici rolii oynayan organik baglayict bilesenleri
olusturur. Bilesenlerin tiimii tamamen veya kismen karsilikli olarak birbiri igerisinde
¢oziinebilmelidir. En popiiler karisimlar polimerler, balmumu, parafin ve diger
gii¢lendiricileri ihtiva ederler. Mumlar, 1slatabilirligi ve yaglama 6zelligini
gelistirirken polimerler, plastikligi (sekillendirilebilirligi/akiciligl) ve sekillendirilmis
ham parganin mekanik dayanimini saglarlar. Stearik ve oleik asit gibi ilaveler
baglayici karisimi ile toz parcaciklari arasindaki ara yiizey reaksiyonunu gelistirirler
(Kryachek 2004). Diger bir ifadeyle, toz pargaciklarinin yiizey enerjisini diisiirerek
baglayici tarafindan 1slatilabilmelerini saglarlar. Enjeksiyon kaliplama teknolojisinde
baglayici olarak kullanilan organik maddeler Tablo 2.2°de gosterildigi gibi birkag

gruba ayrilabilir.

Tablo 2.2. Enjeksiyon kaliplama igin baglayici sistemleri (Nyberg 1998)

Bil *
Baglayici Tiirii tlesen
Ana (esas) Ikincil
Parafin mumu Polietilen
Mikrokristalin mum Polisitren
Mum esash B
Dogal mum Stearik asit

Sivi yaglayicilar

Biitil stearat

Polimer esash

Polisitren

Stearik asit

Polietilen

Mum

Polioksimetilen

Patentli ilaveler

Termoreaktif regineler

Epoksi regineler

Mum

Stearik asit

Dondurulabilir baglayicilar

Su

Anilin

Agar

Parafin mum

Jelatinlestirilmis baglayicilar

Su

Metil seliiloz

Agar

Gliserin

*Ana (esas) bilesen igerigi %50’den fazla, ikincil bilesen igerigi %50°den azdir.
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2.4. Besleme Stogu Hazirlama

Onceden belirlenmis olan bir kompozisyona gore ana tozlar1 baglayicilarla
karistirmadaki asil gaye, diisiik viskoziteye ve iyi sekillendirilebilme kabiliyetine
sahip homojen bir karisim (besleme stogu) elde etmektir (Kryachek 2004). Bir
besleme stogu icerisindeki baglayict miktari, baglayici giderme isleminin siiresini
disiirmek ve sinterleme sirasindaki biiziilme hacmini azaltmak amaciyla miimkiin
oldugunca az; yani minimum diizeyde olmalidir. Diger bir ifadeyle besleme stoguna
girecek baglayict miktari, t0z parcaciklar: {izerinde miimkiin oldugunca ince bir
baglayic1 tabakasi olusturarak toz boyutunda Onemli bir boyut artisina neden
olmadan toz pargaciklart arasindaki ¢ekim kuvvetini ve besleme stogunun
viskozitesini azaltmaya yetecek kadar olmahidir (Kryachek 2004). Toz malzemeye,
parga boyutu ve gozenek miktarina ve baglayici tiiriine bagli olarak besleme

stogunun hacimce %15 ile 60’1 baglayicidir (Lin 1997).

2.4.1. Graniilasyon

Uretilecek olan malzeme tozlar ile baglayicilar karistirilarak elde edilen besleme
stogu, kaliplama makinesine kolaylikla tasinabilmesi ve yiiklenebilmesi amaciyla
graniilasyon islemine tabi tutulur. Garniilasyon isleminin bir diger amaci ise
kaliplama isleminde hurda malzemelerin, yolluk pargalarinin ve hatali kaliplanmig
parcalarin yeniden kullanilmasini saglamaktir. Bu sayede ekonomik avantaj
saglamaktadir (Gtlilsoy 2003). Sekil 2.5’te graniilasyon islemine tabi tutulmus bir

besleme stogunun goriintiisli verilmistir.

Sekil 2.5. Graniile edilmis besleme stogu (German 1998)
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2.5. Kaliplama

Kaliplama i¢in kullanilan cihazlar plastik sektoriinde kullanilan geleneksel
enjeksiyon kaliplama cihazlarinin asinmay1 azaltacak (sertlestirilmis vida ve barel)
ve plastiklestirme esnasinda homojenligi saglayacak tarzda (vida tasariminin
degistirilmesi) kiigiik modifikasyonlarla gelistirilmis halidir (Vervoort 1996). Sekil
2.6’da TEK’te kullanilan tipik bir enjeksiyon cihazinin sematik olarak gosterilisi

verilmistir.

Kalip ve itici
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Sekil 2.6. Yatay Enjeksiyon cihazi ve ana bilesenlerine genel bir bakis (German 1998)

Enjeksiyon kaliplama teknolojisinde bir besleme stogunun kaliplanma (enjeksiyon)
asamasi Ozellikle 6nemlidir. Ciinkii bu asamada olusabilecek kusurlar (oyuklanmalar,
tabakalanmalar, faz segregasyonlari) daha sonraki asamalarda giderilememekle

kalmazlar; gelistirilemezler dahi (Kryachek 2004).

Kaliplama islemi besleme stogunun 1sitilmasi ve 6zel enjektorler ile basing altinda
kapal1 bir kalip igerisine beslenmesi (doldurulmasi) islemlerini igerir. Bu islem i¢in
kullanilan metal kaliplar benzer olarak polimer malzemelerin kaliplanmasinda da
kullanilmaktadir. Sonug¢ olarak sikistirilan besleme stogu, ig¢ine dolduruldugu kalip
bosluguna gore yapilanarak kalip boslugunu isgal eder (Kryachek 2004). Sekil 2.7°de

TEK ’te kullanilan bir kalibin sematik olarak gosterilisi verilmistir.
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Sekil 2.7. Toz enjeksiyon kaliplama yonteminde kullanilan kalip ve kalip pargalarinin sematik olarak
gosterilisi (German 1998)

Sekil 2.8°de kalip isleme dongiisii gosterilmistir. Besleme Stogu, besleme hunisinden
soguk graniiller halinde silindire girer. Silindir boyunca ilerlerken bir taraftan da
baglayicinin ergime sicakliginin iizerine 1sitilir. Besleme stogu sicak, kalip ise soguk
oldugundan erken donma problemini engellemek icin doldurma c¢ok kisa siirede
gerceklestirilmelidir. Doldurma, vidayr piston gibi kullanarak yapilir. Kalip
dolumundan sonra parganin ¢ekme bosluklarini en aza indirmek i¢in besleme stogu
katilasincaya kadar basin¢ muhafaza edilir. Yeterli sogumadan sonra sertlesmis parca

cikarilir ve dongii tekrarlanir (German 1996).
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Sekil 2.8. Kaliplamada islem basamaklari (German 1996)
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Kaliplama parametreleri yani enjeksiyon basinci, kalip sicakligi ve besleme stogu
sicakligt minimum diizeyde gozenek igeren kusursuz pargalarin iretilebilmesi
acisindan c¢ok biiyilk 6nem tagimaktadir. Bu nedenle her bir spesifik durum igin
enjeksiyon kaliplama modellemesine gore bir optimizasyon yapilmaktadir (Bilovol

2000). Tablo 2.3’te TEK i¢in tipik kaliplama parametreleri verilmistir.

Tablo 2.3. Tipik enjeksiyon kaliplama parametreleri (German 1998)

Parametre Tipik deger  Genel
Barel sicaklig1 (°C) 100-200 160
Noziil sicaklig1 (°C) 80-200 180
Kalip sicakligi (°C) 20-100 40
Vida dénme hiz1 (rpm) 35-70 35
Maksimum enjeksiyon basinci (MPa) 0,1-130 20
Paketleme basinci (MPa) 0-10 8
Doldurma siiresi (sn.) 0,2-3 0,6
Paketleme siiresi (sn.) 2-60 3
Soguma siiresi (sn.) 18-45 20
Dongi siiresi (sn.) 8-360 37

2.6. Baglayic1 Giderme

Baglayic1 giderme de enjeksiyonla kaliplamanin 6nemli bir asamasidir. Islem
esnasinda pargada c¢arpilma veya g¢atlama olmamalidir. Baglayic1 giderme
yonteminin; parcanin siirekliligi, biiziilmenin homojenligi ve mekanik o6zellikler
tizerinde Onemli etkileri vardir (Kryachek 2004). Geleneksel toz metalurjisi
prosesinde, preslenmis par¢adan ortalama agirlikca %1 miktarindaki yaglayicilari
gidermek oldukga karmasik olup, kalint1 ve kirlenmelerden kaginmak igin dikkat ve
zaman gerektirir. Enjeksiyonla kaliplanmis par¢adan biiylik miktardaki baglayiciy:
gidermek en az 10 kat daha fazla zaman ve efor gerektirir. Baglayict giderme
prosesinin tasarimi, kusurlari ve siireyi minimize edecek sekilde yapilmalidir. Ayrica
parca biitiinliigii sinterlemenin ilk asamasinda kalan tiim baglayici giderilene kadar
korunabilmelidir. Bu, ancak baglayicinin kademeli bir sekilde giderilebilmesine
imkan taniyan bir baglayici tasarlanmasi ile basarilabilecegi gibi, bu basar1 da birbiri
icerisinde  kismen c¢oziinebilen birka¢ bilesenden olusan baglayicilarin

kullanilmastyla miimkiin olabilir (\Vervoort 1996).



23

Baglayic1 giderme siireci daima iki adimdan olusur. Birinci adimda baglayicinin
biiyiik kismu1 giderilerek birbiriyle baglantili gdzenekler olusur (Sekil 2.9). Ikinci
asamada ise kalan baglayici termal bozunma ile uzaklastirilir. Parcalar genellikle
sinterleme siirecine dahil olan bu asamada bir miktar sinterlenmis olurlar. Baglayici
giderme prosesinin ilk agamasinda olusturulan gozenekler baglayici kalintilarinin gaz

haline gegerek parcada hasar olusturmasini engeller (Vervoort 1996).

~Gozenekler

Boyunlar
~

Sekil 2.9. Termal, kilcal ¢ekim, solventle ¢ozme ve katalitik ayrigtirma ydntemleriyle baglayict
giderme prensibi, a) Ham parga baglayici giderme ¢evriminin basinda, b) Stvi akist ve buharlagmanin
gozeneklerde es zamanli olarak gerceklesmesini miimkiin kilan orta devre, c) Sinterleme asamasi
oncesinde pargacik temas ylizeylerinde baglayicinin olusturdugu boyunlar (baglar), d) Sekil 2.9.c’deki
duruma gercek bir 6rnek (Vervoort 1996)

Baglayict giderme islemi 4 farkli yontemle gergeklestirilebilmekte olup, bu

yontemler Tablo 2.4’te verilmistir.

Tablo 2.4. Baglayict giderme yontemleri (Vervoort 1996)

Yontem Yontemin farkh uygulama sekilleri

a) Oksitleyici/rediikleyici/inert atmosferle baglayici giderme

Termal baglayici giderme b) Vakum/normal basing altinda baglayici giderme

c) Agirlik kaybi kontrollil 1sitma

Fitilleme ile baglayici giderme -

a) Solvent i¢ine daldirma
Solventle baglayici giderme

b) Yogunlastirilmis buhar akisi ile

a) Nitrik asit ile
Katalitik baglayic1 giderme

b) Oksalik asit ile
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2.7. Sinterleme

Sikistirilarak soguk sekillendirilmis toz cisimler ¢ok kirilgan olurlar. Hatta yiiksek
yogunlukta sikistirilmis cisimler dahi, uygulanan kiigiik gerilimlere dayanamazlar.
Calisma gerilmelerine dayanabilecek kullanish pargalari liretmek icin toz tanelerinin
kuvvetli baglarla baglanmasi gerekmektedir. Bu da sinterleme ile saglanabilir.
Sinterleme, sekillendirilmis ham parcalara mukavemet kazandirmak amaciyla
kontrollii bir atmosferde ve yiiksek sicaklikta uygulanan yogunluk kazandirma islemi
olarak tanimlanabilir. Parcalarin basing yardimiyla sekillendirilmesi sonucunda
par¢ada meydana gelen mekanik baglar, sinterleme islemi sayesinde metalik baglara
doniistiiriilerek parcaya mukavemet kazandirilmis olur. Sinterleme Oncesi ve
sonrasindaki mukavemetler arasinda yiiz kat kadar bir fark bulunmaktadir (German
1996). Sinterleme islemini kat1 hal sinterleme ve sivi faz sinterleme olmak iizere

ikiye ayirmak miimkiindiir.

2.7.1. Kat1 Hal Sinterleme

Toz iiretimi malzemeye enerji vermek suretiyle ylizey alani veya ylizey enerjisi
Olusturma islemi olup, sinterleme ile bu yiizey enerjisi giderilmektedir. Sinterleme,
yliksek sicaklikta atomlarin yaymimi ve kiigiik parcaciklarin yiizey enerjisinin
azalmasiyla gerceklesmektedir. Diger bir ifadeyle sinterlemede itici gii¢ ylizey
enerjisinin azalma egilimidir. Itici giicler veya sinterleme gerilmeleri mikroyapidaki
egriliklerden kaynaklanmaktadir. ltici giiclere tepki olarak mikroyapida atom
hareketleri meydana gelir. Yiiksek sicakliklarda sigrayan atomlar bazen parcaciklarin
birlesme yerlerine giderek yiizey alanimi ve ylizey enerjisini azaltirlar. Diger bir
deyisle atom hareketleri sirasinda, atomlar mikroyapidaki bosluklart doldurmaktadir

(German 1996).

Tasinim mekanizmalari, itici giiglere karsilik olarak kiitle akisinin nasil oldugunu
belirler. Yiizey tasmmim mekanizmalari ve hacim tasinim mekanizmalar kiitle
akisinin  iki sinifidir. Aralarindaki fark atomlarin boyun bolgesini nereden
doldurmaya basladiklariyla ilgilidir. Yiizey tasiniminda atomlar, boyun bdlgesini,

yakinindaki gozenek ylizeylerinden bagslayarak doldurur. Hacim taginimi ise tane
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smirlarindaki atomlar1 boyun bolgesinde yeniden konumlandirir. Sekil 2.10°da
sinterleme esnasinda itici giiclere tepki olarak olusan atom hareketleri gosterilmistir.
Sekilde 1 ve 2 numarali oklar ylizey yaymimini, 3 ve 4 numarali oklar ise hacim
yaymimini temsil etmektedir. Yiizey tasinimi ¢ekme veya yogunluk artisi olmayan
boyun biiyiimesini igerir. Bir¢gok malzemenin diisiik sicaklikta yapilan
sinterlemesinde yiizey yayinimi baskindir. Hacim tasinim kontrollii sinterleme
cekmeye neden olmaktadir. Kiitle tane sinirindan bazen de tane iginden gelir ve
boyun yanindaki gézenegin ylizeyinde toplanir. Hacim tasinim mekanizmalar1 hacim
yayinimi, tane sinir1 yayinimi, plastik akis ve viskoz akis icerir. Hem ylizey hem de
hacim taginim mekanizmalar1 boyun biiyimesine neden olurlarken aralarindaki en
onemli fark sinterleme esnasindaki yogunluk veya c¢ekmedir. Hacim tasimim

mekanizmalar1 genelde yiiksek sicakliklarda baskindir (German 1996).

Sekil 2.10. Sinterlemede itici giliglere tepki olarak olusan atom hareketleri. 1 numarali ok yiizey
yayinimini, 2 numarali ok buharlasma ve yogunlagsmayi, 3 numarali ok kiitle difiizyonunu ve 4
numarali ok hacim difiizyonunu temsil etmektedir (Thiimmler 1993)

2.7.2. Sivi faz sinterleme

S1v1 faz sinterleme esnasinda s1vi faz ve kat1 bir toz kiimesi ayn1 anda bulunmaktadir.
Genellikle siv1 faz sinterleme, pargaciklar arasinda bag olusumunu ve sinterleme
hizin biiyiik 6lclide arttirmaktadir. Sivi fazin olusturdugu kilcal ¢ekim kuvvetleri
sayesinde parcaciklar birbirlerini ¢ekmekte ve herhangi bir basing olmaksizin hizl
bir yogunlasma meydana gelmektedir. Olusan sivi faz, parcaciklar arasindaki
siirtlinmeyi azaltarak yeniden diizenlenmeyi hizlandirmaktadir. Parcaciklar arasi

baglanmaya; mukavemet, siineklik, iletkenlik, manyetik gegirgenlik ve korozyon
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direnci gibi goézenek yapisinda ve parga Ozelliklerinde meydana gelen Onemli

degisiklikler eslik eder (James 1985).

Geleneksel sivi faz sinterlemesinde siirecler birbiri iizerine binen ii¢ asamada
gerceklesmektedir. Sivi faz sinterlemesinin temel asamalar1 ve mikroyapi degisimleri
Sekil 2.11°de sematik olarak verilmistir. Baslangicta, 1sitma esnasinda taneler kati
hal sinterleme ile birbirine baglanmir. ilk sivi olustugunda tanelerin yeniden
diizenlenmesi ile hizli bir yogunluk artig1 olur. Olusan siv1 katiy1 1slatarak olugsmus

olan kat1 baglarini ¢dzer ve yeniden diizenlenmeyi saglar (German 1996).

a
Ilaveler ‘;

Yeniden

Gozenekler

Sekil 2.11. Siv1 faz sinterleme tekniginde meydana gelen mikroyapisal degisimler (German 1996)

Yeniden diizenlenmeden sonra Sekil 2.12°de sematik olarak gosterilen ¢oziinme
tekrar cokelme agamasi gerceklesir. Bu asamada daha kiiciik tane kiitleleri sivi iginde
¢Oziinlir, s1v1 i¢inde yayimnir ve daha sonra biiyiik tanelerin {istiine ¢okelir. Kat1 tane
¢cOziinlirliigli tane boyutu ile ters orantilidir. Dolayisiyla once kiigiik taneler sivi faz

icinde ¢Ozlinlir. Zamanla tane sayisi azalir ve tane boyutu artar. Sivi faz
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sinterlemesinin son agamasi kat1 hal kontrollii sinterlemedir. Kat1 hal iskelet yapinin

varligi nedeniyle bu asamada yogunlagsma yavaslamaktadir (German 1996).

Coziinme

tekrar
/ cokelme \\

Tane bilyiimesi ve
tane sekli olusumu

Sekil 2.12. Siv1 faz sinterlemesinde ¢6ziinme yeniden ¢okelme asamasinin sematik olarak gosterilisi
(German 1996)

S1v1 faz sinterlemesinin birka¢ farkl: tiirii vardir. Siiper solidiis siv1 faz sinterlemesi
bunlardan biri olup, bu sinterleme tiiriinde karisim tozlar yerine onalasgimli tozlar
kullanilmaktadir. Alasimli tozlar her bir parcacikta sivi ¢ekirdeklenmesi i¢in solidiis
ve likidiis egrilerinin arasinda bir sicakliga 1sitilir. Sonug olarak yar1 kat1 pargaciklar
yumusar ve kilcal etkiden dolay1 yeniden diizenlenme ile hizla yogunlagir. Olusacak
stvinin hacim orani sicaklik ve bilesim tarafindan belirlenir. Bu islem genis ergime
araligina sahip sistemlere uygulanir ve biiylik parcaciklar ile yliksek yogunlasma
saglandigi i¢in ¢ekicidir (German 1996). Sivi faz sinterlemesinin farkli
alternatiflerinden birisi de gecici siv1 faz sinterlemesidir. Yiiksek ergime sicakligina
sahip kati faz c¢oziinme oranimnin yiiksek oldugu durumlarda gecerli olan bu
mekanizmada, sekillendirilmis ham parga sinterleme sicakligina ¢ikartilirken sivi faz
olusur ve olusan siv1 faz, i¢ yayinmayla kat1 ergiyige geger ve alasim olusturarak yok
olur. Par¢a sinterleme sicakliginda bekletilirken siirecin sonunda olusan, homojen bir
kat1 eriyik veya iki veya daha fazla kat1 fazdan olusan heterojen bir alasim olabilir
(German 1996). Tam yogunluklu kompozitlerin iiretimi ile ilgili diger bir siv1 faz
sinterleme segenegi sinter dokiim olarak da bilinen sivi emdirmedir. Emdirme agik
gézenek yapisina ve dis sivi kaynagina dayalidir. Diisiik hizda 1sitma sirasinda
parcacik yapist sinterlenir ve tepe sicakliga ulasildiginda dista sivi olusarak
gozeneklere sizar. Bunun olabilmesi i¢in sivinin temas agisinin diisiik olmasi

gerekmektedir (German 1996).
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2.7.3. Sinterleme parametreleri ve etkileri

Bir¢ok ham pargada sinterleme sirasinda boyut, yogunluk, mukavemet, sertlik,
elektrik iletkenligi, 1s1l iletkenlik, elastik modiili gibi 6zellik degisimleri olur. Bu
degisimler lizerinde toz boyutu, sikistirma basinci, sinterleme sicakligi, siiresi ve
ortami gibi parametrelerin énemli etkileri vardir. Uretimde kullamilan tozun tane
boyutunun sinterleme islemi iizerinde etkileri vardir. Kii¢iik parcaciklarda boyun
bolgesinin doldurulmasi i¢in daha az sayida atom gerekir. Atomlarin hareket
mesafesi daha kisadir ve sinterlemede itici gii¢ olan gerilme daha biiyiiktiir. Bunun
sonucu olarak kiigiikk boyutlu pargaciklar daha hizli sinterlenirler. Bu durumu
aciklamak icin Sekil 2.13’teki farkli boyutlara sahip nikel tozlarinin sabit 1sitma
hizinda sinterleme yogunlugunun sicaklikla degisimi 6rnegini vermek miimkiindiir

(German 1996).
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Sekil 2.13. Boyutlart 50, 5 ve 0,05 pum olan nikel tozlarinin sabit 1sitma hizinda sinterleme
yogunlugunun sicaklikla degisimi (German 1996)

Sinterleme islemiyle saglanacak yogunlasma miktar1 iizerinde, sekillendirme
esnasinda uygulanan sikistirma basincinin etkisi vardir. Yiiksek sikistirma basinci,
yogunlugun ve pargaciklar aras1 temas boyutunun biiyiimesine yol agar. Sikistirma
islemi ham yogunlugu arttirdigindan, daha yiiksek sinterleme yogunluguna ve daha
az boyut degisimine yol agar. Sikistirma basincinin arttirtlmasi; daha iyi boyut
kontrolii, daha az sinterleme ¢ekmesi ve daha iyi 6zellikler saglar (German 1996).
Sekil 2.14’te farkli basinglarla sekillendirilmis ve dolayisiyla farkli ham
yogunluklara sahip olan parcalarin sicaklia bagli yogunluk degisimleri

gosterilmistir. Glimiis ve benzeri tozlarda oldugu gibi yiiksek plastik deformasyona
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miisaade eden ¢ok ince tozlarda, ¢ok siki kapali gozeneklerde hapsolan yiiksek
basingli gazlar sinterleme ile birlikte hacimsel genlesme gosterebilir (Sekil 2.14 b).

Bu ve benzeri durumlarda diisiik basma gerilmesi kullanilmalidir (Thiimmler 1993).

Teorik
Yogunluk

Ham yiiksek (600-1000 MPa)
Yogunluk III

Ham orta (300-400 MPa)

Yogunluk II

Presleme Basinci

diisiik (0-100 Mpa)

Ham
Yogunluk I

0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

Bagl Sinterleme Sicakhigi (T/Tm, K)

Sekil 2.14. Degisik presleme basinglartyla sekillendirilen farklt ham yogunluktaki parcalarin sicakliga
bagli yogunluk degisimi (Thiimmler 1993)

Sinterleme islemi, tek bilesenli sistemlerde metalin mutlak ergime sicakliginin
altindaki bir sicaklikta yapilirken; birden fazla bilesenli sistemlerde genellikle ergime
sicakligi en diisiik olan bilesenlerin ergime sicakligin iizerinde yapilmaktadir.
Sinterleme sicaklig1 par¢ayr olusturan ana malzemenin ergime sicakliginin %70-80’1
arasinda olurken, bazi refrakter malzemeler i¢in ergime sicakligimin %90’ma
cikilabilir (German 1996). Sinterleme sicakligi ile sinterleme siiresi arasinda 6nemli
bir iliski olup, siire kisaltilmak isteniyorsa sinterleme sicakligmnin arttirilmasi

gerekmektedir.

Sinterleme islemi sinterlenecek parca tiirtine bagli olarak farkli atmosferler altinda

gergeklestirilebilir. Bunlar su sekilde siralamak miimkiindiir:

— Oksitleyici atmosferler: Hava, CO, ve H,0,
— Rediikleyici atmosferler: H, Metan CH,4 ve amonyak, CO,
— Vakum, helyum, argon ve azot igeren atmosferler,

— Nitriirleyici atmosferler: Amonyak (Wilyman 1985).
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2.8. Son Islemler ve Kalite Kontrol

TEK prosesi ile iiretilen parcalar her zaman tam bir son {iriin olarak ¢ikmayabilir.
Nihai iiriin tlizerinde bazen ¢apak gibi kalintilar da olusabilir. Meydana gelen bu
istenmeyen durumlardan kurtulmak i¢in veya malzeme ozelliklerini arttirmak igin
ikincil islemlere ihtiya¢c duyulmaktadir. ikincil islemler; sinterleme sonrasi yapilan
capak alma, zimparalama, talas kaldirma gibi yiizey islemleri ile tekrar kaliplama ve

1s1l islem gibi mekanik 6zellikleri arttirma operasyonlarindan olusur (Giilsoy 2003).

2.9. Toz Enjeksiyon Kaliplama Teknolojisinin Uygulama Alanlar:

Toz enjeksiyon kaliplama teknolojisi ¢ok genis bir yelpazeye sahip uygulama
alanlarinda kullanilmaktadir (Tablo 2.5). Bu uygulama alanlarindaki {iretim
hacimleri 10.000 (off-shore endiistrisi i¢in civatalar gibi yiiksek katma degerli
parcalar) ile giinde 60.000 adet (mikrodisliler gibi yliksek sayida iiretilen parcgalar
i¢in) arasinda degismektedir. Uretilen parcalar genellikle 1 ile 100 g arasinda
degismekte, fakat daha kiiciik parcalar (0,2 g) veya 1 kg iizerindeki daha biiyiik
pargalar da iiretilebilmektedir (Vervoort 1996). Sekil 2.15’te farkli uygulama alanlari

icin TEK ile iiretilmis bazi pargalar goriilmektedir.

Tablo 2.5. Toz enjeksiyon kaliplama yonteminin uygulama alanlar1 (Vervoort 1996)

Elektronik endiistrisi * Sogutucular, elektronik paketler
* Baskil1 devreler

* Elektromanyetik bilesenler

Ofis donanimi * Yazici ucu

* Daktilo tilt yiiziigii
Makine miihendislig * Dokuma makinesi bilegenleri
Eglence endiistrisi * Kamera bilesenleri

* Saatler i¢in kasa, kelepge ve disliler

* Ziynet egyasi
Kiigiik silahlar * Nisangah parcalari
* Sarjor kilidi
Tip/discilik * Braketler (dis teli)
* implantlar
Otomotiv endiistrisi * Hava yastig1 bilesenleri
Takimlar * Matkap uglari
Ev aletleri * Elektrikli dis firgalar1 i¢in mikro disliler

Hassas dokiim * Magalar
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Sekil 2.15. Farkli uygulama alanlarinda TEK ile {iretilmis parcalar; a) Piston sogutma noziili, b)
Otomobil sanziman parcalart, ¢) Otomobil kilit sistemi pargalari, d) Otomobil ve kamyonlar igin
bagimsiz 1sitma sistemleri i¢in yanma odasi, ) Turbo yiikleyici pargalari, f) Koltuk arkalig1 ayari igin
burg, g-h-1) Kavrama kolu pargalari, i) Turbo yiikleyici ayarlama yiiziigii, j) Sensor muhafaza
pargalari, k) Mekanik direksiyon ayagi ayari i¢in kayan blok (Whittaker 2007)

TEK ile diretilen pargalar iki kategoriye ayrilabilir. Birinci kategoride biiyiik
miktarlarda iiretilen diisiik degerli (maliyet olarak) pargalar yer alir ki, iiretilen parga
sayist yilda 50.000 adetten baslaylp milyonlarca adedi bulabilir. Bu parcalar
genellikle paslanmaz gelik (316L, 304), karbon gelikleri (Fe,Ni, FegNi), Al,O3z, ZrOs
ve ferrit gibi normal yap: malzemelerinden iiretilirler. Uretilecek parcalarin karmasik
geometrik sekilleri, geleneksel presleme ve sinterleme tekniklerinin uygulanmasina
miisaade etmediginden ve yliksek miktarda iiretim yapilacagindan geleneksel talash
imalat ve hassas dokiimle karsilastirildiginda %50’nin {izerinde ekonomik kazang
saglar. Uretim, genellikle giinde 1.000 ile 60.000 arasinda parca imal edilmesini
miimkiin kilan yar1 veya tam otomatik {iretim hattinda gergeklestirilir. Bu gibi
pargalara ornek olarak Sekil 2.16.a’da gosterilmis olan elektrikli dis fir¢alart igin

iiretilmis olan mikro disli verilebilir. Geleneksel naylon disli kabul edilebilecek
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siirlarin istiinde asinma sergilediginden sekildeki digli 17—4—PH paslanmaz ¢elikten
iiretilmistir. Bu mikro dislinin tiretiminde giinde 60.000 parga iiretilmesini saglayan
16 bosluktan ve 4 sicak yolluktan olusan kalip kullamilmistir. Bu kategorideki
parcalara bir diger 6rnegi disk siiriiciisii parcalar1 teskil eder. Onceleri biiyiik ve 800
mg gelen bu parca TEK’in olanak tamidigi 6zel tasarim sayesinde 150 mg’a
diismiistiir. Sinterleme sonrasi pargalar elektrolitik olarak 6-8 um’luk bir kaplamayla
kaplanirlar. Bu kategorideki pargalara bir baska ornek, daha biiylik bir parca olan
Sekil 2.16.b’deki nisangah levhasidir. Bdyle bir parcanin toplam iiretim hacmi
genellikle 50.000 adettir. Bu kategorideki pargalar icin toleranslar genellikle %0,3
mertebelerindedir (Vervoort 1996).

Sekil 2.16. Toz enjeksiyon kaliplama yontemi ile {iretilmis; a) Elektrikli dis fircalari i¢in mikro disli,
b) 10 g agirligindaki nisangah levhasi, ¢) Dokuma makineleri i¢in zirkonya iplik kilavuzu (Vervoort
1996)

Ikinci gruptaki parcalar diisik miktarlarda (toplam {iretim 10.000 adet) bile
ekonomik olarak tretilebilen yiiksek katma degerli parcalardir. Bu pargalar ya SiC,
BC, WC-Co gibi ¢ok sert malzemelerden ya da sadece T/M teknikleriyle iiretilebilen
malzemelerden (refrakter metaller, 6zel alasimlar) iiretilirler. Her iki durumda da
omriinii doldurana dek kullanilmayacak olan pahali bir kalip i¢in yapilacak olan
yatirim kabul edilebilir. Bu kategoriye off-shore endiistrisi i¢in iiretilen yiiksek
korozyon dayanimli parca drnek olarak gosterilebilir. Onceleri biri presle digeri ise
talasli imalatla islenerek hazirlanmis iki par¢anin kaynakla birlestirilmesinden olusan
bu parga sonralar1 yeniden dizayn edilerek sadece TEK kullanilarak {iretilebilmistir.

Yiiksek katma degerli olmasinda dolay1 bu parganin az bir miktar olan yillik 3.000
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adetlik tiretimi bile kazangli olmustur. Bir diger 6rnek Sekil 2.16.c’de gosterilmis
olan dokuma makineleri i¢in seramik bir iplik kilavuzudur. Bu parcanin talash
imalatla iiretilen metal bir iplik kilavuzunun maliyetiyle rekabet edebilir olmasinin
yaninda, asmnmaya karsi dayanikli olmasi ve iplik lizerindeki yiikii azaltmasi da
gerekir. Bu beklentileri sadece TEK ile ekonomik olarak firetilebilen zirkonyadan
yapilmis bir iplik kilavuzu karsilayabilir. Bu ikinci kategorideki parcalar %0,1 kadar

kiiiik toleranslarla tiretilebilirler (Vervoort 1996).

TEK yonteminin ddvme ve hassas dokiim yontemlerine tercih edilmesinin nedenine
yonelik olarak yapilmig olan bir incelemeye ait bulgular Tablo 2.6’da verilmis olup,
buradan TEK’in birgok malzeme o&zelliginde diger yontemlerden daha iistiin

ozellikler elde edilmesini sagladig1 goriilmektedir.

Tablo 2.6. Sekil 2.15’te (g-h-1) gosterilmis olan kavrama kollarimin tiretimini yapan bir girketin, TEK
yonteminin talash imalat ve hassas dokiim yontemlerine tercih edilmesinin nedenine yonelik yaptig
bir analizin sonucu (Whittaker 2007)

Malzeme Ozellikleri Dévme Hassas dokiim TEK
Yogunluk (D6vme=100) 100 100 96
Cekme mukavemeti 100 90 83
Uzama 100 75 60
Sertlik 100 98 86
Geometrik sekil serbestligi Diisiik - Yiiksek
) e Puirlizli Piiriizsiiz
Yiizey piiriizliligi 50 5-20 310
Minimum et kalinlig1 (mm) 3 2 0,5
Minimum delik ¢ap1 (mm) 1 2 0,5
Boyutsal hassasiyet (mm) +1,0 +0,2 +0,05
Silindirik kanal yiizeylerinin
sekillendirilmesi Talaslt islem Talaslt islem Kaliplama
Kavrama kolu maliyeti 100 50 42

Her iki kategori i¢in de entegre tasarim onemli bir konudur. Farkli birka¢ par¢anin
bir araya gelmesinden olusan bir siirli par¢a, TEK yOontemi ile biitiin bir par¢a olarak
tiretilebilirler. Sekil 2.17°de entegre bir dizayn ig¢in tipik bir 6rnek gosterilmistir.
Parca, merkezindeki biiylik delik etrafinda dizilmis disler icermektedir. Tepe
bolgesindeki kiigiik delikli kisim ayri bir parca olup ana parcaya vida ile
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baglanmistir. Baglangicta bu parga takim g¢eliginden talasli imalat ile iiretilmekteydi.
Bu sekilde iiretilmesi pahali olmakla birlikte temas eden yiizeylerde ve dislerde
biiyiik 6l¢lide asinmalar goriilmekteydi (Sekil 2.17.a). Parga 6zelliklerini gelistirmek
amaciyla ilk tesebbiis bir sert metal plakanin ylizeye lehimlenmesi olmus (Sekil
2.17.b) fakat dislerdeki asmnma devam etmistir. Sonraki adim pargayr TEK
yontemiyle sert metalden (WC-Co) iiretmek olmustur. Bazi keskin koselerin
yuvarlatilmasi hari¢ parg¢anin orijinal tasarimi korunmustur (Sekil 2.17.c). Pargaya
tepedeki kiigiik delikli boliimiin montesi i¢in vida dislerinin de kaliplanmasi
gerekliligi ve et kalinligindaki radikal farkliliklar (6zellikle kam ile temas eden
silindirik kisim) sinterleme sonrast problemlere yol ag¢mistir. Bu sorunlarin
iistesinden gelinebilmesi i¢in Sekil 2.17.d’de gosterilen dizayn gelistirilmistir.
Kalinliktaki degisimler derece derece yapilmis ve tepedeki kiiciik delikli kisim
entegre hale getirilmistir. Sonug olarak {i¢ asamada TEK pargasi i¢in uygun dizayn
gelistirilmistir. Bu parganin talagh imalat ile iiretilen parganin yerini almasi, aginma

direncini arttirmakla birlikte tiretim maliyetini de disiirmistiir (Vervoort 1996).

Ayrica monte edilen
delik parga

\ Lehimlenen
lt§|nan sert metal
bolgeler plaka
a) Takim geliginden talagh islem ile iiretilen ve b) Asinma dayanimi sert metal plaka ile
yiiksek miktarda agsinma sergileyen orjinal parga gelistirilen talagh imalatla iiretilmis parca

_—Butiinlestirilmis
delik parga

c) WC-Co'tan orjinal dizayni neredeyse hig d) WC-Co'tan uretilen TEK pargasi igin,
degistirimeden toz enjeksiyon kaliplama ile iiretilen parga delikli parganin entegre edilmis oldugu final dizayn.

Sekil 2.17. Bir iplik kilavuzu pargasina uygulanan entegre dizayn 6rnegi (Vervoort 1996)
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Yukaridaki agiklama ve orneklerden TEK’in ¢ok genis bir malzeme yelpazesinden
(neredeyse tiim malzemelerden) ¢ok genis bir sekil yelpazesinde karmasik sekilli
parca liretimini miimkiin kildig1 agik¢a anlasilmaktadir (Vervoort 1996). Sekil

2.18’de toz enjeksiyon kaliplama uygulamalarinin bdlgesel konsantrasyonlar

verilmistir.

Tiiketim

. Tibbi
Amerika malzemeleri iiriinler
%21 %8 %4

Bilisim
Teknolojileri

\< Otomotiv
b» %16; /‘ ‘ %46
‘Avrupa p
%24 '
Mekanik

parcalar
(a) %26 (b)
ﬁ::i:l;;r Bilisim Tiketim — gijigim
Teknolojileri malz:melen Teknolojileri
%4 %8 %5 Tip ve discilik
Mekanik Otomotiv| | Otomotiv iiriinleri

parcalar

0, 0,
W %43 79 —>/ %35

Diger
%19

Tiiketim Mekanik
malzemeleri parcalar
%26 (©) (d) %24

Sekil 2.18. Toz enjeksiyon kaliplama uygulamalarinin bdlgesel konsantrasyonlari; a) Diinya
(Whittaker 2007), b) Asya (2008 verilerine gore), c)Avrupa (2010 verilerine gore), d)Kuzey Amerika
(2010 verilerine gore) (http://www.pim-international.com/aboutpim)



BOLUM 3. SUPERALASIMLAR

3.1. Giris

Yiiksek sicakliklarda kullanilacak malzemelerde yiizey kararlilig1 ve nispeten yiiksek
mekanik gerilim o6zellikleri istenilmektedir (Bradley 1979). Cok yiiksek
sicakliklardaki calisma sartlarinda, refrakter malzeme olarak seramiklere oldugu
kadar VB grubu (vanadyum, niyobyum, tantal) ve VIB grubu (krom, molibden,
tungsten) metallere de ihtiya¢ duyulmaktadir. Refrakter malzeme olarak kullanilan
metallerin oksidasyon direnci ¢ok diisiiktiir. Bu yiizden bu malzemeler daha ¢ok
oksidasyona ugramayan alanlarda kullanilmaktadir. Seramik malzemeler ise, birgok
yapisal uygulama igin yeterli tokluga sahip degildir. Uygulamalarda yetersiz kalan
malzeme teknolojisi ve mevcut teknolojideki sinirlamalar, siiperalagimlarin

kullanimini kaginilmaz hale getirmistir (Hagel 1972).

Stiperalasim terimi, ikinci diinya savagindan hemen sonra yiiksek sicaklik
performanst gerektiren turbo siiper yiikleyiciler ve ugak tiirbin motorlarinda
kullanilmak iizere gelistirilen bir alasim grubunu tanimlamak i¢in kullanilmigtir

(Garimella 1997). Siiperalasimlarin en 6nemli 6zellikleri;

— 650 °C’nin tizerindeki sicakliklarda mukavemetlerini korumalari,

— Yiiksek sicakliklardaki oksidasyon kayiplarinin oldukca diisiik seviyelerde
olmasi,

— Asint korozif ortamlardaki korozyon davraniglarinin yiiksek ve erozyon

direnclerinin yliksek olmasidir.

Kabul goren tanimlamaya gore siiperalagimlar, oldukca siddetli mekanik gerilmelerle

karsilasilan ve cogunlukla yiiksek yiizey kararlilig1 gerektiren yiiksek sicakliklardaki
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servis sartlarinda kullanilmak tizere gelistirilen ve temeli VIIIB grubu elementler
tarafindan olusturulan bir alasim grubudur (Sims 1987). Siiperalasimlar genellikle
nikel, kobalt, demir ve krom ile birlikte daha diisiik miktardaki tungsten, molibden,
tantal, niyobyum, titanyum ve aliiminyum gibi elementlerin  ¢esitli
kompozisyonlarindan olusurlar (Garimella 1997). Tablo 3.1’de igerdikleri alagim
elementlerinin siiperalasimlarda ne gibi roller oynadigi gosterilmistir (Stoloff 2005).
Tablo 3.2°de ise siliperalagimlar icerisinde olusabilecek fazlar ve bu fazlara ait bazi

ozellikler verilmistir.

Tablo 3.1. Alagim elementlerinin siiperalagimlarda istlendikleri roller (Stoloff 2005)

Element Etkileri Fe-esash Co-esash Ni-esash

Nb, Cr, Mo, Ni, W, Co, Cr, Fe, Mo, W,

Kat1 ¢ozelti mukavemetlendiriciler Cr, Mo Ta Ta
YMK matris stabilize ediciler C, W, Ni Ni
MC tipi karbiir olusturucular Ti Ti, Ta, Nb W, Ta, Ti, Mo, Nb
M-C; tipi karbiir olusturucular --- Cr Cr

M 3Cy tipi karbiir olusturucular Cr Cr Cr, Mo, W
MeC tipi karbiir olusturucular Mo Mo, W Mo, W
M(CN) tipi karbonitriir olusturucular C,N C,N C,N

Al, Ni,

v'-Niz(Al, Ti) olusturucular Ti - Al, Ti
Hegzagonal ) (Ni3Ti) olusumunu

geciktiriciler Al, Zr

v' fazinin solviis sicakligin yiikselticiler - - Co

Al, Ti,

Sertlestirici ¢okeltiler ve/veya intermetalikler Nb Al, Mo, Ti, W, Ta Al, Ti, Nb
v" (Ni3NDb) olusturucular -—- -—- Nb
Oksidasyon direnci Cr Al, Cr Al, Cr
Sicak korozyon direnci gelistiriciler La, Y La, Y, Th La, Th
Siilfidasyon direnci Cr Cr Cr
Kopma siinekligi arttiricilar B B, Zr B, Zr
Tane sinir1 segregasyonuna neden olucular - - B, C, Zr

Islenebilirlik arttiricilar - NisTi —




Tablo 3.2. Siiperalasimlarda goriilen fazlar (Mankins 1990)
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Faz

Kristal yap1

Kafes parametresi (mm)

Formiil

Aciklamalar

YMK
(diizenli L15)

Saf NizAl igin 0,3561

NizAl

Nis( AlosTios) igin 0,3568

Nis(Al, Ti)

Cogu nikel ve nikel-demir  esash

siiperalasimda  mukavemetlendirici  ana
fazdir; kristal kafesi ostenit matristen %0-0,5
arasnda c¢ok az farklibhk gosterir;
kadar farklilik

kaldig1

sekli
kiireselden kiipe

gosterebilirken, boyutu maruz

sicaklik ve siire ile degisir.

HSP
(DO2)

2,=0,5093

€o=0,8276

NisTi (Diger
elementler

¢Ozlinemez)

Yiiksek titanyum/aliiminyum oranlar1 ile

demir, kobalt ve nikel esasl
siiperalagimlarda servis sartlarma uzun siire
maruz kalma sonucu rastlanan, taneler
arasinda hiicresel formda veya tane iglerinde
widmanstatten paternlerinde ignesel plakalar

seklinde olusabilirler.

HMT
(diizenli DOy,)

a,=0,3624

Co=0,7406

NizNb

Inconel 718 alasiminda temel

mukavemetlendirici fazdir; y" ¢okeltileri
bagdasik disk sekilli (ortalama capt yaklasik
60 nm ve kalnhgi 5-9 nm) g¢okeltiler olup
{100} diizlemleri tizerinde olusur; yarikararli

bir fazdir.

Ortorombik
(diizenli CusTi)

20=0,5106-0,511

0o=0,421-0,4251

€0=0,452-0,4556

NizNb

Inconel 718 alasiminda

980°C

Asirt  yaglanmis
goriliir, 815 ila araliginda
olustugunda ignesel bir sekle sahip olup,
diisiik yaslanma sicakliklarinda hiicresel

reaksiyonla ve yiiksek yaslanma

sicakliklarinda tane igi ¢okelmeyle olusur.

MC

Kiibik

20=0,430-0,470

TiC

NbC

HfC

Titanyum karbiir azot, zirkonyum ve

molibden igin bir parga ¢ozilebilirlige

sahiptir; kompozisyonu degiskendir; kiiresel
veya kuralsiz sekilli olarak goriilir; M
elementleri tantal,

titanyum, niyobyum,

hafniyum, toryum veya zirkonyum olabilir.

M23Cs

YMK

a,=1,050-1,070
(kompozisyona bagl olarak

degisir)

Cra3Ce
(Cr, Fe, W, MO)23C6

Cokelmenin olusum sekli 6nemlidir; filmler,
kiireler, plakalar, lameller ve hiicreler olarak
¢okelebilir;  genellikle tane smirlarinda
olusur; M elementi genellikle kromdur ancak
nikel-kobalt, demir, molibden ve tungsten

kromun yerini alabilir.

MeC

YMK

2,=1,085-1,175

Fe3M03C

Fe3W3C— FeAWzC

Fe3Nb3C

Nb3C03C

TazCosC

Rasgele dagilim sergileyen karbiirlerdir;

pembemsi goriilebilirler; M  elementleri
genellikle molibden ve tungstendir; krom,
nikel-niyobyum, tantal ve kobalt i¢in biraz

¢Ozliniirliik ihtiva eder.




Tablo 3.2’nin devamu
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Genellikle taneler arasinda bir blok seklinde

871,398 goriiliir;  sadece Nimonic 80A  gibi
M-Cs Hegzagonal Cr/Cs alagimlarda 1000°C'nin tizerindeki
€o=0,4523 sicakliklara maruz kalindiktan sonra ve bazi
kobalt esasli siiperalagimlarda goriiliir.
TazB, Yaklasik %0,03 veya daha fazla bor igeren,
% =0.560-0620 V3B, nikel esash ve demir-nikel esasl alagimlarda
Nb:B, goriilir;  boridler,  karbiirlere  benzer

M;B; Tetragonal
Co = 0.300-0.330

(Mo, Ti, Cr, Ni, Fe);B,

Mo,FeB,

goriiniirler; M elementleri molibden, tantal,

niyobyum, nikel, demir veya vanadyum

olabilir.
TiN Nitriirler ~ titanyum,  niyobyum  veya
(Ti, Nb, Zr)N zitkonyum igeren alagimlarda  goriiliir;
(Ti, Nb, Zr) (C, N) ergime noktasmnin altindaki sicakliklarda
MN Kiibik a0=0,4240 ZrN ¢oziinemezler; parlatilmis durumda
kolaylikla aywrt edilebilirler;  kareden
NbN dikdortgene kadar farkl sekillerde ve saridan
turuncuya kadar farkli renklerde olabilirler.
2,=0.475 Genellikle yiiksek seviyelerde molibden veya
Co/Ws tungsten iceren alagimlarda goriliir; iri,
n Rombohedral . . .
=2 577 (Fe, Co)7(Mo, W)g diizensiz widmanstatten plakalar1 seklinde
0—4&,
yiiksek sicakliklarda olusur.
Fe,Nb Demir ve kobalt esash siiperalagimlar iginde
80,475-0,495 Fe,Ti ¢ok  yaygindirlar;  sekilleri  genellikle
diizensiz sekilli kiireler (cogu kez ince uzun
Laves Hegzagonal Fe.Mo ; (cogu )
olarak goriiliir veya wuzun siire yiiksek
Co=0,770-0,815 Co,Ta :
sicakliga maruz kaldiktan sonra plakalar
Co.Ti haline gelir.
FeCr En ¢ok demir ve kobalt esash siiperalagimlar
37=0,880-0,910 FeCrMo icinde, bir miktar da nikel esash
5 Tetragonal CrEeMoNi stiperalasimlarda goriliir; sekilleri diizensiz
kiirelerdir (¢cogu kez ince uzun); 540 ila
Co=0,450-0,480 CrCo 0 , )
980°C arasindaki sicakliklarda uzun siire
CrNiMo

bekletildikten sonra olusurlar.

3.2. Siiperalagimlarin Uretimi

Stiperalagim pargalarin {iretimi biiyiik ingotlarin iiretilmesi ile baglar ve daha sonra

bu ingotlar ii¢ bliylik iiretim yonteminde final iirlin elde etmek i¢in kullanilirlar. Bu

iretim yontemleri; yeniden ergitme ve hassas dokiim, yeniden ergitme ve sorasinda

dovme, siiperalasim tozlar1 elde etmek amaciyla yeniden ergitme seklindedir.

Ingotlar ana alasimi olusturmak amaciyla elementlerin ve/veya geri doniisiimii

yapilan malzemelerin birlestirilmesini saglamak i¢in refrakter bir pota igerisinde
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vakum indiiksiyon ergitme (VIM) ile iretilirler. Secilen alagimlarin elektrik ark
firmlart kullanilarak hava/ciiruf ortaminda ergitilmeleri potansiyel olarak miimkiin
olmasina ragmen, diisiik ergime sicakligina sahip maddelerin kontaminasyonlarini
engellemek i¢in siiperalasimlarin  VIM ile ergitilmeleri daha verimlidir.
Kontaminasyona neden olan elementlerin buharlastirilarak uzaklastirilmasinin
ardindan; Al, Ti ve Hf gibi y’ olusturucu reaktif elementler ilave edilmeden 6nce
ergiyigi deokside etmek amaciyla karbon kaynatma reaksiyonu kullanilir. Istenilen
alasim Dbilesimindeki VIM ingot elde edildikten sonra katilagmis birlestirme
islemlerine tabi tutulur (Pollock 2006). Sekil 3.1°de siiperalasim pargalarin

iiretiminde yaygin olarak kullanilan proseslerin akis semasi verilmistir.

Vakum .
Hammadde indiiksiyon Ht{_rd?!qten
Ergitme (VIM) Doniigiim

—

Y

Ingotu
Yeniden
rgitme

@‘—

Elektro Curuf
Ergitme (ESR)

Hassas Toz Vakum Ark
Dokam Metalurjisi Ergitme (VAR)

@

»JTermomekanik

isleme
Y \
Egeksenli ﬁxng.r::;:i‘::ig
Dékiim ek Kri's’:aylanﬁkﬁ
Mahfazalar Bigaklar Uretilen
Bigaklar Diskler |Tipik Gaz
Valfler Bilezikler | Tiirbin
Dabhili Tekerlekler Pargalari

Sekil 3.1. Stiperalagim pargalarin {iretiminde yaygin olarak kullanilan proseslerin akis semasi (Stoloff
2005)

3.3. Siiperalasgimlarin Mekanik Ozellikleri

Stiperalagimlar nispeten siinektirler. Kobalt esashi siiperalasimlarin  siinekligi

genellikle nikel esashi ve demir-nikel esash siiperalasimlardan daha azdir. Kisa stireli
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cekme siineklikleri hasar olusumundaki uzama ile belirlenir ve genellikle %10-%70
arasinda degisir. Fakat y' ile mukavemet kazanan alasimlarda daha diisiikk olup
genellikle %10-%40 arasindadir. Siirlinme-kopma siineklikleri genellikle ¢ekme
siinekliklerinden diisiiktiir. 760°C’de dokiim alasimlarmin kopma siinekligi %1,5’in
altindadir; fakat, ¢cogu yiikksek mukavemetli polikristalin eseksenli dokiim alagimi
%2’den daha yiiksek kopma silinekligine sahiptir. Yonlendirilmis katilasma ile
dokiilen tek kristalli sliperalagimlarin slinekligi, test yonii ile tek kristalin

oryantasyonu arasindaki iliskiye bagli olarak farklilik gosterir (Donachie 2002 b).

Alagim sistemine bagli olarak oda sicakliginda polikristalin eseksenli alagimlarin
elastisite modiilii 172-242 GPa arasinda degisebilmesine ragmen, siiperalagimlar
tipik olarak 207 GPa seviyelerinde dinamik elastisite modiiliine sahiptirler. Tane
yonlenmesi veya kristal oryantasyonuna neden olan iiretim yontemine Ve tane veya
kristal oryantasyonu ile test yonii arasindaki iliskiye bagli olarak modiil 124-310 GPa
arasinda degisir. Elastisite modiiliiniin yiiksek sicakliklarda dinamik olarak 6l¢iilmesi
elzemdir, clinkii statik modiller yiiksek sicakliklar tarafindan biiyiik o6lgiide
etkilenerek dinamik degerde biiylik diisis gosterir. Sicakligin oda sicakligindan
871°C’ye ¢ikmastyla modiillerde %25-30 civarinda bir azalma goriilebilir (Donachie
2002 b).

Oda sicakliginda y' ile mukavemetlenen alagimlarin kisa siireli akma mukavemetleri
550-1380 MPa araliginda degisir. Gergek degerler kompozisyon ve {iretim
yontemine (dokiim, dovme vb.) baghdir. Dovme alagimlar en yiiksek degerlere sahip
olma egilimindedirler. En yliksek sertlestirici icerige sahip alasimlar (6rnegin Rene
95 ve IN100) en yiiksek mukavemetlere sahiptirler. Fakat mukavemet, tane boyutu
ve y18ilmis enerjinin bir fonksiyonudur ve U630 ve IN718 gibi alasimlar ¢ok yiiksek
akma mukavemetleri ile tiretilebilirler. Kat1 ¢ozelti ile sertlesen alasimlar daha diistik
mukavemet sergiler. Stiperalasimlarin oda sicakligindaki ¢ekme mukavemetleri 690
MPa ile 1520 MPa araliginda degisir. Siiperalagimlarin akma mukavemetleri oda
sicakligindan 760°C civarina kadar bir artis egilimi gdsterip, bundan sonra azalir. Bu,
kisa siireli mukavemet degerleri sicaklik artisiyla siirekli bir sekilde azalan siradan

alagimlarin tersi bir durumdur. Cekme mukavemetleri genellikle ayni trendi
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sergilemez. Ayni zamanda ¢ekme siinekligi de diisme egilimi sergiler (Donachie
2002 b).

Siiperalagimlarin dayanimlar1 tane boyutuna ve tane boyutu ile parca kalinlig
arasindaki iligkiye son derece bagimlidir. Kopma omrii ve siirinme mukavemeti,
parca kalinligi/tane boyutu oraninin artmasiyla artmaktadir. Ddévme  bir
stiperalagimda bahsi gecen oran sabit tutuldugunda, par¢a 6mrii ve siiriinme dayanimi
tane boyutunun artmasiyla artar. Kalinligin tane boyutuna oranina omiir ve sliriinme
dayanimi1 bakimindan dokme siiperalasimlar da benzer bagimliligi sergiler. Bu
durumlar ince kesitlerde iri taneler olustugunda ciddi olabilmektedir. Ince kesitler
genellikle siiriinme dayanimini azaltirlar. Kesitin azalmasi kopma mukavemetinin de
kalin kesitlere kiyasla daha diisik olmasi anlamina gelir. Modern dokiim
sliperalagimlarda tane boyutunun kontrolii biiyliik 6nem tasir. Siirinme ve kopma
mukavemetini diisiiren ¢ok ince tanelerden ve iyi kopma mukavemeti saglamasina
ragmen ¢ekme dayanimini diisiiren ¢ok iri tanelerden kaginilmasimi saglayacak bir

dengenin tutturulmasi gereklidir (Sims 1987).

En yiiksek ¢ekme mukavemeti, muhtemelen 760°C civarma kadar olan orta sicaklik
rejimi Ust sinirindaki uygulamalarda kullanilan ince tane boyutuna sahip dévme veya
T/M siiperalasimlarda goriiliir. En yiliksek siiriinme (kopma siiriinmesi) ozellikleri
yiksek sicaklik rejimlerinde kullanilan ve daha kaba taneli olan dokiim
stiperalagimlarda goriiliir. Kopma mukavemeti zamanin bir fonksiyonudur. 1000 saat
kopma gerilmesi kapasitesi, agik bir sekilde 100 saat kopma gerilmesi kapasitesinden
daha diisiiktiir. Siirlinme kapasitesi de bir testte izin verilmis siiriinme miktarinin bir
fonksiyonudur. 982°C°de 100 saat hasar1 igin siiriinme-kopma mukavemetleri 45
MPa (U500 gibi eski bir y' ile sertlesen dovme alasimi i¢in) ile 205 MPa (¢ok
kristalli eseksenli dokiim siiperalasim MAR-M 266 i¢in) arasinda degisir. Kolonsal
taneli ve tek kristalli alasimlarinki daha yiiksek olabilmektedir (Donachie 2002 b).

Stiperalagimlar genellikle bir 6zelligin diger ozelliklere tercih edilerek optimize
edilmesini saglayacak sekilde tretilirler. Benzer bilesime sahip dokiim ve dévme
parcalar farkli {iriin formlar1 icin farkli 1sil islemlere tabi tutulabilirler. Bir

sliperalagim ayni {irlin formlarinda kullanildiginda bile, proses muameleleri diger
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ozellikler g6z ardi edilerek istenilen 6zelligin optimum olmasini saglayacak sekilde
belirlenir. Ornegin Waspaloy gibi bir alasim gaz tiirbin diskleri i¢in ddvme formunda
iiretilir. Isleme sartlarinin ayarlanmasiyla (6zellikle 1s1l islem) siiriinme kopma

mukavemeti harcanarak yiiksek akma mukavemeti basarilir (Donachie 2002 b).
3.4. Siiperalasimlarin Uygulama Alanlar:

Siiperalasimlar 600 ile 1100°C arasinda kullanilabilirler. Alasimda en yiiksek
kullanim sicaklifi, ergime sicakliginin % 80’1 (0,8 Tey) kadardir. Sekil 3.2°de
degisik malzeme gruplarinin sicakliga bagli olarak 10% saat zaman dayanimlari

verilmistir (Topbas 1993).

400 \
MPa

300 \ Yiuksek
Sicaga hee
K'qa?f| Dayenglkll Stiper Sigaklikta
| e al Cellkler Alagimlar Erg. Metal
Ilagimlar ve Alagimlar

200
Titapyum Kompogit
Alagimlari Malzemgler
100
YURSA \
Polimer
0 Malzemeler

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 °¢ 1600

10°h Zaman Siirekli Dayanimi

Kullanim Sicakhg!

Sekil 3.2. Sicakliga baglh olarak degisik malzeme gruplarinin 1000 saat zaman dayanimlar1 (Topbas
1993)

Stiperalasimlarin uygulama alanlarini asagidaki sekilde siralamak miimkiindiir:

— Ugcaklar ve endiistriyel gaz tiirbinlerinde diskler, atesleme odalari, vidalar,
kasalar (mahfazalar), saftlar, egzoz sistemleri, bicaklar (pervane
kanatciklarl), vanalar, yanma odalari, art yakicilar, ucak itme giici
yonlendiricileri.

— Bubhar tiirbinli elektrik santrallerinde vidalar, bicaklar, baca gazi ara 1siticilari.

— Pistonlu motorlarda turbo yiikleyiciler, egzoz supaplari, sicak bujiler, supap

yuvalart.
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— Metal iiretim/islemede sicak islem takim ve kaliplar1, dokiim kaliplari.

— Medikal uygulamalarda disgilik ve protezle ilgili aletler.

— Uzay araglarinda aerodinamik bir sekilde isitilan kaplamalar, roket motor
parcalari.

— Isil igslem donanimlarinda tepsiler, baglayicilar, tastyici bantlar, potalar,
vantilatorler, firin susturuculari.

— Niikleer gii¢ sistemlerinde tahrik mekanizmalar1 i¢in kontrol kollari, supap
govdesi/kollar, yaylar, oluklar/kanallar.

— Kimya ve petrokimya endiistrisinde vidalar, vantilatorler, vanalar, reaksiyon
kaplari, borular, pompalar.

— Kirlilik kontrol donanimlar1 olarak temizleyiciler.

— Metal isleme imalathanelerinde firin/ocak, son yakicilar, egzoz fanlari.

— Komiir gazlastirma ve sivilastirma sistemlerinde 1s1 donistiiriiciiler, ara

1siticilar, borular (Stoloff 2005).

3.5. Siiperalasimlarin Simiflandirilmasi

Stiperalagimlar, kobalt esasli siliperalasimlar, demir esasli siliperalasimlar ve nikel
esasli siiperalasimlar olmak tiizere ili¢ sinifa ayrilirlar. Ek olarak nikel esasl
alasimlara benzer metalurjik 6zelliklere sahip olan, fakat onlara nazaran daha biiyiik
demir igerigine sahip nikel-demir esasl sliperalagimlar olarak adlandirilan biiyiik bir

alt grup da vardir (Sims 1987).

3.5.1. Kobalt esash siiperalasimlar

Kobalt esasli dokme 1s1 dayanimli alagimlar ilk kez ikinci diinya savasi sirasinda,
yiiksek gerilmeler altinda ¢alisan gaz tiirbin bigaklarinda kullanilmistir. Mukavemet
acisindan kobalt alasimlar1 980°C iizerindeki sicakliklar haricinde nikel alasimlariyla
rekabet edememektedirler. Buna ragmen, kaynaklanma ile tamir edilebilme kolaylig
ve yliksek sicakliklarda miikkemmel korozyon direnci saglayan yiiksek krom icerikleri
nedeniyle kobalt esasli alasimlar, yiiksek basing tiirbin kanatgiklarinda genis bir
kullanim alan1 bulmaktadir (Donachie 2002 a).



45

3.5.2. Demir esash siiperalasimlar

Demir esasli siiperalasimlar, ana element olan demire ilave olarak énemli miktarda
krom, nikel ve ¢ok az miktarda da molibden veya tungsten igcermektedirler. Bu
gruptaki alasimlar mukavemetlerini karbiir ¢okelmesi, intermetalik ¢okeltiler
ve/veya kati ¢ozelti sertlesmesi ile kazanirlar. Bu grubun nikel-krom oranlar1 ve
mukavemetlendirme mekanizmalari, paslanmaz c¢eliklerden farklidir. Paslanmaz
celikler %12-25 Cr ve %0-20 Ni igermekte, demir esasl siiperalagimlar ise %20°den
daha fazla nikel icermektedir (%25-35). Yiiksek miktarda demir igeren bir¢ok
stiperalasim olmasina ragmen, bunlarin hepsi demir esasl siiperalasim degildir.
Ciinkii bu siiperalagimlar demir, nikel, krom, kobalt, az miktarda molibden, tungsten

ve niyobyum gibi elementlerin karmasik kombinasyonlaridir (Cay 2005).

3.5.3. Nikel esash siiperalasgimlar

Nikel ¢ok yonlii bir elementtir ve ¢ogu metal ile alasimlanabilir. Nikel ile bakir
arasinda tamamen kati ¢oziiniirlilk mevcuttur. Nikel ile demir ve krom arasindaki
yiiksek ¢oziiniirliik oranlari ise birgok alasim kombinasyonunu miimkiin kilar. Yiizey
merkezli kiibik (YMK) yapidaki nikel matris (y); kati ¢ozelti sertlesmesi, karbiir

¢okelmesi veya ¢okelme sertlesmesi ile giiglendirilebilir (Mankins 1990).

Tiim stiperalasim smiflari icerisinde en genis kullanim alanina sahip olan, nikel esash
stiperalagimlardir. Nikel esasli siiperalasimlar karmasik bir kompozisyona ve iyi
yliksek sicaklik 6zelliklerine sahip olup, benzer sicakliklarda kullanilan herhangi bir
alagim sisteminden ¢ok daha genis kullanim alani bulurlar (Garimella 1997). Nikel
esaslt siiperalagimlar basta dokiim ve dovme olmak iizere farkli yontemlerle
uretilebilmektedirler. Tablo 3.3’te ticari olarak kullanilmakta olan bazi nikel esash
siperalagimlarin  kompozisyonlari ve genel olarak hangi yolla iretildikleri

gosterilmistir (Pollock 2006).
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Alasim ‘Cr‘Co‘Mo‘W‘Ta‘Re‘Nb‘AI‘Ti‘Hf‘C‘B‘Y‘Zr‘Diger
Geleneksel Dokiim Alasimlari

Mar-M246 83 |100| 07 |00 30| — | — [ 55|10 150 0,14 | 0,02 | — | 0,05 —

Rene’ 80 14095 |40 | 40| — | — | — [ 30| 50| — | 017 | 0,02 0,03 —

IN-713LC 20 — | 45| — | — | — 20|59 |06 | — |005|001| — |0,10 —

C1023 15510085 — | — | — | — |42 |36 | — |016|001| — | — —
Yonlendirilmis Katilagtirilan Alagimlar

IN792 12690 | 19 | 43 | 43| — | — | 34 | 40 | 100 0,09 | 0,02 | — | 0,06 —

GTD111 14095 |15 (38 28| — | — (30|49 | — |010]| 0,01 — —
Birinci Nesil Tek Kristal Alagimlar

PWA 1480 100 50 | — | 40 |120| — | — | 50 | 15 | — — — — —

Rene’' N4 98 | 75|15 |60 | 48 | — [ 05 | 42 | 35 |015]| 0,05 | 0,00 — —

CMSX-3 80 | 50 | 06 | 80 | 60 | — | — [ 56 | 10 [010| — — — —
ikinci Nesil Tek Kristal Alasimlar

PWA 1484 50 |100| 20 | 60 | 90 | 30 | — [ 56 | — [010| — — — —

Rene’' N5 70| 75| 15|50 |65|30| — |62| — (015|005 | 000 0,01 | — —

CMSX-4 65|90 |06 |60 |65|30| — |56 |10 010 — — — —
Ugiincii Nesil Tek Kristal Alagimlar

Rene’' N6 42 |125| 14 |60 | 72 | 54 | — |58 | — [015| 005 | 0,00 | 0,01 | — —

CMSX-10 20| 30|04 |50)|80]|60]|01]|57]|02/ 003 — — — —

Dovme Siiperalagimlar

IN718 90 — |30 — | — | —|51(05(|09 | — 0,02 — | 185Fe

Rene' 41 90120200 — | — | — | — [ 15|31 | — | 009 |0,005 — —

Nimonic 80A | 19,5 — | — | — | —1]—12141| 24| — | 006 |0,003 0,06 —

Waspalloy 19513543 | — | — | — | — [ 13|30 | — | 0,08 |0,006 — —

Udimet 720 17914730 (13| — | — | — |25 |50| — |003]003 0,03 —

Toz Uretimi Siiperalagimlar

Rene’ 95 13080 |35 |35 — | — [35 (35|25 | — |0,065|0,013 0,05 —

Rene’88 DT | 160|130 40 | 40 | — | — [ 07 | 21 | 37 | — | 0,03 | 0,015 — —

N18 112|156 | 65| — | — | — | — | 44 | 44 | 05 | 0,02 | 0,015 0,03 —

IN100 124184132 | — | — | — | — |49 | 43| — | 007|002 0,07 —

* Ni miktar1 agirlikca % kalandir

Nikel esasli siiperalagimlarda kullanilan temel alasim elementlerinden bazilar1 Cr, Al,

Ti, Nb, Fe, Co, Mo, W, Ta, V, B, Zr ve C’dur. Krom ilavesinin amaci 6ncelikli

olarak korozyon ve oksidasyon direncini arttirmaktir. Optimum korozyon 6zellikleri

agirlikca %15-30 krom ilavesi yapildiginda beklenir ki, karbonun bulunmasi halinde

krom ayni zamanda ¢Okelme sertlesmesi saglayan krom karbiirleri de olusturur

(Garimella 1997). Sekil 3.3’te nikel esash siiperalasimlarda onem arz eden

elementlerin periyodik cetveldeki gruplari, atom yarigaplari ve rolleri goriilmektedir.




a7

A A | IVA<—Grup

B C< Element
0,097 | | 0,077 «—— Atom yarigapi (nm)

0443 | IVB! VB  VIB | VIIB: viliB
Ti \"/ Cr Fe | Co | Ni
0,147 | 0,132 | 0,125 0,124 | 0,125 | 0,125
Y Zr | Nb | Mo Ru
0,181 0,158 | 0,143 | 0,136 0,134
Hf | Ta | W | Re
0,159 | 0,447 | 0,137 | 0,138

Dy' olusturucular DTane sinir1 elementleri Dy olusturucular

Sekil 3.3. Nikel esasl siiperalagimlarin yapisinda 6nem arz eden elementler (Sims 1987)

1

Cogu nikel esasli alasim mukavemetini y' ¢oOkeltilerinden kazanir. Bu
mukavemetlenme i¢in gerekli olan elementler Al, Ti ve Nb’dur. y' ¢okeltileri Nig(Al,
Ti) formiilii seklinde olusur. Agirlik¢a %4 iin lizerinde Nb bulundugunda Nb, farkli
bir mukavemet arttiric1 faz olan NizNb formiiliine sahip y" ¢okeltilerini olusturur.
Daha az miktarda bulundugunda Nb, y' cokeltilerindeki Al ve Ti’un yerini
alabilmektedir. Hem Ti hem de Nb intermetalik ¢okeltilerin yaninda ek mukavemet
artig1 saglayan karbiirler de olustururlar. Al ayn1 zamanda alagim yiizeyinde dayanikli
bir oksit tabakasi olusturarak yiiksek sicaklik oksidasyon direncini gelistirir

(Garimella 1997).

Nikel esasli siiperalasimlara demir ilavesinin amaci, alasimin maliyetini diisiirmektir.
Ancak oksidasyon direncinin diismesine neden olacagindan demir miktar1 artisinda
bir sinirlama vardir. Demir aym1 zamanda 6zellikler lizerinde zararli etkileri olan ¢
fazinin olusumuna yol agar. Kobalt ilavesi yiiksek sicaklik 6zelliklerini gelistirirken
aliminyum ve titanyumun Ni-Cr matris i¢indeki ¢Ozliniirliiglinii azaltir. Kobaltin
nikel esasl siiperalasimlarin, 6zellikle Al ve Ti igeren nikel esaslt siiperalagimlarin
islenebilirligini  arttirdigr ~ belirtilmektedir  (Garimella  1997). Nikel esash
stiperalagimlarda kati1 ¢ozelti mukavemetlenmesi, yiiksek sicakliklarda molibden,
tungsten ve tantal ilavesi ile saglanir. Bunlar ayn1 zamanda y' ¢okeltilerinin iginde
¢cozlinlir ve mukavemet oOzelliklerini gelistirirler. Mo, W ve Ta ayni1 zamanda
birbirleriyle ve Fe ve Cr ile karmasik karbiirler olustururlar ki, bu karbiirler

mukavemet 6zelliklerini arttirici etkiye sahiptirler (Garimella 1997).
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Bor ve zirkon elementleri siiriinme mukavemetini ve siinekligi arttirmak igin ilave
edilir. Bunlar tane sinirlarina segrege olurlar ve tane smir1 karbiirlerinin aglomere
olmalarmi yavaslatirlar. Ni, Co, Fe ve Cr matris smifi elementlerdir ve
stiperalagimlarin  matrislerini olustururlar. Siiperalasimin matrisi bu elementler
tarafindan olugsmadiginda, bu elementlerin ilave edilmesi Mo, W ve V ile birlikte kati
cozelti sertlesmesi saglar. Ta, Ti, Al ve Nb ¢okelme sertlesmesi i¢in ilave edilirlerken
C, B ve Zr tane smin alt sinifina ait elementlerdir. Bazi elementler (6rnegin Cr, Mo,
W, V, Nb, Ta, ve Ti) karbiir de olustururlar. Cr ve Al oksit alt sinifina ait elementler

olup, alasim yiizeyinde oksit tabakalar1 olustururlar (Garimella 1997).

Nikel esasli siiperalasimlarin mikroyapist tipik olarak y fazi olarak adlandirilan
yiizey merkezli kiibik yapidaki ostenitik matris tarafindan olusturulur. y matristen
bagka nikel esasli bir siiperalasimda sergilenen farkli yapisal 6zellikler; birincil gama
(v") ¢okeltileri, tane smir1 y' ¢okeltileri, ikincil gama (y") cokeltileri, karbiirler ve
topolojik siki paket (TCP) fazlardir (Garimella 1997). Sekil 3.4’te nikel esash

sliperalasimlarin mikroyapisinda bulunabilen fazlar sematik olarak gdsterilmistir.

fol %

{ %}2‘;

A

Sekil 3.4. Nikel esash siiperalagimlarin mikroyapisinda olusabilen fazlar (Donachie 2002 a)

3.5.3.1. Gama (y) matris

Tek basina nikel i¢in ayirt edici sekilde yiiksek bir elastisite modiiliinden veya diisiik
difiizyon oOzelliklerinden (bu iki 6zellik siirlinme kopmasi dayaniminin yiiksek
olmasii saglar) bahsedilememesine ragmen tiim nikel esasli alagimlarin y olarak
adlandirilan ostenitik matrisi, ¢ogu gaz tiirbin tasarimcisinin yiiksek sicaklilarda

calisacak uzun Omiirlii pargalarin iiretimi i¢in favori malzemesidir. Dikkat cekici
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olan, y matrise sahip bazi alagimlarin kendi ergime sicakliklarinin %90’ma kadar
kullanilabilmesi ve biraz daha diisiik sicakliklarda 100000 saatin tizerinde bir 6mre
sahip olmalaridir. y matrisin bu dayanikliliginin temel nedeni asagidaki 6zelliklere

baglanabilmektedir (Sims 1987).

— Faz kararsizligit s6z konusu olmadan nikelin alagimlanma ig¢in yiiksek
toleransi neredeyse tamamen doldurulan 3. elektron kabugu sayesindedir.

— Krom ilavesiyle, diisiik katyon bosluguna sahip Cr,O3 koruyucu tabakasinin
olusturulmasi egilimi vardir. Boylece metalik elementlerin disa dogru
diflizyonu ve oksijen, azot, kiikiirt ve diger agresif atmosferik elementlerin
iceriye niifuzu kisitlanir.

— Yiizeyde Al;O; tabakasinin olusmasi ile yliksek sicakliklarda oksidasyona

kars1 olagantistii bir direng saglanmis olur (Sims 1987).

Nikel esasli alasimlardaki stirekli matris YMK yapilidir ve yiiksek oranda Cr, Mo ve
W gibi refrakter element igerigine ek olarak Co, Al ve Ti gibi alasim elementleri de
icerebilirler. Bu elementler atom boyutu olarak nikelden %1-13 arasinda farklilik
gosterirlerken, elektron bosluk sayisi olarak nikelden %1-7 arasinda farklidirlar.
Matrisin mukavemeti kafes genislemesi (¢arpilmasi) ile saglanir. Aliiminyumun yani
sira. W, Mo ve Cr potansiyel kati ¢ozelti giliglendiricileridir. Yiiksek ergime
sicakligina sahip bu refrakter elementler diigiik diflizyon 6zelliklerinden dolay1
sliperalagimin  siiriinmesini  azaltir. Bu elementlerin ¢ogu, c¢apraz kaymay1
zorlagtirarak alagimin istiflenme kusuru enerjisini azaltir ve bdylece alasimin
stiriinme dayanimini arttirirlar. Nikel-demir esasli siiperalagimlarda %0-25 Cr ve %0-
9 Mo ilavesi yapilarak kat1 ¢ozelti mukavemetlenmesi saglanmaya ¢alisilir. Tungsten
kismen molibdenin yerine kullanilabilir. Krom ve molibden ostenit matrisin tercih
edilen elemanlaridir ve bunlarin varligi, matrisin ¢okelmeyle sertlesmesini saglayan
Ti, Al ve Nb elementlerini ¢ozebilirligini azaltir (Sundararaman 2002). Sekil 3.5’te
Nikel esasli siliperalasimlarin kati1 ¢ozelti halinde bulunan y matrisinin igeriginde
mevcut olan farkli alagim elementlerinin nikel igerisindeki ¢oziiniirliigiinii gésteren

faz diyagramlar1 verilmistir (ASM Handbook: Alloy Phase Diagrams 1992).
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Sekil 3.5. Nikel esasli siiperalagimlarin kati1 ¢ozelti halinde bulunan y matrisinin ihtiva ettigi farkl
alagim elementlerinin nikel icerisindeki ¢oziiniirliigiinii gosteren faz diyagramlari; a) Ni-Cr, b) Ni-Mo,

c) Ni-Co, d) Ni-Fe, e) Ni-Nb, f) Ni-Ti faz diyagramlar1 (ASM Handbook: Alloy Phase Diagrams
1992)

3.5.3.2. Birincil gama (y') fan

Cokelme ile sertlestirilebilen c¢ogu nikel esasli siiperalasimda temel
mukavemetlendirici fazdir. Diizenli kiibik L1, yapiya sahiptir ve kimyasal formiilii

Nis(Al, Ti) seklindedir. y' faz1 nikel esasl siiperalagimlarda aliiminyumca ve ¢ogu
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nikel-demir esasli siiperalagimda titanyumca zengindir. y' fazinin ¢6kelmesinde
refrakter metallerin direkt olarak katkisi yoksa da, bu c¢okeltilerin yonlenmeleri
tizerinde biiyiik etkileri vardir. Al ve Ti’'un yerini Ta ve Nb gibi elementler
alabilmektedir. Cogu nikel esasli siiperalasimda alasim elementlerinin y' ve y
arasinda taksim edilmesi tizerine yapilan kantitatif bir ¢aligma gostermistir ki; Co ve
Fe ile Cr, Mo ve W ostenit matrise dahil olurlarken Nb ve Ta tercihi olarak y' fazinin
pargasi olurlar. Son caligmalar, genelde sadece karbiir reaksiyonlarina ve kat1 ¢ozelti
mukavemetlenmesine katki sagladigi sanilan Mo ve W’m aym zamanda vy'
cokelmesine de katki sagladigini gostermistir. Verilen bir aliminyum + titanyum
icerigi icin, refrakter bir element olan kromun y' fazinin yilizde hacim oranini
arttirdigi bilinmektedir.  Kristal yap1 ve kafes parametreleri bakimindan vy- v'
bagdasiklig1 diisiik yiizey enerjisine ve uzun siire devam eden fevkalade yliksek
kararliliga sahip olan ¢okelti fazinin homojen olarak ¢ekirdeklenmesine olanak tanir.
Alagim elementleri; y' ile matris arasindaki uyumsuzlugu, ¢okeltinin morfolojisini ve
kararliligini etkiler (Sundararaman 2002). Sekil 3.6.’da y' fazinin birim kafesi ve PE

16 alasiminda olusmus kiiresel sekilli ¢okeltileri goriilmektedir.

OAI veya Ti atomu

ONi atomu

Sekil 3.6.a) L1, yapidaki y' fazinin birim kafesi, b) Yaglandirilmis PE 16 alasiminda kiiresel v'
¢okeltileri (Sundararaman 2002)
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y' fazinin morfolojisi, uyumsuzluk 0,003’den az oldugunda kiiresel olarak kabul
edilmektedir (Sekil 3.6.b). Daha yiiksek uyumsuzluklar s6z konusu oldugunda
¢okeltilerin morfolojisinin kiibik oldugu sanilmaktadir. Bu ¢okeltiler ile ostenit

matris arasindaki iliski kiip-kiip sekline uymaktadir (Sundararaman 2002).

Servis sicakliklarinda ' ¢okeltileri epeyce irilesirler ve irilesme oranit uyumsuzluk
deresine baghdir. Cr igeriginin artmasiyla, y' ¢okeltilerinin irilesme oraninin azaldigi
gbzlenmistir. Bu etki bagdasiklik gerilmesindeki azalmanin yani sira, matriste ¢ozelti
olusturan y' fazinin denge konsantrasyon degerindeki azalmaya da baglanmaktadir
(Sundararaman 2002). Coziinenlerin diisiik difiizyon ozelliklerinden kaynaklanan
bagdasiklik gerilmesindeki artisa ragmen, Nb ilavesindeki artisin y' ¢okeltilerinin
irilesme oranini oldukga azalttig1 gézlenmistir. Ek olarak alagim matrisine Mo ve W
ilavesinin y' irilesme oranmi dikkate deger bicimde azalttigi goriilmiistiir. Farkli
refrakter metaller {izerine yapilan genis ¢apli aragtirmalardan, y' fazinin irilesmesini
geciktirmeye yonelik olan uygun segcenegin, y' fazinin hacim oranini arttirmak ve 7'
fazina Nb ve Ta gibi yavas difiize olan elementlerin ilavesinin arttirilmasi oldugu
sonucuna varilmistir. y' fazi igerisinde yiiksek miktarda ¢oziinmemis Nb ve Ta
bulunmasi, bu faz1 yar1 kararli duruma getirmektedir. Bu faz, igerisindeki Ti ve
Nb’un relatif konsantrasyonuna bagli olarak yiiksek sicakliklarda denge halindeki n
(DO24 kristal yapili) veya denge halindeki & (DOa yapili) fazlarma doniigebilir. y'
parcaciklari iceren siiperalasimlarin kullanilabilecegi tist sicaklik limitleri y'-n veya o
doniisiim sicakliklari tarafindan belirlenir. Genelde bu alasimlarin kullanilabilecegi
iist sicaklik sinir1 daha az Nb ve/veya Ta igerenlere nazaran diisiiktiir (Sundararaman
2002).

3.5.3.3. Ikincil gama (y'"") faz

Cogu nikel-demir esasl siiperalasim, kimyasal formiilii NigNb olan Sekil 3.7.a’da
goriilen AlsTi tipindeki DO, yapiya sahip y" fazinin ¢okelmesi ile mukavemet
kazanir (Kirman 1970, Sundararaman 2002). 718, 706, 625, Rene 62 ve Udimet 630
alagimlar1 oncelikli olarak veya kismen y" ¢okeltileri ile sertlestigi en ¢ok bilinen
ticari siiperalasimlardir. Bu alagimlardan 718 ve 625 alagimlar1 y" ile mukavemet

kazanan siiperalagimlar igerisinde en yaygin olarak kullanilanlardir. 718 alagimi en
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cok gaz tlirbin motorlarindaki uygulamalarda yer alir. Bir alasimda bu fazin
olusabilmesi icin yiiksek miktarda Nb ve/veya Ta igerigi elzem olup, ad1 gegen tiim
ticari alagimlar yaklasik olarak %2-6 Nb ve onemli miktarda demir igerirler. Yari
kararli y" fazi normalde ostenitik matris ile uyumlu diskler seklinde ¢okelir. Sekil
3.7’de 718 alagimi igerisinde olugmus y" cokeltilerinin morfolojisi ve dagilimi

gosterilmistir (Sundararaman 2002).

(ONb atomu

N

) Ni atomu

[010]

Sekil 3.7.a) y" fazinin birim kafesi (DOy,), b) Yaslandirilmis 718 alagiminda elips sekilli y" ve kiiresel
sekilli y' ¢okeltileri (Sundararaman 2002)

Nikel esash siiperalasimlarda y-y" uyumsuzlugu, y-y' uyumsuzlugundan daha
biiyiiktiir. Bu disk seklindeki c¢okeltiler matris ile asagida gosterilen oryantasyon
iliskisini sergiler (Oblak 1974):

£100}y" // {100}y : [001] y" // <001>y

y" ¢okeltileri, 718 alasiminda ve diger benzer kompozisyona sahip alagimlarda,
matris ile arsinda meydana gelen bagdasiklik gerilmeleri sayesinde mukavemet artigi
saglar (Oblak 1974). Alasimlarin igerisinde olusan c¢okeltilerin dogasi, alasim
icerisinde ¢Oziinen elementlerin konsantrasyonu tarafindan belirlenir. 718 ve 706
alagimlar sirastyla %5 ve %3 Nb ve daha az miktarlarda Al (sirastyla %0,5 ve 9%0,2)
ve Ti (sirasiyla %0,9 ve %1,7) igerirler. Nb’un aliiminyum + titanyuma oraninin, bu
alasimlarda y" ve y' goreceli hacim oranmi kontrol ettigi tespit edilmistir

(Sundararaman 2002). Al + Ti’'un Nb’a orami atomik olarak %0,66’dan yiiksek
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oldugunda, y" ve y' fazlar1 700 ile 900°C arasindaki kisa yaslandirma siirelerinde
cokelebilirler. Fakat yaslandirma siiresinin uzamasiyla y" ve y' fazlar1 6 fazina
dontisebilirler. Yaslandirma siiresi 24 saatten fazla oldugunda artik hig y" ve y' fazlan
kalmaz (Zang 2010). Bu iki alasimda ¢okeltilerin olusumundaki farkliliklar Al ve Ti
konsantrasyonundaki kii¢iik degisimlere baglanmaktadir. 706 alasiminda ilk once y'
cokelir ve sonrasinda y" c¢okeltileri kiip seklinde olan y' c¢okeltilerinin tiim
yiizeylerinde ¢ekirdeklenir; sonu¢ olarak kompakt bir morfoloji ortaya cikarirlarken
718 alasiminda y" ¢okelmesi baskindir (Cozar 1973). 706 alasiminda goriilen
kompakt morfolojinin irilesmeye karsit 718 ve 625 alagimlarindaki y" ¢okeltilerine
gore daha yiliksek kararliliga sahip oldugu belirtilmistir (Sundararaman 2002).
Niyobyumun ¢y' igerisindeki ¢oziiniirliigli, aliminyumun v" faz1 igerisindeki
¢oziiniirliiginden ¢ok daha yiiksektir. Quist ve arkadagslar1 (Quist 1971), y" fazinin
niyobyum igeren nikel esasli siiperalasimlarda NizNb kimyasal kompozisyonunda
oldugunu, fakat DO,; yapili bu fazin Ni-Nb ikili sisteminde olusmadigimni
belirtmislerdir. Fakat kii¢iik miktarlardaki demirin y" ¢6kelmesini gelistirdigini tespit
etmislerdir. Ote yandan demir igeren Ni-Nb alasimina Al ilave edilmesi "
olusumunu baskilayarak y' ¢cokelmesini gelistirdigini bildirmektedirler (Quist 1971).
Bu elementlerin Ni-Ta sistemi iizerine de benzer etkileri vardir (Sundararaman
2002).

3.5.3.4. Delta (8) faz

O fazi, Sekil 3.8.a’da goriildiigii gibi diizenli ortorombik DO, yapiya sahiptir ve
kimyasal kompozisyonu NisNb (veya NiszTa) seklindedir (Sundararaman 1988). Bu
faz Ni-Nb sisteminde denge fazidir; fakat daha 6nce de sz edildigi gibi demir ilavesi
yari kararli y"-NigNb fazinin olusumunu arttirabilir (Quist 1971). y" veya y' fazlarinin
cokelmesiyle mukavemet kazanan ve yiiksek miktarda Nb igeren tiim nikel esash ve
nikel-demir esasli alagimlar, liretim veya servis sartlarinda doniisen 6 fazi olusumuna
kars1 hassastirlar. & ¢okeltileri normalde plate (plaka, levha) sekilli morfololojiye ve
{111}, diizlem ailesine sahiptirler ($ekil 3.8.b). Ayni zamanda ostenit tane
sinirlarinda olusan kiiresel sekilli 6 ¢okeltilerinin de olabilecegi rapor edilmistir

(Sundararaman 2002).
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ONh atomu

) Ni atomu

Sekil 3.8.a) DO, yapili 6 faz1 birim kafesi, b) 718 alasimu igerisinde olusan ignesel sekilli & ¢okeltileri
(Sundararaman 2002)

O cokeltileri disiik sicakliklarda siireksiz ¢Okelmelerle ve nispeten yliksek
sicakliklarda taneler arasi bolgelerde meydana gelebilmektedir. Tane igi o, y"- 6
dontisiimii yoluyla olugur (Sundararaman 1988). y" igindeki istif hatalar1 tane i¢i &
faz1 i¢in g¢ekirdekleyici olarak davranir. & fazinin kontrollii ¢okelmesinin, gerilme
kopmasinin siinekligi tizerine faydali etkileri oldugu goriilmiistiir. Yiiksek miktarda
iri & levhalarinin olugmast y" ile mukavemet kazanan siiperalagimlarin dayanimin
diistirtir. Yiksek silisyum ve diisiik aliiminyum ile birlikte yiiksek Nb igeriginin &
faz1 olusumunu destekledigi, fakat Nb’un yerini Ta aldiginda bu durumu engelledigi
bildirilmistir (Sundararaman 2002). y" ¢okeltileriyle mukavemet kazanan nikel-demir
esasli siiperalasimlarin uzatilmis yaslanma islemi esnasinda ¢ fazi olusum kinetiginin
hizli olusundan dolayl, bu alasimlar 650°C’nin altindaki servis sicakliklarinda

kullanilir (Sundararaman 1988, Sundararaman 2002).

3.5.3.5. Ni(Cr, Mo) fan

Ni-Mo ikili alagimlarmin iyi korozyon dayanimina sahip oldugu ve Ni-Cr
alagimlariin olagantistii oksidasyon direnci sergiledigi ¢cok iyi bilinmektedir. Bu ikili
alagimlarin kombinasyonu olan Ni-Cr-Mo alagimlarinin iyi korozyon ve oksidasyon
direnci i¢in gelistirilmeleri 1931 yilina dayanir. Tungsten ilavesi, bazi ortamlardaki
korozyon direncini arttirmak ve iyi bir kat1 ¢ozelti mukavemetlenmesi saglamak i¢in

yapilmaktadir. Ticari amagla gelistirilmis Hastelloy C, Hastelloy C276, Hastelloy



56

C4, Hastelloy S ve Hastelloy C22 gibi ¢ogu multi bilesenli nikel esasl siiperalagim,
bir dortlii kompozisyon iizerinde temellenirler ki bu dortlii Ni-Cr-Mo-W tarafindan
olusturulur (Tawancy 1983). Tiim bu alasimlar yaklasik olarak %60 Ni, %14-16
arasinda Mo ve Cr ve %4 W igerirler. Bu alasimlar, 500-600°C sicaklik araligindaki
uzatilmis yaslandirma islemi sonucu ¢okelen Niy(Cr, Mo) fazi ile mukavemet
kazanirlar. Bu faz Pt;Mo yapida olup, elips sekilli ¢okeltiler halinde ¢okelir. Bu faz
600°C’nin iizerindeki sicakliklarda ¢oziiniir. Ni+Cr+Mo alasim bilesenlerinin biiyiik
bir boliimiinii teskil ederler ve Mo+Cr igeriginin toplaminin nikel igerigine orani
yaklasik olarak Niy(Cr, Mo)’e tekabiil eder. Bu fazlarin ¢okelmesinin, bu alagimlarin
hidrojen ve stres korozyonu c¢atlaklarina hassasiyetini arttirdig1 tespit edilmistir

(Sundararaman 2002).

3.5.3.6. Karbiir ¢okelmesi

Nikel ve kobalt esasli siiperalagimlarda olustugu bilinen birkag tip karbiir faz1 vardir.
Nikel esasli siiperalasimlarda yaygin olarak bulunan cesitleri MC, M23Cs, MsC Ve
M;Cs3 olup, burada “M” ¢ogunlukla refrakter elementler olmak {iizere metal
atomlarmi temsil etmektedir. Bu fazlar ergiyikten katilasma esnasinda, iiretim ve
isleme esnasinda olusabilecegi gibi servis sartlarinda da olusabilirler. Alagimin
ozellikleri karbiir ¢okeltilerinin morfoloji ve dagilimina baglh olarak iyilesme veya

kotiilesme sergileyebilir (Sundararaman 2002).

Katilasma esnasinda olugsan karbiirler ¢ogu kez birincil karbiirler olarak
adlandirilirlar. Bunlar genellikle MC tipi karbiirlerdir ve nikel esasli ve nikel-demir
esasht siiperalasgimlarda TiC, TaC, ve NbC seklinde olusurlar. Birka¢ refrakter
element iceren alasimlarda, (T1, Nb)C’de oldugu gibi farkli atomlar birbirinin yerini
alabilir. Birincil karbiirler ostenit matris ile tamimlanmis bir oryantasyon
sergilemezler. Bu karbiirler, kaba rasgele kiip veya sarmal morfolojileri ile ayrik
cokeltiler halinde olusurlar ve hem taneler aras1 hem de tane ici bolgelerde heterojen
bir dagilim sergilerler. MC fazinda Mo veya W, Ti veya Nb’un yerini aldiginda, bu
fazlarin kararlilig1 azalir ve bozunmaya meyil artarak Mj3Cgve MgC gibi farkli tip
karbiirler olusur. Birincil MC karbiirleri, nikel esash sliperalagimlarda 1s1l islem veya

servis sartlarinda ayristiklarinda biiyiik bir karbon kaynagi teskil ederler. MC tipi
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karbiirlerin ayrismasinin olmasmin 700-980°C sicaklik araliginda M,3Cg Ve MeC tipi

karbiirlerin olusmasina neden olduguna inanilmaktadir (Sundararaman 2002).

M,3Cg kromca zengin bir karbiir olup orta seviyelerden yiiksek miktarlara kadar Cr
iceren nikel esasli siiperalasimlarda olusur. Bu faz genellikle 650-900°C sicaklik
araligindaki 1sil islemler esnasinda ve servis sartlarinda ostenit matris igerisinde
cokelmeyle olusmanin yani sira, bozunmus olan birincil karbiirlerden de olusabilir.
Yiiksek agili tane sinirlar1 genellikle tercih edilen ¢ekirdeklenme bolgelerini teskil
eder. Fakat dislokasyonlardaki ve istif kusurlarindaki ikiz sinirlarinin hem bagdasik
hem de bagdasik olmayan kisimlarinda heterojen ¢ekirdeklenme de meydana gelir.
Molibden ve/veya tungsten iceren siliperalasimlarda My3Cs’nin  kompozisyonu
yaklasik olarak Cry;(Mo, W), seklindedir ve diger refrakter elementler Mo ve W’1n
yerini alabilirlerken; Ni, Fe ve Co bir par¢a Cr’un yerini alabilir. Bu faz ile ostenit
matris arasinda kiip-kiip seklinde bir oryantasyon iligkisi olup, olusturanin kafes

parametresi matrisin yaklasik ti¢ katidir (Sundararaman 2002).

MsC tipi karbiirlerde refrakter metal icerigi M,3Cg tipi karbiirlerden genellikle daha
yiiksektir ve bu faz, Mo ve W gibi refrakter metaller bakimindan zengin olan
alasimlarda olusmaya meyillidir. %6-8’den daha ¢ok Mo veya W iceren alagimlarda
MeC, Mo3Cs ile birlikte tane simir1 ¢okeltileri tarzinda olusur. Nikel esasli bir
stiperalasimda bu iki tip karbiir fazinin relatif bollugu; Mo, W ve Cr miktar
tarafindan belirlenir. MgC genellikle 800-980°C sicaklik araliginda olusur ve Mp3Ce
ile mukayese edildiginde daha genis bir kompozisyon yelpazesi sergiler. MgC’nin
kristal yapis1 karmagik elmas kiibik (E93) olup, birim hiicresi 96 M atomu igerir. Bu
fazin ¢okeltileri birincil MC karbiirlerin bozunmasinin yani sira direkt olarak da
olusabilir. Molibden bakimindan zengin birka¢ nikel esasli siiperalasimda MgC
katilagma esnasinda olusur. 625 alasimi bu tiir nikel esaslhi siiperalasimlara 6rnek

olarak gosterilebilir (Sekil 3.9.b) (Sundararaman 2002).
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Sekil 3.9.a) Cozeltiye alinmig 718 alagiminda blok sekilli birincil MC tipi karbiir ¢okeltileri, b)
Cozeltiye alinmig 625 alagiminda birincil MgC karbiirii (Sundararaman 2002).

Cokelme ile sertlestirilebilen nikel esashi siiperalasimlarda sik rastlanan karbiir
reaksiyonu siralamast MC — M23Cs — MsC seklinde ortaya ¢ikmaktadir. Genelde
yiikksek Cr, Ti ve Al My3Cs; yikksek Mo ve W MgC; yiikksek Nb ve Ta ise MC
olusumuna katki saglar (Sundararaman 2002). M;Cs tipi karbiirlere genellikle
nispeten diisiik Cr ve reaktif ve refraktif metal konsantrasyonuna sahip alagimlarda
blok sekilli ¢okeltiler tarzinda rastlanir. Bu karbiir yaslanma esnasinda ¢ogunlukla

M33Cs’ya doniistir.

3.5.3.7. TCP fazlan

Bunlar sert ve kirillgan fazlar olup, farkli refrakter elementlerin konsantrasyonu
kontrol edilmediginde nikel ve nikel-demir esasli siiperalasimlarda olusurlar.
Stiperalasimlarin igeriginde birkag tip TCP fazi 6nem arz eder ki; bunlar sigma (o),
mii (u), R, X ve G fazlan olarak adlandirilmistir. Bu fazlar genellikle, faz1 olusturan
ana elementlerin elektron bagi kurmasi sayesinde olusturulur. Siiperalagimlardaki o
ve u fazlari (Cr, Mo)y (Ni, Co)y tipik formiilii ile temsil edilebilmekte olup, burada x
ve y degerleri 1 ila 7 arasinda degisebilir. Bu fazlarin kristal yapisi oldukca
karmasiktir ve birim kafesleri birgok atom igerir. Genellikle ¢ faz1 atom olgiileri
yaklagik olarak esit olan elementlerden olusurken, p fazi farkli atomik boyutlara
sahip elementlerden olusur. TCP fazlarmin varligi kendilerine ev sahipligi yapan
alasimlarin biitin mekanik Ozelliklerini azaltir. Bunlar normalde ostenit tane
simmirinda  ¢ekirdeklenir ve widmanstatten levhalari gibi biiyiirler. Bu plaka

morfolojisi, diisiik sicakliklarda gevreklik hasarlariyla sonuglanan ¢atlak baslangici
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ve c¢ogalmasina on ayak olur. Bu fazlarin ayn1 zamanda yiiksek sicaklik kopma
mukavemeti tizerine de 6nemli dl¢lide olumsuz etkileri vardir. Kopma kirilmasi tane
siirlar1 yerine zararli bir sekilde plakalar boyunca olusur. Refrakter metallerce
zengin bu fazin olugmasi, bu elementlerin matristen tahliye olmasina yol agar ki;
bunun sonucu olarak mukavemet kazandiran intermetalik fazlarin hacim orani ve

kararlilig1 degisir, boylece alasim zayiflar (Sundararaman 2002).

3.5.3.8. Nikel esash siiperalasimlarin uygulama alanlan

Nikel ve nikel alagimlar1 biiyiik ¢ogunlugu korozyon direnci ve/veya yiiksek sicaklik
dayanimi gerektiren uygulamalar olmak {izere ¢cok genis bir uygulama alanina hitap
etmektedirler. Genel olarak sayfa 43’te belirtilmis olan siiperalagimlarin uygulama
alanlarindan ¢ogunda kullanilabildikleri gibi, 6zel amaglarla kullanilan essiz fiziksel

ozelliklere sahip nikel esasli veya yiiksek nikelli alasimlar da vardir. Bunlar;

— Diisiik genlesmeli alagimlar,
— Elektrik direngli alasimlar,
— Soft manyetik alagimlar,

— Sekil hafizali alagimlar olarak siralanabilirler (Mankins 1990).

3.5.3.9. Inconel 718

Ni esashi 718 siiperalasimi, miithendislik uygulamalarinda en basarili uygulanan
siiperalasgimdir (Cieslak 1991). Oyle ki diinya siiperalasgim tiiketiminin neredeyse
yarisini  teskil etmektedir (Patel 2005). Bu alasimin ¢ok yaygin olarak
kullanilmasimin bir nedeni de maliyetinin diger siiperalasimlardan daha diisiik
olmasidir. Aslinda 718 alagiminin bu denli yaygin kullanim alan1 bulmasinda kobalt
elementi icermemesinin de etkisi vardir. 1970’lerin sonunda Co elementinin zor
bulunur olmasi ve fiyatinin astronomik seviyelere ¢ikmasi Inconel 718 alagiminin
Waspaloy ve Astroloy gibi Co igeren alagimlara tercih edilmesine neden olmus, takip
eden 20 yilda dikkatler 718 alasimina yonelmis ve 718 alagimi en yaygin kullanilan

sliperalagim olarak yerini saglamlagtirmistir (Donachie 2002 b).
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Cokelme ile sertlestirilebilen 718 siiperalasimi; sahip oldugu iyi korozyon direnci,
yiiksek mukavemet ve 650°C’ye kadar yiiksek sicakliklarda kararli olan mikroyapisi
sayesinde; gaz tirbinlerinde, roket motorlarinda, uzay araglarinda, niikleer
reaktorlerde, pompalarda ve isleme takimlarinda yaygin olarak kullanilmaktadir.
Inconel 718 alasiminda mukavemet arttirma mekanizmasini temel olarak kiibik veya
kiiresel sekilli nano oOlgiilerdeki y'-NizAl ve lens gibi disk sekilli y"-Ni3sNb ¢okeltileri
olusturmaktadir (Chaturvedi 1983, Cozar 1973, Kirman 1971, Paulonis 1969, Quist
1971). Inconel 718 alasiminda y" faz1 siklikla y' fazi ile birlikte ¢okelir. Fakat bu
alasimda asil mukavemet arttirict faz y" cokeltileridir (Donachie 2002 a, Wang
2004). Inconel 718 alasiminda y" hacim oraninin y' fazindan 4 kat daha fazla oldugu
bildirilmektedir (Slama 2000). Bir baska ¢aligmada Inconel 718 alasiminin %15 y" ve
%4 ' faz1 igerdigi, fakat esit miktarda y" fazinin y' fazindan daha ytliksek mukavemet
sagladigi bildirilmistir (Decker 2006). Bir alasimda y" fazinin olusabilmesi igin
Oonemli miktarda Nb ve/veya Ta bulunmasi gerekmektedir. 718 alagiminin Nb igerigi
%4,75-5,5 araligindadir (http://specialmetals.com/products). Bununla birlikte 718
alasimi1 6nemli miktarda Fe igerigine sahiptir (Sundararaman 2002). Fe, yarikararli y"
fazinin olusumu i¢in katalizor gibi davranir (Stoloff 2005). Matris ile bagdasik olan
yarikararli y" fazi, yliksek sicakliklarda kararli olan ortorombik yapili ve matris ile
bagdasik olmayan & fazina dontiisiir (Zang 2010). y" ¢okeltilerinin kararsiz olusu, 718
siiperalastminin maksimum kullanim sicakligimi 650°C olarak sinirlandirmaktadir.
Ciinkii 650-815°C sicaklik araliginda 718 alasiminin hizla mukavemet kaybettigi
bildirilmektedir (Stoloff 2005). Fakat 982°C’ye kadar oksidasyon direncini korudugu
bilinmektedir (Donachie 2002 b).

3.5.3.10. Inconel 625

Nikel esaslt Inconel 625 alagimi; havacilik, uzay, kimya, petrokimya ve denizcilik
uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu alagimin tercih edilme nedent;
akma dayanimi, ¢ekme dayanimi, siirinme dayanimi, iyi islenebilirlik, kaynak
edilebilirlik ve ¢ok agresif ortam sartlarina karsi yliksek sicakliklarda bile sahip
oldugu olaganiistii oksidasyon ve korozyon direnci gibi 6zelliklerin miikkemmel bir
kombinasyonunu sergilemesinden kaynaklanmaktadir (Rai 2004). Bu ozellikler,

esasint Ni-Cr matrisin olusturdugu alagim igerisine ilave edilen agirlik¢a % 8-10 Mo,
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% 3,15-4,15 Nb ve maksimum %5’e kadar Fe sayesinde saglanmaktadir (Charles
1994). Havacilik ve kimya endiistrisinde ¢ok yaygin olarak kullanilan 625 alagimi
ayn1 zamanda, %40’tan fazla 1s1l verimlilik elde edilmesi amacglanan ve yiiksek
sicaklik ve gerilmelerde calisan mikrotiirbinlerdeki 1s1 esanjorlerinin malzemesi
olmaya da adaydir (Mathew 2008). Bu alasim aslen “INCO alloys”
(http://specialmetals.com/products) tarafindan kati ¢ozelti ile sertlesecek bir malzeme
olarak gelistirilmistir. Iyi termal kararliliga sahip ve kat1 ¢ozelti ile sertlesen bir
malzeme tiretilmesi niyetiyle, kompozisyonu Niz(Al, Ti) seklinde olan y' ¢okeltilerini
olusturarak ¢okelme sertlesmesine neden oldugu bilinen Al ve Ti gibi elementlerin
miktart kasith olarak diisiik tutulmustur. Sonradan yapilan ¢aligsmalar Nb’un ¢okelme
sertlesmesine neden oldugunu ve alasimin yiiksek sicakliklardaki servis sartlarinda
veya uzun termal yaslandirma islemlerinde mikroyapisal olarak kararli olmadig
goriilmiistiir (Dey 1989, Mittra 2003, Sundararaman 1999, Tawancy 1990). Hatta bu
bulgu, ¢okelme ile sertlestirilebilmesi amaciyla Al ve Ti gibi elementlerin kontrollii
oranlarda kasten ilave edildigi ve Nb oraninin arttirildign 718 alasgiminin

gelistirilmesine vesile olmustur (Patel 2005).

Sahip oldugu ozellikler Inconel 625 alasimini deniz suyu uygulamalart igin
miikkemmel bir se¢im yapmaktadir. Baglama kablolar1 i¢in tel halat, silahli devriye
teknesi motorlari i¢in pervane kanatlari, denizaltilar i¢in yardimer tahrik motorlari,
donanma tekneleri i¢in egzoz kanallari, denizalti haberlesme kablolart icin kilif,
denizalt1 gii¢ dontistiiriicii kontrol ekipmanlari, buhar hatt1 koriikleri deniz suyuyla
ilgili uygulama alanlarina 6rnek olarak gosterilebilir. Potansiyel uygulamalari yaylar,
contalar, elektrik kablo baglantilari, baglama elemanlar1 ve deniz bilimi ile ilgili

aletlerin pargalaridir (http://specialmetals.com/products).

Yiiksek cekme, siirlinme ve kopma dayanimi, olaganiistii yorulma ve termal yorulma
dayanimi, oksidasyon direnci ve miikemmel kaynak edilebilirlik ve lehimlenebilirlik
ozellikleri, 625 alasimini havacilik uygulamalar i¢in ilgi ¢ekici yapmaktadir. Ugak
havalandirma sistemleri, motor egzoz sistemleri, itme giicli yonlendiricileri, yakit ve
hidrolik hat borular1 ve koriik malzemesi olarak kullanilmaktadir. 625 alagimi aym
zamanda atesleme sistemi, tlirbin contalari, kompresor vanalar1 ve roket motorlar

icin tahrik odasi borulari i¢in de uygundur (http://specialmetals.com/products).
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625 alagiminin genis bir sicaklik aralifinda ve basing altinda olaganiistii ve ¢ok yonlii
korozyon direnci, kimya sektoriinde biiyiik kabul gormesinin en énemli nedenidir.
Kolay tiretilebilirligi sayesinde cesitli tesis techizatlarinin par¢a yapiminda kullanilir.
Yiiksek mukavemete sahip ince duvarli kazanlar veya borularin yapiminda
kullanilmas1 diger malzeme segeneklerinden daha miimkiindiir. Bu gibi yerlerde 625
alagiminin kullanilmasi sayesinde hem daha verimli 1s1 transferi hem de hafiflik
saglanmis olur. Hem mukavemet hem de korozyon direnci gerektiren kabarcik
fincani, reaksiyon kaplari, damitma kolonu, 1s1 doniistiiriiciiler, transfer borular1 ve
valfler gibi bazi uygulamalar 625 alasiminca sunulur. Niikleer alanda 625 alasimi
reaktor c¢ekirdegi ve kontrol cubugu parcalarinda (niikleer su reaktorlerinde)

kullanilabilir (http://specialmetals.com/products).

3.5.3.11. Nimonic 90

Nikel esash siiperalagimlar arasinda yer alan Nimonic alasimlari aslen siirlinme
dayanimli malzemeler olarak gelistirilmis olup, genellikle dovme formunda
kullanilirlar. Nimonic tipi alasimlar, yiiksek sicakliktaki iistiin 6zelliklerini temel
olarak Ni-Cr matris igerisinde Ni-Ti-Al bilesiklerinin ¢okelmesinden kazanirlar
(Betteridge 1959). Diizenli kiibik L1, yapiya sahip olan bu intermetalik ¢okeltilerin
(v") kimyasal formiilii Niz(Al, Ti) seklindedir. y' faz1 nikel esasli siiperalagimlarda
aliiminyumca ve ¢ogu nikel-demir esasl siiperalagimda titanyumca zengindir (Sims

1987).

Nimonic 90 hem yiiksek mukavemeti hem de son derece yiiksek sicakliklara
dayanabilme kabiliyeti ile bilinen Ni-Cr-Co esasli bir siliperalagimdir
(http://www.steelforge.com/metaltidbits/nimonic.htm). Bu alasim ¢okelme ile
sertlesebilecek ve yiiksek sicakliklardaki servis sartlarinda (920°C’ye kadar)
stiriinmeye  karst dayanabilecek  bir  alasim  olarak  gelistirilmistir
(http://specialmetals.com/products). Nimonic 90, uzay ve havacilik endiistrisinde
oldukca popiiler bir alagimdir. Turbo motorlarda vana ve gaz tiirbinlerinde bigak ve
disk gibi uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir

(http://www.steelforge.com/metaltidbits/ninmonic.htm).
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3.6. Cokelme Sertlesmesi (Yaslandirma)

Isil islem bir imalat operasyonu olup, {lretilen parcada arzu edilen mekanik
ozellikleri saglamak/gelistirmek amaciyla tasarlanir (Furrer 2003). Isil islemler;
stiperalagimlara, Ozelliklerinin  gelistirilmesini veya bir kimyasal prosesin
tamamlanmasini saglamak icin uygulanmaktadir (Donachie 2002 a). Ozellikle Ni
esasli sliperalagimlarin mikroyapisi uygulanan 1s1l islemlere son derece bagimlidir.
Uygulanacak 1s1l islemin sec¢imi sertlik, kirilma ve korozyona karsi direng gibi

istenilen dzelliklere gore yapilir (Retima 2011).

Stiperalagimlara en sik uygulanan 1s1l islemleri asagidaki sekilde siralamak

miimkiindiir (Sims 1987):

— Gerilme giderme,
— Proseste tavlama,
— Tam tavlama,

— Cozeltiye alma,

— Kaplama diflizyonu,

— Cokelme sertlesmesi (yaglandirma).

Tiim stiperalagimlarin yiiksek sicaklik mukavemeti ¢okelme sertlesmesi ve/veya kati
cozelti sertlesmesi ile kombine edilmis karali YMK matris ile saglanmaktadir
(DeAntonio 1991). Tez calismasinin bir amaci da TEK ile sekillendirilmis Ni esaslt
sliperalasim parcalar i¢cin en uygun yaslandirma 1s1l islem parametrelerini belirlemek
oldugu i¢in burada ¢okelme sertlesmesi (yaslandirma) 1sil isleminin agiklanmasinda

fayda vardir.

Demir igermeyen alasimlarin sertlik ve mukavemetini arttirmak i¢in uygulanan
yontemlerin baginda yaslandirma veya ¢okelme sertlesmesi gelir. S6z konusu 1s1l
islem, kismi kat1 ¢oziiniirliikk gosteren yani solviis egrisi iceren ve kat1 ¢oziiniirliigi,
artan sicaklikla artan veya azalan sicaklikla azalan alasim sistemlerine uygulanir. Bu
sistem, s1vi durumda birbiri i¢erisinde her oranda, kati durumda ise kismen ¢6ziinen

metallerin olusturdugu sistemdir. S6z konusu alasim sistemlerine ait denge
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diyagramlar1 6tektik nokta igerirler. Duraliiminyum (Al - %4 Cu) bu alagimlara iyi
bir 6rnek olarak verilebilir. Celiklerin ¢ogu da yaslandirma islemi sirasinda meydana
gelen karbiir ¢okelmesi sayesinde sertlestirilebilir. Coziindiirme ve yaslandirma
asamalarindan olusan yaslandirma islemi Sekil 3.10°da sematik olarak gosterilmistir.
Yaslandirma islemi i¢in, uygun bilesimdeki bir alasim (C), tek fazli (o) bir yap1 elde
etmek amaciyla T; sicakligmma kadar isitilir ve alasimdaki biitiin fazlarin tek faz
icerisinde c¢oziinmeleri saglanincaya kadar bu sicaklikta bekletilir. Bu isleme
¢Oziindiirme veya ¢ozeltiye alma 1s1l islemi denilir. Cozlindlirme isleminden sonra
alasim hizli sogutularak (su verme) asirt doymus a kat1 ¢ozeltisi elde edilir. Ancak,
asirt doymusluk kararsiz bir durumdur. Asirt doymus kati ¢ozeltinin kararli hale
getirilebilmesi icin yaslandirma islemi uygulanir. Yaslandirma islemi ya oda
sicakliginda ya da oda sicakligi ile solviis ¢izgisi arasindaki bir sicaklikta
gerceklestirilir. Oda sicakliginda yapilan yaslandirmaya dogal yaslandirma, oda
sicakligimin tizerindeki sicakliklarda yapilan yaslandirmaya ise yapay yaslandirma
denir (Savaskan 2001).

‘ &

a

oo | Gzindime o
N o B cozeltisi
S E
BT e 27 S §| .- Yapay yaslandima —
s 3 OF'A
- Dogal yaglandirma _

A Sire —=—
Agin doymus
a kati gozeltisi

Sekil 3.10. Coziindiirme ve yaslandirma asamalarini iceren ¢okelme sertlesmesi islemini gdsteren
sematik diyagram (Savaskan 2001)

Yaslandirma islemi; hazirlik devresi, yaslandirma devresi ve asir1 yaslandirma
devresi olmak iizere ii¢ asamayr igerir. Kulugka devresi de denilen hazirlik
devresinde, fazlalik atomlar bir araya gelip kiimeleserek ilk ¢ekirdekleriyy meydana
getirirler. Yaslandirma asamasinda ise ¢ekirdeklenme mekanizmasi daha etkin hale
gelir. Yani fazlalik atomlar B fazinin ¢ekirdeklerini olustururlar. Yaslandirma

devresinde olusan ara kristal yapist veya gecis kafesi, matrisin kafes yapisi ile
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bagdasiktir. Bu donemde c¢okelen faz (), matristen farkli bir kafes parametresine
sahiptir. Bu fazin, matris yapisina bagdasik olmasi nedeniyle matrisin kafes
yapisinda carpilma veya c¢arpilma meydana gelir. Kafes yapisinda meydana gelen
carpilmanin dislokasyon hareketini engellemesi nedeniyle, bu asamada alagimin
sertlik ve mukavemeti hizli bir sekilde artar. Yaslandirma sirasinda meydana gelen
cokelme asamalart Sekil 3.11°de goriilmektedir (Savagkan 2001). Yaslandirma
asamasinda, ¢Okelen fazin kendi kafes yapisini olusturarak matrisin kafes yapisindan
ayrilmasi sonucunda, matris yapisi ile bagdasiklik durumu ortadan kalktigindan,
matris yapisindaki ¢arpilma azalir. Carpilmanin gittik¢e azalmasi nedeniyle alagimin
sertlik ve mukavemetinde azalma meydana gelir. Alasimin sertlik ve mukavemetinde
azalmanin meydana geldigi devreye asirt yaslanma devresi denir. Bu devrede

cokeltiler mikroskop altinda goriiniir hale gelir (Savaskan 2001).

©Cozen atom
®Cozinen atom Gegis kafesi.
sNeNeoN NeNoNoNeNeNeNe! sNeNeNe! ) O)

® 0000 O0C

Sekil 3.11. Diizenli bir ¢okeltinin olusma asamalari; (a) Asir1 doymus kati ¢ozelti, (b) Katt ¢ozelti ile
bagdasik olan gegis kafesi, (c) Kat1 ¢ozeltiden esasta bagimsiz olan kararli ¢okelti (Savskan 2001)

Yaglandirma islemindeki etkin mekanizma c¢ekirdeklenme ve biiylimedir. Bu
mekanizma da difiizyona baglidir. Diistik sicakliklarda difiizyon hizi diisiik
oldugundan c¢ekirdeklenme hiz1 da nispeten diisiik olur. Ancak, yaslandirma stiresi
arttikca olusan g¢ekirdek sayisi arttifindan, uzun siireli yaslandirma sonucunda daha

yiiksek sertlik degerleri elde edilir. Yiiksek sicakliklarda ise difiizyon hizi yiiksek
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oldugundan hem c¢ekirdeklenme hizi1 hem de biiyiime hiz1 yiliksek olur. Bu nedenle
yiiksek sicakliklarda yapilan yaslandirma isleminde kisa siirede meydana gelen tane

biliylimesinden dolay1 alasimin sertlik ve mukavemeti azalir (Savaskan 2001).

Yaslandirma sirasinda asiri doymus durumdaki alagimlarin 6zelliklerinde meydana
gelen degisimleri gosteren egriler Sekil 3.12°de verilmistir. Yaslandirma sirasinda
meydana gelen carpilma nedeniyle alasimlarin sertlik ve mukavemeti artar. Buna
karsilik elektriksel iletkenlik ile stlineklik degerleri azalir. Asirt yaslandirma
doneminde ise ¢arpilmadaki azalmaya bagli olarak sertlik ve mukavemet azalirken,

elektrik iletkenligi ve stineklik belirli dl¢iilerde artar.

Yaslanma ——s—1—=——— Agir1 Yaglanma ———s=—
Kulugka
Donemi

Sertlik
Cekme
Dayanumi

Ozellikler —m—

Akma

Kopma
Dayamm

Uzamasi
]

T T T T T
102 10° 10? 10* 106 108

Yaslandirma Siiresi (saat)

Sekil 3.12. Yaslandirma sirasinda asir1 doymus durumdaki alagimlarin 6zelliklerinde meydana gelen
degismeleri gosteren egriler (Savagkan 2001)

Cokelme ile sertlestirilebilen Ni esasli siiperalagimlarda genellikle y'-Nis(Al, Ti)
intermetalik fazi bulunurken, ¢dkelme ile sertlestirilemeyen Ni, Co ve Fe esasl
alasimlarda YMK matrisin kat1 ¢ozelti ile sertlesmesi goriiliir. Fe esashi veya Ni-Fe
esasl sliperalagimlar da gelistirilmis olup, y' fazina ek olarak ikinci bir intermetalik
faz da (y") ¢okelme sertlesmesi saglamaktadir. Literatiirde Ni esasli sliperalagimlara

uygulanacak 1sil islemler detaylica agiklanmaktadir (DeAntonio 1991).



BOLUM 4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Malzeme ve Calisma Programi

Deneysel calismalarda Osprey firmasi tarafindan gaz atomizasyonu yontemiyle
iiretilmis 6nalasimli {i¢ farklt Ni esasl siliperalasim tozu kullanilmistir. Siiperalagim
tozlarma bir 6n alasimlama uygulanabilmesi sayesinde, yogun ve ¢arpilmaya
ugramayan homojen yapili pargalar {iretilebilmektedir (Lal 2000). Tablo 4.1°de ticari
isimleri IN718, IN625 ve Nimonic 90 (N90) olan bu siiperalasim tozlarinin kimyasal
bilesimleri verilmistir. Sekil 4.1°de ise tozlara Malvern Mastersizer marka cihazla

yapilmis olan tane boyut dagilimi analizinden elde edilen egriler verilmistir.

Tablo 4.1. IN718, IN625 ve Nimonic 90 tozlarinin kimyasal bilesimleri

Siiperalasim % agirhk

tozu Ni Cr Fe Nb | Mo | Al | Ti C Si | Mn | Co
IN718 52,3 | 18,719,306 | 5 31(033(0,71| 0,011 |0,29|0,24 | —
IN625 64,043 1209 | 26 32|84 1(001|001| 0,029 {0,31]0,39|0,01
N90 57,388 | 19,5 | 0,68 — — |1,02| 2,4 | 0,082 | 0,94 | 0,69 | 17,3

Hacim (%)
100
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Sekil 4.1. Stiperalagim tozlarina yapilan boyut dagilimi analizlerinden elde edilen egriler
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Baslangic tozlarinin tane sekillerinin anlasilabilmesi amaciyla TUBITAK Marmara
Arastirma Merkezinde (MAM) JEOL (JSM 6060 LV) marka cihazla alinmig olan
SEM goriintiileri Sekil 4.2°de verilmistir. SEM goriintiilerinde tiim tozlarin piiriizsiiz

yiizeylere sahip kiiresel sekilli pargaciklardan olustugu goriilmektedir.

j ). 8
+) - ?gj )

TUBITAK SEI 15.0kvV  X1,000 10um WD 14.9mm

2

Sekil 4.2.a) IN625 tozunun, b) IN718 tozunun, ¢) Nimonic 90 tozunun SEM gériintiileri
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Tablo 4.2’de deneysel ¢alismalarda kullanilacak olan siiperalasim tozlarinin tretici
firmadan ve yapilan testlerden elde edilen bazi fiziksel 6zellikleri verilmistir. TEK te
genellikle kaliplama esnasinda i1yi bir akis sergileyen, yiiksek sinterlenebilirlik ve
final irlinlerde 6l¢ii hassasiyeti elde edilmesini miimkiin kilacak sekilde homojen
biliziilme saglayan, parcacik boyutu 20 pm’dan kiigiik kiiresel sekilli tozlar
kullanilmaktadir (Contreras 2008). Bu agiklama goz Oniinde bulunduruldugunda
calismada kullanilan tozlarin gerek kiiresel sekilli olmalari gerekse de pargacik boyut

dagilimi 6zellikleri ile TEK’te kullanilmaya uygun olduklar1 gériilmektedir.

Tablo 4.2. Kullanilan siiperalagim tozlarinin bazi fiziksel 6zellikleri

Ozellik IN718 IN625 Nimonic 90
Uretici Osprey Osprey Osprey
Uretim yontemi Gaz atomizasyonu  Gaz atomizasyonu  Gaz atomizasyonu
Toz sekli Kiiresel Kiiresel Kiiresel
Vurgu yogunlugu (g/cm°) 4,9 5,3 5,0
Teorik yogunluk (g/cm?) 8,323 8,58 8,313
Parcacik boyut dagilimi (pm)
Dio 4,5 3,7 4,1
Dso 11,9 111 11,0
Dgo 26,2 26,7 24,7

Toz enjeksiyon kaliplama teknigi ile parca iiretiminin ilk asamasi olarak,
olusturulacak olan besleme stoklar1 her {i¢ malzeme i¢in de hacimce %60
stiperalagim tozu ile %40 baglayici igerecek sekilde tasarlanmistir. Besleme stogunun

hacim olarak %40 1n1 teskil eden ¢ok bilesenli baglayici sistemi agirlikca;

— %69 parafin mum (PM),
— %20 polipropilen (PP),

— %10 brezilya mumu (BM),
— %1 stearik asitten (SA)

olusmus olup baglayici sistemini olusturan bu bilesenlerin bazi 6zellikleri Tablo

4.3’te verilmistir.
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Tablo 4.3. Baglayici sistemini olusturan bilesenlerin 6zellikleri (Chan 1998)

. 5 | Ergime sicakhgi Molekiil agirhg
Bilesen Uretici | Yogunluk (g/cm®)
(C) (9/mol)
Parafin Mumu MERCK 0,900 59 350-420
Polipropilen MERCK 0,903 170 43000
Brezilya Mumu | MERCK 0,970 84 1300-1500
Stearik Asit MERCK 0,941 74 285

Sekil 4.3’te deneysel g¢aligmalarda kullanilmak {izere toz enjeksiyon kaliplama
teknigi ile numune iiretiminde izlenen yol ve iiretilen numunelere hem sinterlenmis
durumda hem de yaslandirilmis durumda uygulanan karakterizasyon islemleri

sematik olarak gosterilmistir.

URETIM

Besleme Stogu
Hazirlama

191Ae|beg

KARAKTERIZASYON
Olgiimii
Analizi
Cekme
Darbe
irilma Deneyi
|

NUMUNELER

KALIPLAMA
BAGLAYICI
GIDERME
Mikroyapi
incelemeleri
DSC
@ DILATOMETRE

Toklugu =
Deneyj ‘

Sekil 4.3. Tezde gerceklestirilen deneysel ¢alismalarin akis semasi
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4.2. Numunelerin Uretilmesi

4.2.1. Besleme stogu hazirlama

Besleme stogunun hazirlanmasi TUBITAK MAM’da  gergeklestirilmistir.
Stiperalasim tozlart ve baglayici bilesenleri belirlenen miktarlarda NETTLER PM
2000 marka 0,001 hassasiyetli terazide tartildiktan sonra besleme stogu hazirlanacak
olan siiperalasim tozu ile stearik asit tozu WAB marka turbula karistiricida 85
devir/dk hizla 30 dk karistirillmistir. Elde edilen bu karisim diger baglayici bilesenleri
ile alttan ve yanlardan isiticilarla donatilmis 6zel olarak dizayn edilmis bir
karistiricida 170°C sicaklikta, 1 atm’lik vakum kullanilarak 85 devir/dk hizla 30 dk
karigtirilmistir. Hazirlanan besleme stogu soguduktan sonra el ile graniile edilmistir.
Sekil 4.4’te karistirma iglemlerinin gerceklestirildigi  karigtiricilarin - resimleri

verilmistir.

Sekil 4.4. Karistirma iglemlerinde kullanilan; a) Turbula karistirici, b) Paletli karistirict

4.2.2. Numunelerin kaliplanmasi

Kaliplama islemi TUBITAK MAM’da bulunan Sekil 4.5’te resmi verilmis olan
enjeksiyon cihazi ve Sekil 4.6°da gosterilen MPIF-50 ve MPIF-59 standartlarina
uygun olarak numune baskist yapabilen kalip kullanilarak gergeklestirilmistir.
MPIF-50 standardi toz enjeksiyon kaliplama yontemiyle iiretilmis pargalarin ¢ekme
deneyi i¢in, MPIF-59 ise toz enjeksiyon kaliplama yontemiyle iiretilmis parcalarin

centiksiz darbe deneyleri icin gelistirilmis standartlardir. Enjeksiyon cihazinin barel
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ve noziil kisimlarinm sicakligi 170°C’ye cikarilip graniile edilmis olan besleme stogu
barel kismina doldurulmustur. Kaliplama isleminde kullanilacak olan kalip silikon
yaglayici ile yaglanip 40°C’ye 1sitildiktan sonra, 12,5 MPa basing ve 20 sn tutma
siiresi ile numune basma islemi gerceklestirilmistir. Kaliplanan numuneler, iclerinde
hava kabarcig1 kalip kalmadiginin anlagilabilmesi i¢in tartilmistir. Ortalama numune

agirliginin 15-16 g oldugu belirlenmistir.

Sekil 4.5. Kaliplama isleminin gergeklestirildigi enjeksiyon cihazi
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Sekil 4.6.a) Kullanilan kalibin goriintiisii, b) Kaliplanmig numunelerin kalip igindeki goriintiisii

4.2.3. Baglayici1 giderme

Sekillendirilen ~ numunelerin ~ baglayict  giderme  islemi iki  asamada
gergeklestirilmistir. [lk asama solventle baglayic1 giderme islemi olup, Sekil 4.7°de
resmi verilmis olan Polystat Constant Temperature banyo cihazinda 70°C’ye 1sitilan

heptan igerisinde numunelerin 6 saat bekletilmesi seklinde gergeklestirilmistir.

Sekil 4.7. Solventle baglayici giderme isleminde kullanilan cihaz

Baglayic1 giderme isleminin ikinci asamasi olan termal baglayici giderme
operasyonu; sartlari, baglayici sistemini olusturan bilesenlerin Sekil 4.8.a’da verilmis
olan TG analizi sonuglarina gore belirlenen Sekil 4.8.b’deki termal g¢evrim ile
gerceklestirilmistir. Termal baglayici giderme asamasinda 600°C’ye cikildiginda, toz

parcaciklarini bir arada tutan tiim baglayici bilesenleri malzemeleri terk ettigi icin,
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parcada sekil kayb1 meydana gelmesini énlemek amaciyla 900°C’ye ¢ikilarak bir saat
bekleme ile bir 6n sinterleme yapilmis, bu sayede asil sinterleme islemine kadar
numunelerin sekillerini muhafaza etmesi saglanmistir. Termal baglayic1 giderme
islemi yiiksek safliktaki argon atmosferinde gerceklestirilmistir. Altlik malzemesi
olarak Al,03 kullanilmistir. islem TUBITAK MAM’da bulunan AVS Vacuum
(U.S.A)) firminda yapilmustir.
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Sekil 4.8.a) Cok bilesenli baglayict sistemini olusturan polimerik malzemelere yapilmis TG
analizinden elde edilen egriler, b) Termal baglayici giderme isleminde uygulanan ¢evrim

4.2.4. DSC ve dilatometre testleri

TEK ile sekillendirilmis ve baglayicisi giderilmis numunelerin sinterleme
davraniglarinin  belirlenmesi amaciyla DSC analizleri ve dilatometrik testler

gerceklestirilmigtir. DSC analizleri, Setaram marka DSC-131 model cihazla
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numunelerin 10°C/dk 1sitma hiziyla 1350°C’ye kadar 100 ml/dk debili yiiksek
safliktaki Ar gazi atmosferi altinda isitilmasi ile gerceklestirilmistir. Referans
malzeme olarak Al;O3 kullanilmistir. Sicaklik degisimine bagli olarak malzemede
meydana gelen genlesme veya biiziilmenin tespit edilebilmesini saglayan dilatometre
testleri, Unitherm Model 1161H cihaz1 kullanilarak, numunelerin H, atmosferi
altinda 10°C/dk 1sitma hizi ile 1313°C’ye kadar 1sitildiktan sonra 10°C/dk ile oda

sicakligina sogutulmasi seklinde gergeklestirilmistir.

4.2.5. Numunelerin sinterlenmesi

Sinterleme islemi Marmara Universitesi Teknoloji Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimiinde bulunan Sekil 4.9°daki PROTHERM marka aliimina tiiplii
firmda gergeklestirilmistir. DSC ve dilatometrik testlerden elde edilen bilgiler géz
onlinde bulundurularak sinterleme islemlerinin gereklestirilecegi sicaklik araliklari
IN718 ve IN625 numuneleri icin 1260-1300°C, Nimonic 90 numuneleri icin ise
1260-1330°C olarak belirlenmistir. Numunelere uygulanan sinterleme islemlerinin
sicaklik ve siireleri Tablo 4.4°te detayli olarak verilmistir. Tiim sinterleme islemleri
vakum ortaminda 10°C/dk 1sitma ve sogutma hizlariyla, sinterleme sicakliginda 1
veya 3 saat tutma siiresiyle gerceklestirilmistir. Firinin sogumasi sirasinda 150°C’ye
kadar vakum acik birakilmistir. Sinterleme islemlerinde altlik olarak Al,O3

kullanilmistir.

Sekil 4.9. Sinterleme islemlerinin gergeklestirildigi tiip firin
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Tablo 4.4. Numunelerin sinterlendikleri sicaklik ve siireler

Sinterleme sicakhigi Sinterleme sicakhiginda tutma siiresi
(’C) 1 saat 3 saat
1260
1270
1280
1290
1300
1260
1270
1280
1290
1300
1260
1270
1280
1290
1300
1310
1320
1330

Malzeme

m

IN718

m m m

IN625
(.

m m m

Nimonic 90
mmm | |

mmmmmmimm|mimMmimimim|mimimmm

E: Evet

Sekil 4.10’da siiperalasim tozundan iiretilmis ¢ekme numunelerinin kaliplama
sonrasi ve sinterleme sonrasit goriintiileri verilmistir. Cekme numunelerinin baglayici
giderme islemine de bagli olarak sinterleme sonrasi boyutsal olarak %16-18
oraninda bir biiziilme sergiledigi goriilmektedir. Sinterleme isleminin yiiksek vakum
degerlerine ¢ikilarak yapilmasma bagli olarak numune yiizeyinde herhangi bir

oksitlenme olmadig1 goriilmiistir.

Sinterlenmis

Sinterlenmis

Kaliplanmis

Sekil 4.10.a) Uretilen cekme numunelerinin, b) Uretilen kirma numunelerinin kaliplama ve sinterleme
islemlerinden sonraki goriintiileri
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4.2.6. Isil islemler

Standartlarda dokiim yoluyla iretilmis IN718 ve Nimonic 90 malzemelerinin
yaslandirma 1s1l iglemleri i¢in en uygun sicaklik ve siireler belirlenmis (DeAntonio
1991) olmasina ragmen, bu ¢alismada TEK ile iiretilen IN718 ve N90 numuneleri
standartlarda belirtilmis olan sicakliklar kullanilarak birbirine ¢ok yakin olan farkli
siirelerde yaslandirilmiglardir. Farkli yaslandirma siirelerinin birbirine ¢ok yakin
sec¢ilmesinin nedeni liretim yontemi olarak toz enjeksiyon kaliplamanin kullanilmasi
sonucu elde edilen mikroyapinin dokim veya dovme yoluyla {retilmis
malzemelerden farkli olacagi (segregasyonsuz homojen kimyasal bilesim ve ince
tane yapisi) ve bu farkin yaslandirma isleminin amaci olan ¢dkelti fazlarinin olusma
kinetigini etkileyebilecegi diislincesidir. Isil islem denemelerinde en yiiksek
yogunlugun elde edildigi sartlarda sinterlenen numuneler kullanilmistir. Cozeltiye
alma islemleri Sakarya Universitesi Teknoloji Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimiiniin Metalografi ve Isil Islem Laboratuarinda bulunan
Protherm marka paslanmaz gelik tiiplii firinda, yaslandirma iglemleri ise yine ayni
laboratuarda bulunan Protherm marka kiil firinda koruyucu atmosfer kullanilmadan

gergeklestirilmistir (Sekil 4.11).

Sekil 4.11.a) Cozeltiye alma islemlerinin yapildigi tiip firin, b) Yaglandirma islemlerinin yapildig kiil
firm
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IN718 numunelerinin ¢dzeltiye alma islemi literatiirde belirtildigi (DeAntonio 1991)
gibi numunelerin 980°C’de 1 saat bekletildikten sonra suda sogutulmasi seklinde
yapilmustir. Yaslandirma islemi IN718 numunelerinin 720°C’de farkl: siirelerde (7,5-
10 saat arasinda yarimsar saat farklarla) bekletildikten sonra firindan ¢ikarilmadan
firm sicakhign 10°C/dk hizla 620°C’ye diisiiriilerek bu sicaklikta da 8 saat
bekletilmesi seklinde gergeklestirilmistir. Siiperalasimlarda ¢ift agsamali yaslandirma
islemi genellikle y' ve y" cokeltilerinin boyut dagilimimin kontrol edilmesi i¢in
gergeklestirilir. Birbirini takip eden iki asamali yaslandirma isleminin temel
nedenlerinden biri y' ve y" kontroliine ek olarak tane smiri karbiir ¢okeltilerini
olusturmak veya morfolojilerini kontrol etmektir. Ciinkii Incoloy 901 ve A-286 gibi
bazi alagimlarda MC tipi karbiirler tane sinir1 boyunca olusabilmekte ve siinekligi
azaltabilmektedir. Cift asamali yaslandirma islemlerinin ilk asamasinda olusmus olan
cokeltilerin irilesmesi saglanirken, ikinci asama ile daha ince ¢okeltiler olusturularak

bu sayede farkli boyut ve tiirde ¢okeltiler elde edilir (DeAntonio 1991).

Nimonic 90 numunelerinin ¢ozeltiye alma islemi 1080°C’de 8 saat bekletme
(DeAntonio 1991) ve sonra suda sogutma seklinde gergeklestirilmistir. Nimonic 90
numunelerinin yaslandirma ise islemi 705°C’ye cikarilmis firinda numunelerin farkli

stirelerde (14-18 saat arasinda) bekletilmesi seklinde yapilmistir.

IN625 numunelerinin ¢ozeltiye alma iglemi literatiirde (DeAntonio 1991) belirtildigi
gibi 1150°C’de 2 saat bekletme ve suda sogutma seklinde yapilmis, daha sonra
numuneler 745°C°de farkl siirelerle (20, 22 ve 24 saat) yaslandirilmislardar.

4.3. Karakterizasyon islemleri

4.3.1. Yogunluk ol¢iimleri

Yogunluk &lgiimleri Arsimet prensibine gore Marmara Universitesi Teknoloji
Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimiinde bulunan Precisa XB 320M
marka cihazla gergeklestirilmistir. Arsimet prensibine gore yogunluk, numunenin
havadaki agirligindan ve yogunlugu bilinen bir sivi i¢indeki agirligindan yola

cikilarak hesaplanmaktadir.
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4.3.2. XRD analizleri

Baslangic tozlarma, sinterlenmis numunelere ve yaslandirilmis numunelere
uygulanan XRD analizleri, Sakarya Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Metalurji
Malzeme Miihendisligi Boliimiinde bulunan Rigaku XRD—6000 cihazi ile Cu X-151n1
tipii (A=1,5405) kullanilarak 0,02/0,4 saniye tarama hizi ile yapilmistir. Bu
yontemde, karakteristik X-1511, yiiksek hizli elektronlar bir metal hedefe (Cu gibi)
carptirilarak elde edilmektedir. Bahsedilen 1sinlar kristal yapili bir nesneye
carptirildiginda kristal diizlemde bulunan atomlar tarafindan kirinima ugrayarak
belirli acilarla yansitilmaktadir. Elde edilen paternlerin standart paternlerle
karsilastirilmasi sonucu malzemenin kristal 6zellikleri ve icerisinde bulunan fazlar

tespit edilmektedir.

4.3.3. Mikroyapi incelemeleri

4.3.3.1. Optik mikroskop incelemeleri

Mikroyap1 incelemesi i¢in bakalite alinan numuneler sirasiyla; 180, 320, 400, 600,
800, 1000 ve 1200 grit numarali SiC asindirict zimparalarla zimparalanmistir. Bu
islemden sonra numuneler 1 um’luk elmas silispansiyon kullanilarak, 6zel ¢uha
tizerinde parlatilmistir. Parlatilan numuneler su ile yikanip, yiizeylerine alkol
puskiirtiilerek kurutulmustur. Mikroskobik incelemeye hazir hale getirilen numuneler
Kalling soliisyonu ile daglanmistir. Daglama isleminden sonra ylizeyleri alkol ile
temizlenerek kurutulan numunelerin, Sakarya Universitesi Teknoloji Fakiiltesi
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimiinde bulunan NIKON LP 1200 ELIPSE

marka optik mikroskop kullanilarak mikroyap1 goriintiileri alinmistir.

4.3.3.2. SEM incelemeleri

Sinterlenmis numunelerin ve 1s1l islem gérmiis numunelerin mikroyap1 incelemeleri
ile cekme deneyi, darbe deneyi ve kirilma toklugu deneyi uygulanan numunelerin
kirllma yiizeylerinin incelenmesi JEOL JSM 6060 LV marka taramali elektron

mikroskobu (SEM) ile gergeklestirilmistir. Ozellikle 1s1] islem gdrmiis numunelerde
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goriilen bazi c¢okeltilerin ne oldugunun anlasilabilmesi veya bu malzemelerin
mukavemet kazanmasinda biiyiikk rol oynayan elementlerin mikroyapidaki
dagilimlarinin belirlenmesi amaciyla gerceklestirilen SEM/EDS nokta ve SEM
elementel haritalama analizleri ise SEM cihazina bagli IXRF 500 model elektron

dagilim spektrometresi (EDS) kullanilarak yapilmistir.

4.3.3.3. TEM incelemeleri

TEM incelemeleri TUBITAK MAM’da gerceklestirilmistir. TEM incelemeleri igin
numuneler dncelikle Struers Minitom diisiik hizli elmas testerede kesilerek ince folyo
haline getirilmislerdir. ince folyo haline gelmis numunelerden zimba ile 3 mm
capinda diskler cikarilarak yaklasik 150 pm’ye kadar zimparalanmislardir. Daha
sonra Struers-Tenupol-5 Double Jet Electropolisher cihazinda 20-30V gerilim ile -
33°C sicakliktaki %20 perklorik asit +%80 metanol elektrolitik soliisyonunda
elektropolisaj ile perforasyon islemi gerceklestirilmistir. Gatan 691 Precision lon
Polishing System (PIPS) cihazi kullanilarak delik genisletilmesi ve ince alanin elde
edilmesi saglanmistir. Numuneler 4,5kV’ta 8° ile iyon parlatma islemine tabi
tutulduktan sonra 2,5-3kV’ta 4° ile gergeklestirilen final asamada gecirgen alan elde
edilmigtir. Numuneler Oxford EDS sistem ile donatilmig, 200 kV’ta ¢alistirilan JEOL
2100 High Transmission Electron Microscope (LaB6 filament) ile incelenmislerdir.
Goriintiiler Gatan Model 694 Slow Scan CCD Camera ile dijital olarak alinmislardir.
Bununla birlikte JEOL yan giris ¢ift tilt agidlger kullanilmistir. Mikroyap1 incelemesi
parlak alan (BF), segili alan difraksiyonu (SAD) ve enerji dagilimi spektrometresi
(EDS) teknikleri kullanilarak gergeklestirilmistir. Dijital goriintiiler i¢in Gatan
Digital Micrograph ve Diffpack programi kullanilmistir.

4.3.4. Mekanik Testler
4.3.4.1. Sertlik ol¢iimleri
Hem sinterleme islemlerinden sonra, hem ¢6zeltiye alma islemlerinden sonra hem de

yaslandirma islemlerinden sonra numunelerin sertlikleri Olg¢lilmiistiir. Sertlik

olgiimleri, Sakarya Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Metalurji Malzeme
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Miihendisligi Boliimii Termal Sprey Kaplama Laboratuarinda bulunan Shimadzu
marka sertlik Sl¢lim cihazinda Vickers skalasi kullanilarak 100 g yiikiin 10 sn
uygulanmas1 suretiyle gerceklestirilmistir.  Sertligi  belirlenmek istenen her

numunenin ortalama 7 farkli yerinden 6l¢iim yapilmustir.

4.3.4.2. Cekme deneyi

Hem sinterlenmis numunelerin hem de yaslandirilmis numunelerin  oda
sicakligindaki mukavemet degerlerini belirlemek amaciyla uygulanan ¢ekme testleri,
Firat Universitesi Teknoloji Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Boliimiinde bulunan Shimadzu AG-X 50 kN ¢ekme cihazinda 1 mm/dk sabit hizla
gerceklestirilmistir. Deneylerde Sekil 4.10.a’da resmi verilmis olan MPIF-50

standardina uygun olarak iiretilmis numuneler kullanilmistir.

4.3.4.3. Kirillma toklugu deneyi

Kirilma toklugu deneylerinde, MPIF-59 standardina uygun olarak iiretildikten sonra
Sekil 4.12°de verilen olgiilere uygun olarak tel erezyon ile gentik agilan numuneler
kullanilmistir. Deney Firat Universitesi Teknoloji Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimiinde bulunan Shimadzu AG-X 50 kN ¢ekme cihazinda 0,01
mm/sn sabit basma hiz1 ile gergeklestirilmistir. Kirilma toklugu degerleri ASTM E-
399°da belirtilmis olan (4.1) ve (4.2) denklemleri kullanilarak hesaplanmustir.

W=10
>

T w0 T ||e

45

Sekil 4.12. Kirilma toklugu deneyi i¢in hazirlanan numunelerin sahip oldugu 6lgiiler
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K = f(WJ (4.1)
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Formulde:

Kic  :Kirilma toklugu (MPa Vm)

B : Numunenin kalinlig1 (m)

W : Numunenin genisligi (m)

S : Numunenin temas ettigi ara mesafe (m)
P : Uygulanan maksimum yiik (MN)

a : Centik yiiksekligi

f(%j : Numune geometri faktorii

4.3.4.4. Darbe deneyi

Darbe deneylerinde 50x10x3 mm ebatlara sahip numuneler kullanilmis olup
numunelere ¢entik ac¢ilmamistir. Deneyler KOSGEB Anadolu Yakasi Hizmet
Midiirliigii blinyesindeki Mekanik Test Laboratuarinda bulunan TIME marka ve
JBW 300A model pendulum tip cihazla gerceklestirilmistir.



BOLUM 5. DENEY SONUCLARI VE TARTISMA

5.1. IN718
5.1.1. DSC ve dilatometre analizleri

IN718 numuneleri i¢in uygun sinterleme sicakligi araligimin belirlenebilmesi
amaciyla gerceklestirilen DSC analizine ait egri Sekil 5.1°de verilmistir. IN718
malzemesi igin ergimenin yaklagik 1247°C’de basladigi ve 1307°C’ye kadar devam
ettigi goriilmektedir. Literatiirde dovme IN718 alagiminin solidiis ve likidiis
sicakliklart sirastyla 1260 ve 1335°C olarak belirtilmektedir (Stoloff 2005). Ortalama
tane boyutu 13,1 pm olan 6nalagimli Inconel 718 tozu kullanilan bir ¢alismada
yapilmis olan DTA analizi ile solidiis ve likidiis sicakliklarinin sirasiyla 1260 ve
1320°C olarak belirlendigi rapor edilmistir (Youhua 2010). Simdiki g¢alismada
solidiis sicakliginin dévme malzemelerden daha diisiik olmasi, malzemenin toz
formunda olusundan dolay1 spesifik yiizey enerjisinin kiitle formundaki malzemeye
oranla ¢ok daha yiiksek olmasina ve diisiik miktarda da olsa toz ylizeylerindeki olasi
oksit tabakalarina baglanmaktadir. Youhua ve arkadaglarinin (Youhua 2010) yaptigi
caligmada ergimenin biraz daha yiiksek sicaklikta baglamasinin, kullandiklar1 tozun
az da olsa daha iri olmasi ve kimyasal bilesiminin biraz farkli olmasindan

kaynaklanmis olabilecegi diisliniilmektedir.

Sekil 5.2°de goriilen dilatometre egrisine gore IN718 numunelerinde maksimum
biiziilmenin 1298°C’de meydana geldigi goriilmektedir. Kimyasal bilesimi bu
calisgmada kullanilan IN718 tozuna ¢ok yakin olan tozlarin kullanilmasiyla
gerceklestirilmis olan bir baska calismada, yapilmis olan dilatometre analizi
sonucunda maksimum biiziilmenin 1292°C’de meydana geldigi bildirilmistir (Simchi
2006). DSC ve dilatometre testlerinden elde edilen verilere gore yapilacak sinterleme

denemelerinin sicaklik araligi 1260-1300°C olarak belirlenmistir.
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Sekil 5.1. IN718 alagimina ait DSC egrisi
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Sekil 5.2. IN718 alagimina ait dilatometre egrisi

5.1.2. Yogunluk ol¢iimleri

IN718 numunelerinde ulasilabilen bagil yogunluk degerleri 1 saat siireyle sinterlenen
numuneler i¢cin Sekil 5.3.a’da, 3 saat siireyle sinterlenen numuneler icin Sekil
5.3.b’de verilmistir. Yogunluk degerlerinin sicaklik artisina paralel olarak arttigi
goriilmiistiir. En yiiksek bagil yogunluk degerine 1290°C ve 1300°C’de yapilan

sinterleme islemleriyle ulasildig1 goriilmiistiir. Fakat 1300°C’de yapilan sinterleme
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islemleri sonucu meydana gelen kismi ergimelere bagli olarak numunelerde sekil
kaybi1 oldugu gozlenmistir. Bu nedenle bu ¢alismada en yiliksek yogunlugu saglayan
sinterleme sicakligi 1290°C olarak kabul edilmistir. Ayn1 sicaklikta farkli siirelerle
gergeklestirilen sinterleme islemleri sonucu elde edilen yogunluk degerleri
karsilastirildiginda, sinterleme siiresinin uzamasina bagli olarak yogunlugun arttigi
goriilmiistir. ~ Ornegin 1280°C ve 1290°C sicakliklarda 1 saat sinterlenen
numunelerde sirasiyla %94,9 ve %955 bagil yogunluk elde edilirken ayni
sicakliklarda siirenin 3 saate ¢ikarilmasiyla sirasiyla %96,2 ve %97,3 bagil

yogunluga ulasilmistir.

Benzer olarak Miura ve arkadaslari tarafindan yapilan bir ¢alismada Inconel 718
alasrmindan TEK ile sekillendirilen pargalarin 1100-1300°C sicaklik araliginda 1-6
saat arasi siirelerle sinterlenmesi sonucu, bagil yogunlugun sinterleme sicakligina
bagli olarak arttig1 bildirilmistir (Miura 2010). Johnson ve arkadaslari tarafindan
yapilan bir ¢alismada ise yine TEK ile iiretilmis 718 siiperalasim numunelerinin
sinterlenmesinde, sinterleme siiresinin uzamasina bagli olarak yogunlukta artis
oldugu rapor edilmistir (Johnson 2004). Johnson ve arkadaslari, ortalama tane boyutu
7.4 pm olan Onalagimli 718 siiperalasim tozundan TEK ile sekillendirdikleri
numuneleri 1260°C’de ve vakum altinda 1 saat sinterleyerek %96,7 bagil yogunluk
elde etmislerdir. Ayni sartlarda 2 saat sinterledikleri numunede %98,4 bagil
yogunluk elde etmislerdir (Johnson 2004). Simdiki ¢alismada vakum ortaminda daha
yiiksek sicaklik ve daha uzun siirede gerceklestirilen sinterleme islemiyle daha diisiik
bagil yogunluga ulasilabilmistir. Bu durumun simdiki calismada kullanilan tozun
ortalama tane boyutunun ¢ok daha biiylik olmasindan (11.9 pm) kaynaklanmis
olabilecegi disiiniilmektedir. Ciinkii sinterleme isleminde itici gili¢ ylizey
enerjisindeki azalmadir. Daha kiigiik boyutlu toz pargaciklari daha yliksek yiizey
enerjisi saglar ve bu sayede daha kisa siirede daha yiiksek yogunluk degerleri elde
edilebilir (German 1996). Miura ve arkadaglari tarafindan farkli parcacik boyut
dagilimina sahip 3 ayr1 tozun kullanilmasi ile gergeklestirilen ¢calismada da daha ince
taneli tozlarin daha yiiksek bagil yogunluga ulasilmasini sagladigi rapor edilmistir
(Miura 2010). Giilsoy ve arkadaslari tarafindan yapilan bir ¢alismada Onalasimli
IN718 tozunun TEK ile sekillendirilip 1285°C’de 2 saat sinterlenmesi sonucu

%97,81 bagil yogunluga ulasildig bildirilmistir (Giilsoy 2011).
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Sekil 5.3. IN718 alasiminda farkli sicakliklarda; a) 1 saat, b) 3 saat siire ile yapilan sinterlemeler
sonrasi elde edilen bagil yogunluk degerleri

Sinterlenen numunelerin goézenek miktar1 hakkinda bilgi edinmek amaciyla
numunelerden parlatma iglemi sonrasinda daglama yapilmadan alinmis olan optik
mikroskop goriintiileri Sekil 5.4’te verilmistir. Toz enjeksiyon kaliplama yontemiyle
iiretilen pargalar geleneksel toz metalurjisi ile liretilenlerden daha yogundurlar. Parca
icinde kalan az miktardaki gozenekler de kiigiik ve kiiresel sekilli olup birbirleriyle
baglantili degillerdir (Vervoort 1996). Goriintiiller incelendiginde yukaridaki
aciklamaya uygun olarak gozenek yapisinin kiiresel oldugu ve gdzeneklerin
birbirleriyle baglantili olmadiklar1 goriilmektedir. Yogunluk o6l¢iimlerini destekler
tarzda daha yiiksek sicakliklarda yapilan sinterleme islemleri sonucunda daha diisiik

gozenekli mikroyapr elde edilmistir. Ayn1 sicaklikta daha uzun siire ile
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gergeklestirilen  sinterleme islemleri malzemede gozeneklerin kiiglilmesini  ve
gozenek miktarinin azalmasmi saglamistir. En yiiksek bagil yogunluk degerine
ulasilan 1290°C’de 3 saat siireyle sinterlenen numunenin goriintiisiinde diger

numunelere nazaran goézenekliligin daha az oldugu ve gozeneklerin digerlerine

kiyasla daha kiigiik boyutlu oldugu goriilmektedir.

a, b,

100 um 100 um

Sekil 5.4.a) 1260°C’de 1 saat, b) 1270°C’de 1 saat, c¢) 1280°C’de 1 saat, d) 1280°C’de 3 saat, e)
1290°C’de 1 saat, f) 1290°C’de 3 saat sinterlenen IN718 numunelerinin parlatma islemi sonrasida
alinmig optik mikroskop goriintiileri
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5.1.3. XRD analizi

Mikroyapida sinterleme ve 1s1l islemlere bagli olarak meydana gelen faz degisimi
olup olmadiginin anlagilabilmesi i¢in baslangi¢ tozuna, sinterlenmis malzemeye ve
yaglandirilmis malzemeye yapilan XRD analizine ait difraksiyon paternleri Sekil
5.5’te verilmistir. Yapilan XRD analizleri sonucunda 6n alasimli olan baslangig
tozlari, sinterlenen numuneler ve yaslandirilan numunelerden elde edilen paternlerin
hemen hemen ayni oldugu goériilmiistiir. Her ti¢ durumda da sadece gama (y) matrise
ve delta (8) fazina ait pikler elde edilmistir. IN718 alasimi iizerine gergeklestirilmis
daha onceki ¢alismalarda yapilan XRD analizi ile NbC, 6 ve y fazlarmin varliginin
difraksiyon piklerinden kolayca tespit edildigi bildirilmistir (Dayong 2006, Liu 1999,
Wang 2004). Onceki c¢alismalarda NbC fazinin kolayca tespit edilebilecegi
aciklamasina dayanilarak simdiki ¢aligmada sinterleme sonrasinda veya 1sil iglem
sonrasinda yapi igerisinde NbC olusmadigi, olusmus ise de XRD analizi ile

yakalanamayacak derecede kii¢lik miktarlarda oldugu diistiniilmektedir.
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Sekil 5.5.a) IN718 tozuna, b) Sinterlenmis IN718 numunesine, ¢) Yaslandirilmig IN718 numunesine
uygulanan XRD analizinden elde edilen paternler
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Wang ve arkadaglar1 (Wang 2004) yaptiklar1 bir ¢alismada y" fazinin difraksiyon
piklerinin (112) y matrise ait difraksiyon piklerine ¢ok yakin oldugu i¢in ayirt
edilemeyecegini rapor etmislerdir (Wang 2004). Benzer bicimde Sarkar ve
arkadaslar1 tarafindan yapilmis olan bir baska calismada y matrisin ve y" fazinin
XRD analizinden elde edilen piklerinin st Giste geldigi belirtilmektedir. Sarkar ve
arkadaslar1 yaptiklar1 analiz sonucunda {i¢ farkli 20 degerinde y" fazina ait piklerin
gama matrise ait pikler tarafindan ortiildiigiinii Sekil 5.6’daki gibi ifade etmislerdir
(Sarkar 2008). Ek olarak Wang ve arkadaslar1 Inconel 718 alasiminda mukavemet
arttirict etkiye sahip bir diger intermetalik ¢okelti olan y' fazimin difraksiyon
piklerinin kristal yapisi ve diisiik miktarindan dolayr tespit edilemeyecegini de

belirtmislerdir (Wang 2004).
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Sekil 5.6. y matrisin ve y" fazinin XRD analizinden elde edilen pikleri (Sarkar 2008)

Nikel esasli siiperalagimlar iizerine yapilan bir diger calismada yaslandirma islemi
sonrasinda 0,002 adim boyu ve her adim i¢in 12 saniyelik zaman kullanilmak
suretiyle gergeklestirilen XRD analizinde bile Nig(Nb, Al, Ti) pikleri elde
edilememistir (Rai 2004). Li ve arkadaslar1 da ¢okeltilerin X-ray ile yakalanmasinin
zor oldugunu belirtmislerdir (Li 2002). Fakat gama matrisin XRD paternlerinde
gozlenen degisimlerle ¢o6keltilerin  varliginin  dolayli olarak belirlenebilecegi
belirtilmektedir (Rai 2004). Simdiki ¢aligmada da gama matrise ait piklerin baslangig
tozu, sinterlenmis numune ve yaslandirilmis numune i¢in farkliliklar sergiledigi
goriilmektedir. Baslangic tozunda gama matrise ait piklerin siddeti daha yiiksek iken
sinterleme sonrasi ve yaslandirma sonrasi pik siddetlerinde gama matrise ait piklerin

siddetlerinin azaldig1 miisahede edilmistir. Bu durumun olusmus oldugu diisiiniilen
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ikincil fazlar tarafindan basta Ni olmak iizere matris igindeki elementlerin

miktarlarinin azaltilmasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

5.1.4, Mikroyap1 incelemeleri

TEK ile tiretilen IN718 numunelerinin sinterleme sonrasi ve uygulanan 1sil iglemler
sonrasi mikroyapilart optik mikroskop, SEM ve elementel analizler ve TEM

incelemeleri ile degerlendirilmistir.

5.1.4.1. Optik mikroskop incelemeleri

Sinterlenmis numunelerin tane yapilarinin anlagilabilmesi amaciyla daglama islemi
sonrasinda alinmis olan optik mikroskop goriintiileri Sekil 5.7°de verilmistir.
Gorilintiilerden gozeneklerin ¢ogunlukla taneler arasinda bulundugu goriilmektedir.
Tane boyutunun artan sinterleme sicakligl ve siiresi ile birlikte arttig1 bilinmektedir
(German 1996). Goriintiiler incelendiginde artan sinterleme siiresiyle beraber tane
boyutunda bir miktar irilesme meydana geldigi goriilmektedir. En yiiksek yogunlugu
saglayan 1290°C’de sinterlenmis numunenin ortalama tane boyutunun 20-30 um
araliginda oldugu ve tanelerin eseksenli oldugu goriilmektedir. Johnson ve
arkadaglarmin yaptig1 caligmada 1260°C’de 1 saat sinterlenen malzemenin ortalama
tane boyutunun 10-15 pum oldugu rapor edilmistir (Johnson 2004). Bu ¢alismada
tane boyutunun biraz daha iri olmasmin kullanilan tozun daha iri olmasindan,
sinterleme sicakliginin daha yiliksek ve sinterleme siiresinin daha uzun olmasindan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Siiperalagimlarin dayanimlari tane boyutuna ve tane
boyutu ile par¢a kalinligr arasindaki iliskiye son derece bagimlidir (Sims 1987).
Dovme siiperalasimlarda uygulamaya bagli olarak ideal tane boyutunun 5-50 um
arasinda olmasit ve mikroyapinin {iniform eseksenli tanelerden olugmasi arzu
edilmektedir. Fakat dokiim yolu ile iiretilen ve homojenizasyona maruz birakilan
kaba taneli (tane boyutu>10mm) bir ingottan yukarida zikredilen tane Gzelliklerine
sahip son friinlerin elde edilmesi olduk¢a zordur (Pollock 2006). Ciinkii ingot
metalurjisi  (dokiim ve dovme) ingotlarin ergitilmesini ve katilasmasini,
mikrosegregasyonlarin azaltilmasi i¢in homojenizasyon islemini ve tiniform yeniden

kristallenmis gama taneleri elde etmek amaciyla kaba taneli dokiim yapisini
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gidermek i¢in yapilan bir dizi termomekanik islem basamagimi icermektedir
(Semiatin 2012). Simdiki ¢alismada tistiin mekanik 6zellikler saglamasi bakimindan
arzu edilen eseksenli ve ince taneli mikroyapi, dokiim ve dévme yoluyla iiretimde
yapilmas1 gereken ve iiretim maliyetini arttiran islem basamaklarina gerek

kalmaksizin TEK teknigi ile kolaylikla elde edilebilmistir.
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Sekil 5.7.a) 1260°C’de 1 saat, b) 1270°C’de 1 saat, c) 1280°C’de 1 saat, d) 1280°C’de 3 saat, e)
1290°C’de 1 saat, f) 1290°C’de 3 saat sinterlenen IN718 numunelerinin daglama islemi sonrasinda
alinmis optik mikroskop goriintiileri
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5.1.4.2. SEM incelemeleri

Sekil 5.8’de 1290°C’de 3 saat sinterlenen IN718 numunesinin SEM goriintiisii
verilmistir. Sinterleme sonucu malzemede bol miktarda tavlama ikizi olustugu
goriilmektedir. Yapilan DSC analizi ile bu malzemenin solidiis sicakligmin 1247°C,
likiidiis sicakliginin ise 1307°C oldugu belirlenmistir. Bu veriye dayanilarak yapilmis
olan sinterleme islemlerinde siipersolidiis siv1 faz sinterleme (SLPS) mekanizmasinin
aktif oldugu diistintilmektedir. SLPS tekniginde 6nalagimli bir toz kismi bir ergime
elde etmek amaciyla solidiis ile likidiis sicakliklar1 arasindaki bir sicakliga isitilir.
Yogunlagsma kapiler yeniden diizenlenme ve ¢ozlinme-yeniden ¢okelme karigimi ile
gerceklesir (Chan 1998). Ni esasl siiperalasim tozlarindan iiretilen pargalarin SLPS
teknigi ile yiiksek bagil yogunluga ulastirilabilecegi belirtilmektedir (German 1990,
Lal 2000). Bu ¢alismada ulasilabilen en yiiksek bagil yogunluk %97,3 olmustur.
Buna bagli olarak malzemenin SEM goriintiisiinde, 6zellikle tane sinirlarinda olmak

tizere bir miktar gézenek oldugu goriilmektedir.

Sekil 5.8. 1290°C’de 3 saat sinterlenen IN718 numunesinin SEM gériintiisii

Sekil 5.9°da IN718 numunesinin 980°C’de 1 saat ¢dzeltiye alinip suda sogutulduktan
sonra alinmis SEM goriintlisii ve yapilan SEM elementel haritalama analizine ait
goriintiiler verilmistir. Literatiirde dovme Ni esasl siiperalasimlarda ¢ozeltiye alma
isleminin y' fazininin neredeyse tiimiinii ve c¢ok kararli olan MC tipi karbiirler
disindaki diger karbiir ¢okeltilerini ¢ézlindiirmek amaciyla yapildig: bildirilmektedir.

Cozeltiye alma sicakligindan sogurken (air cooling) malzeme igerisinde bir miktar y'
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fazinin olusabilecegi de rapor edilmektedir (Stoloff 2005). Bu ¢alismada 1s1l isleme
tabi tutulacak IN718 numuneleri 1290°C’de 3 saat sinterlendikten sonra firmndan
cikarilmadan 10°C/dk hizla sogumaya birakilmislardir. Cozeltiye alma isleminden
sonra havada sogutulan Ni esash siliperalasimlarda y' ve karbiir c¢okeltileri
olusabiliyorsa 1290°C’den 10°C/dk gibi yavas bir hizla sogutulan sinterlenmis IN718
numunelerinde daha ¢ok karbiir ve y' ¢okeltisi olusmasi beklenir. Bunun gostergesi
de sinterleme sonras1 malzemeden 6lgiilen 348+10 HVy; sertlik degeridir. Cozeltiye
alma isleminden sonra malzeme sertligi 224 HV 1 degerine kadar diismiistiir ki, bu
durum sinterleme sonrasi malzemede olugsmus oldugu diisiiniilen intermetalik

fazlarin ¢oziindiigiiniin ve ¢dzeltiye alma isleminin basarili oldugunun gostergesidir.

Sekil 5.9.a’da verilmis olan SEM goriintiisiinde biiyiik ¢ogunlugu tane sinirlarinda
olmak tizere bol miktarda ¢Okelti bulundugu goriilmektedir. SEM elementel
haritalama analizine ait goriintiiler incelendiginde tane sinirinda goriilen ¢okeltilerde
Mo, Ti, Nb ve Al elementlerinin bir kiimelesme sergiledigi goriilmektedir. Bununla
birlikte c¢okeltilerin bulunduklar1 bdlgelerde matrisi olusturan Ni, Fe ve Cr
elementlerinin miktarinda biiyiik bir azalma oldugu goriilmektedir. Fakat s6z konusu
cokeltilerin bu elementleri (Ni, Fe ve Cr) hi¢ icermedigi sOylenemez. En onemlisi
Mo, Ti, Nb ve Al elementlerinin kiimelestigi bolgede C elementi de bir artig
sergiledigi icin bu ¢oOkeltilerin karbiir oldugu sdylenebilir. Nikel esash
stiperalagimlarda yaygin olarak bulunan karbiir ¢esitleri MC, M23Cq, MsC ve M;C3
olup, burada “M” c¢ogunlukla refrakter elementler olmak iizere metal atomlarim
temsil etmektedir. MC tipi karbiirler birincil karbiirler olarak bilinir ve genellikle Ti,
Ta ve Nb elementlerince olusturulurlar (Sundararaman 2002). Ni esash
stiperalagimlarda 1s1l islem sonucu MC tipi karbiirlerin bozunmasi halinde serbest
kalan karbonun My3Cs veya MgC tipi karbiirleri olusturabilecegi belirtilmektedir.
M23Cs kromca zengin bir karbiirdiir. MgC tipi karbiirlerin ise refrakter metal igerigi
Ma3Cs tipi karbiirlerden genellikle daha yiiksektir ve bu karbiirler Mo ve W gibi
refrakter metaller bakimindan zengin olan alagimlarda olusmaya meyillidir. MgC tipi
karbiirlerin %6-8’den daha fazla Mo veya W igeren alagimlarda, M»3Cs ile birlikte
tane smir1 ¢okeltileri tarzinda olustugu bildirilmektedir (Sundararaman 2002). Bu
caligmada kullanilan IN718 tozunun Mo igerigi agirlikga %3,1 olmasindan dolay1

SEM elementel haritalama analizine ait goriintiiniin tane sinirindaki karbiirlerin MgC
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tipi karblir olmadig1 disiiniilmektedir. Bununla birlikte tane smirindaki karbiir
cokeltilerinin bulundugu bdlgede yukarida da séz edildigi gibi Cr elementinin
miktarinda bir azalma olmasi s6z konusu ¢okeltilerin M»3Cg tipi karbiir de olmadigini
gostermektedir. Bu diisiinceyi ¢ozeltiye alma isleminin yapildigi 980°C sicakligin
MC tipi karbiirleri ¢dzemeyecegi diislincesi de desteklemektedir. Ciinkii MC tipi
karbiirlerin yiiksek sicakliklarda olustugu ve 1200°C gibi yiiksek sicakliklara kadar
kararli olduklar1 rapor edilmektedir (Niang 2010). Bunlara ilaveten %0,07 Si i¢eren
alasimlarda MC tipi karbiirlerin MgC tipi karbiirlere doniismeyecegi bildirilmektedir
(Patel 2005). Bu g¢alismada kullanilan IN718 tozunun igeriginde agirlik¢a %0,29 Si
bulunmaktadir. Tiim bu agiklamalar ve ¢okeltilerde yigilma sergileyen elementler
gdz Onilinde bulundurularak tane smirinda goriilen ¢okeltilerin MC tipi karbiirler
oldugu disiiniilmektedir. Inconel 718 alasimi, Inconel 625 alasimindan tiiretilmis bir
alasimdir (Patel 2005). Tablo 5.1°de 625 alasiminin 1s1l isleme maruz birakilmasi
halinde i¢inde olusabilecek ¢okeltiler ve bu ¢okeltilerin kompozisyonlari verilmistir
(Floreen 1994). 718 alasimi, 625 alagimindan tiiretilmis bir alasim oldugu igin 625
alasiminda c¢okeltileri olusturan elementlerin 718 alasiminda da benzer roller
iistlenecegi diislincesiyle elementel haritalama analizi goriintiisiindeki ¢okeltilerin
Tablo 5.1°de ok isareti ile gosterilmis tane sinirt MC tipi karbiir oldugu kanaatine

varilmistir.

Karbiirler, siiperalagimlarda matris i¢inde, tane smirlarinda veya taneler arasinda
olusabilirler (Donachie 2002 a). Olusan karbiir ¢okeltilerinin morfolojisi, alagimin
tim Ozellikleri {izerinde Onemli etkilere sahiptir. Tane sinirlarinda biiyik ve
birbirinden bagimsiz (ayrik) c¢okeltilerin olugsmasi etkileyici bir sekilde tane siniri
kaymasini  6nlediginden faydalidir (Sundararaman 2002). Tane simir1 karbiir
cokeltilerine atfedilen diger bir etki ise tane sinirlariin her iki tarafinda intermetalik
cokeltilerin olusmadigr bolgeler meydana gelmesini saglamalaridir. Bu bdlgeler
matris ile kiyaslandiginda daha zayiftirlar fakat daha siinektirler. Cokeltilerin
bulunmadig1 bu bolgeler ¢cok genis olmadiginda, matris son derece biiyiik bir hacim
oranina sahip c¢oOkeltilerle giiclendirilmis olsa bile siliriinme esnasinda ortaya cikan
gerilme yogunlagmalarini rahatlatabilir ve bdylece malzeme Omriinii uzatirlar
(Sundararaman 2002). Bu agiklamalar 1s1ginda simdiki ¢alismada ¢ozeltiye alinmig

malzemenin tane smirindaki karbiir c¢okeltilerinin morfolojisinin mukavemet
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acisindan faydali olan tiirden oldugu soylenebilir. Fakat Nb ve Ti gibi intermetalik
cokeltiler olusturarak alasimin mukavemetini arttiracak elementlerin bir kisminin
¢Ozeltiye alinmis malzemenin tane sinirlarinda bulunan karbiirlere katilmis olmasi,
bu elementlerin asir1 doymus kati ¢ozelti durumundaki matriste hacim oranini
azaltacag1 i¢in olusacak olan intermetaliklerin de hacim orani azalacak; dolayisiyla
mukavemet artig1 bir miktar azaltacaklardir. Bu durum nikel esasl siiperalagimlarda
refrakter element icerigi kontrol edilmediginde olusan TCP fazlarinin matristeki kati
cozelti veya intermetalik ¢okelti olusturacak elementlerin hacim oranin1 azaltmasina
ve bunun sonucunda olusan intermetalik ¢okelti miktarinin azalmasiyla alagimin

zayiflamasina neden olmasina benzemektedir (Donachie 2002 a, Mitchell 2005).

Literatiirde karbiir ¢okeltilerinin Ni esash siiperalasimlarin sertligine etkisi ile ilgili
bir aciklamaya rastlanmamistir. TEK ile iiretilen IN718 malzemesinde sinterleme
isleminden sonraki soguma asamasinda olustugu ve ¢oOzeltiye alma isleminde
¢oziinmeden kalarak varligini devam ettirdigi anlagilan MC tipi karbiirlere ragmen
sinterleme sonrast 348+10 HVp; olan sertlik degerinin ¢ozeltiye alma islemi
sonrasinda 224 HVji’e diismiis olmasi, Ni esasli siiperalagimlarin mikroyapisinda
bulunan karbiir ¢okeltilerinin malzeme sertliginin artmasinda intermetalik ¢okeltiler
kadar etkili olmadiklarini diisiindiirmektedir. Bu tiir alagimlarda sertlik artisinin daha
cok nano Olgiilii intermetalik ¢okeltilerin matris ile bagdasik bir sekilde olugmasi ve
bu sayede meydana gelen kafes carpilmalariyla saglandigi bilinmektedir (Slama
2000). Fakat karbiirlerin daha once de soz edildigi gibi tane sinirt kaymasina engel
olarak malzemenin mukavemetini arttirdigl, O6zellikle yiiksek sicaklik siiriinme

dayanimina 6nemli katkilar1 oldugu bilinmektedir (Sundararaman 2002).

Sekil 5.9.b’deki SEM elementel haritalama analizine ait goriintiide goriilen tane
sinirindaki karbiir ¢okeltisinin yakininda Ti ve Al elementlerinin de bir kiimelesme
sergiledigi  goriilmektedir. Tablo 5.1°deki tane smirn1 MC  karbiiriiniin
kompozisyonunda Ti elementi bulunmasina ragmen Al elementi yoktur. Literatiirde
nikel esasl siiperalasimlarda olusabilecek fazlar detayli olarak aciklanmis olmasina
ragmen Al’un karbiir olusturduguna dair bir agiklama da bulunmamaktadir
(DeAntonio 1991). Bu durum MC tipi karbiiriin yiizeylerinde y' [Niz(Al, Ti)]

intermetalik ¢okeltisinin olugsmus olabilecegini diisiindlirmektedir. Ni esash
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siiperalasimlarda y' faz1 3 farkli sekilde olusabilmektedir. Bunlardan birisi
karbiirlerin (MC ve M23Cg) ylizeylerinde kilif veya film halinde olusmasidir
(Donachie 2002 a). SEM elementel haritalama analizinde Ti ve Al elementlerinin
MC tipi karbiir oldugu diisiiniilen tane sinirindaki ¢okeltinin yakininda bulunmasi,
Niz(Al, Ti) ¢okeltisinin MC tipi karbiiriin etrafinda yukarida belirtildigi gibi bir kilif
seklinde ¢okelmis olabilecegini disiindiirmektedir. Bu durum Ni esash
stiperalagimlarin y matrisinin igerdikleri fazlar1 sematik olarak gdsteren Sekil 3.4 teki

goriintiidde goriilmektedir.

Inconel 718 alasiminda y" faz1 siklikla y' fazi ile birlikte ¢okelir. Fakat bu alagimda
asil mukavemet arttirict faz y" ¢okeltileridir (Donachie 2002 a, Slama 2000, Wang
2004). y" fazinin kimyasal formiilii NizNb seklinde oldugu i¢in ¢6zeltiye alinmis
malzemede Nb elementinin dagilimi biliyilk 6nem tasimaktadir. Nb’un yap1
icerisindeki dagilimini gosteren goriintiide tane siirindaki ¢okeltilerin olmadigi
bolgelerde de Nb elementinin bolca bulunmasi malzemenin yaslandirma islemine
verecegi cevabin On habercisidir. Bununla birlikte y' olusturucu elementler olan Al ve
Ti elementleri de c¢okeltiler disindaki bolgelerde goriilmektedir. Bu calismada
kullanilan 718 alagim1 azimsanmayacak miktarda Al ve Ti icerigine sahip oldugu igin
bu durum 6nem tagimaktadir. Clinkii Nb ile birlikte Al ve Ti igerigine de sahip olan
alasimlarda olusan y' cokeltilerinin tiim ylizeylerinde y" fazinin ¢dkelebilecegi
bildirilmektedir (Patel 2005). Bununla birlikte 718 alasimima mukavemet kazandiran
asil faz y" iken y' fazinin da mukavemet artis1 sagladigi bilinmektedir (Wang 2004).
IN718 alasiminda y" hacim oranmin y' fazindan 4 kat daha fazla oldugu
bildirilmektedir (Slama 2000). Bir baska ¢alismada IN718 alasiminin %15 y" ve %4
y' faz1 icerdigi; fakat esit miktarda y" fazinin y' fazindan daha yiliksek mukavemet

sagladig1 bildirilmistir (Decker 2006).

Yaslandirma islemlerinin koruyucu gaz veya vakum kullanilmadan atmosfer
sartlarinda gerceklestirildigi g6z Onilinde bulunduruldugunda oksijen elementinin
dagilimina da dikkat edilmesi gerekmektedir. Oksijen elementinin dagiliminin
yaninda oksijene kars1 afinitesi yliksek olan Al ve Ti elementlerinin oksijenle birlikte
bir kiimelesme sergileyip sergilemedigi de Onemlidir. Goriintiilerde Al ve Ti

elementlerinin tane smirinda kiimelesme sergiledigi fakat ayni bolgede oksijen
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miktarinda bir yigilma olmadigi goriilmektedir. Bu durumda Al’'un Al,O3 bilesigi
olusturmadigr soylenebilir. Bu durum, malzemenin mukavemet kazanmasinda rol

oynayacak olan Niz(Al, Ti) ¢okeltilerini olusturacagi igin Al veya Ti miktarinin oksit

olusumuyla azaltilmadigindan olumludur.

Sekil 5.9. Cozeltiye alinmig IN718 numunesinin; a) SEM goriintiisii, b) SEM elementel haritalama
analizine ait goriintiileri
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Tablo 5.1. Inconel 625 alasiminin 1s1l isleme maruz birakilmasinin sonucu iginde olusabilen ¢okeltiler
ve bu ¢okeltilerin kompozisyonlar1 (Floreen 1994)

Faz Yapi Tipik Kompozisyon

MC Kiibik, a=0,43 & Matris Blok Morfolojili MC
(Tio,07Cro,04F€0,02Nio,00NBg 75Nig 03)C

Tane Sinirt MC
(Tig,15Cro,04F€0,01Nio,08Ng 67M00,01)C

MeC Kiibik, a=1,13 & (Cro 21Fe0,02Nig 37NDg 08M0g 24Si0,08)6C

M,3Cq Kiibik, a=1,08 & CrogsF€0,01Nig 07M0g 07)23Cs

v’ Diizenli tetragonal, Ni3(NbsgsTicosAls)
a=0,36,¢c=0,74 &

1) Ortorombik, NisNb

a=0,51, b=0,42, c=0,45 &

Laves Hegzagonal, a=0,47, ¢=0,77 & | (Croz1F€008Nio 41)
2(Sip,17Tig,01Nbg 15MO0g 63)

(Cr, Nb)zN Tetragonal, a=0,3, c=0,77 &4 CrO,SQNi0,07Nb0,4lM00,13)2N

Sekil 5.10°da IN718 numunesinden c¢ozeltiye alma isleminden sonra alinmis
SEM/EDS nokta analizine ait goriintiiler verilmistir. Tane sinirindaki ¢okeltiden (bu
¢okelti aymi zamanda Sekil 5.9’daki SEM elementel haritalama analizinin
goriintiistinde de yer almaktadir) alinan 1 numarali noktanin EDS analizine gore bu
cokeltide Nb miktar1 baglangi¢ tozunun kimyasal kompozisyonuna gore 4 kata yakin
bir artis sergilemistir. Bununla birlikte Mo miktar1 da baslangi¢ tozuna oranla iki kat
artts sergilemistir. Bu noktada matrisi olusturan Ni, Cr ve Fe elementlerinin
miktarinda diisiis oldugu goriilmekte, 6zellikle Ni miktarindaki dustis dikkati C
elementinin miktarina ¢cevirmektedir. Bu noktada C elementinin miktarinin oldukca
yiiksek  olmasi, SEM  elementel  haritalama  analizi  goriintiilerinin
degerlendirilmesindeki diisiinceleri destekler bi¢imde bu ¢okeltinin tane sinirinda
olusmus bir MC tipi karbiir olduguna isaret eder. EDS analizi alinmis diger iki
noktaya nazaran 1 numarali noktada oksijen miktariin biraz daha yiiksek olmas1 bu
noktanin tane sinirina daha yakin olmasina baglanmaktadir. Bu oksijenin Al ve Cr
gibi afinitesi bulunan elementlere baglanmis olabilecegi diisiiniilmektedir. 2 ve 3
numaral1 bolgelerde elementlerin sergilemis oldugu dagilimin ¢alismada kullanilan

IN718 tozunun kimyasal kompozisyonuna ¢ok yakin oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 5.10. Cozeltiye alinmig IN718 numunesinden alinmis SEM/EDS nokta analizi

Sekil 5.11.a’da IN718 numunesinin yaslandirma islemi sonrasinda alinan SEM
gorlintiisii verilmistir. SEM goriintiisiinde ¢ogunlugu tane sinirinda olmak iizere
mikroyapida bol miktarda ¢okelti bulundugu goriilmektedir. Sekil 5.5°te verilmis
XRD analizine ait paternlerden de anlasilacag: iizere mikroyapida bulunan fazlardan
biri de 6 fazidir. SEM goériintiisiinde tane sinirindaki ¢okeltilerden bir kisminin 6 fazi,

bir kisminin ise karbiir ve birincil gama (y') ¢okeltileri olabilecegi diisiiniilmektedir.



100

Sekil 5.11.b’de verilen zaman-sicaklik-doniisiim (ZSD) diyagramina gore numunenin
maruz birakildig1 sicaklik ve siiredeki 1sil islem sonucu malzeme igerisinde ikincil
gama (y") ¢okeltilerinin olusmus olmasi1 gerekmektedir. ZSD diyagraminin yaninda
yaslandirma sonucu, ¢oOzeltiye alinmis malzemenin sertliginde meydana gelen
yaklagik olarak %100’liik artis da IN718 malzemesine asil mukavemet kazandiran y"
fazinin olusmus oldugunu gostermektedir. Fakat disk sekilli bu intermetalik
cokeltiler ¢ok kiiclik boyutlu (60nm) olduklar1 i¢in SEM ile goriilmeleri ¢ok zordur
(Mankins 1990).

(=
S

600 : 1110

500 | ___1930
0031 3 10 100 1000 10000

Siire (saat)

Sekil 5.11.a) Yaslandirilmis IN718 numunesinin SEM goriintiisii, b) Inconel 718 alagiminin ZSD
diyagrami (Brook 1988)

Sekil 5.12°de yaslandirilmig IN718 numunesine ait SEM elementel haritalama

analizine ait gorintiiler verilmistir. SEM elementel haritalama analizine ait bu
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goriintiilerden, Nb basta olmak iizere refrakter elementlerin dagilimlarini gosteren
goriintiiler bliylik 6nem tagimaktadir. Ciinkii nikel veya kobalt esasli sliperalagimlara
ilave edilen refrakter elementlerin kati ¢6zelti olusturarak veya nano boyutlu
intermetalik ¢okeltileri olusturarak mukavemet artis1 saglamak, hem tane sinirlarinda
hem de matris i¢inde karbiir ¢okeltileri olusturmak, zararli etkileri olan TCP fazlarini
olusturmak ve koruyucu oksit tabakasi olusturmak gibi 6nemli rolleri vardir. Alasim
kompozisyonundaki refrakter element icerigindeki kiiclik degisimlerin farklh
intermetalik fazlarim ¢6kelme kinetigi veya kararliligi tizerine etkisi vardir
(Sundararaman 2002). Bu rollerden mukavemet artisina en biiyiik katki saglayani
yaslandirma  sonucu intermetalik  c¢okeltiler olusturmalaridir. Ni  esash
siiperalagimlarda intermetalik ¢okeltiler Al, Ti ve Nb elementlerince olusturulur.
Diger refrakter elementlerden farkli olarak Nb elementi Ni igerisinde ¢ok az
cozlinlirliik gostermektedir. Bu durum Ni ile Nb elementlerinin atom yarigaplari
arasinda %14,7 gibi bir fark bulunmasindan kaynaklanmaktadir. %20 Cr i¢eren Ni-
Cr matriste 1000-1200°C arasinda sadece %7 Nb ¢dziinebildigi ve bu ¢oziiniirliigiin
azalan sicaklikla birlikte azaldigi rapor edilmektedir (Patel 2005). Bununla birlikte
bu ¢alismada kullanilan IN718 tozu %18.7 Cr ve %3.1 Mo i¢cermektedir. Cr ve Mo
matris icerisinde kati ¢ozelti olusturmayi tercih eden elementler olup bunlarin varligi
matrisin intermetalik ¢okelti olusturan Al, Ti ve Nb c¢oziciiliigiinii azaltmaktadir
(Sundararaman 2002). IN718 alasimi igerisine ilave edilen demirin de intermetalik
¢okelti (y") olusumunu arttirdigr bildirilmektedir (Quist 1971). Bunlara ek olarak Nb
en yiiksek -elektropozitivite Ozelligine sahip refrakter elementtir. Bu 6zelligi
sayesinde siiperalasim icgerisinde NizsNb, NbC veya NbN cokeltileri olusturabilir.
Nb’un YMK vyapili NizAl intermetaliginde Al’un yerini alabilecegi de rapor
edilmektedir (Patel 2005).

Sekil 5.12’de verilmis olan SEM elementel haritalama analizine ait goriintiiler
incelendiginde Nb elementinin  homojene yakin bir dagilim sergiledigi
goriilmektedir. Yukarida sayilan ozellikleri géz Onlinde bulunduruldugunda, bu
caligmada kullanilan IN718 alagiminin kompozisyonunda bulunan %35 Nb’un biiyiik
kisminin, yaslandirma isleminden sonra kat1 ¢ozelti yerine karbiir veya intermetalik
cokeltiler olusturmayi tercih edecegi diisiiniilmektedir. Bu durumda C elementinin

mikroyapidaki dagilimi 6nem kazanmaktadir. C elementi, bu bolgeden alinmig SEM
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elementel haritalama analizinden elde edilen goriintiilere gore herhangi bir noktada
belirgin bir yogunlagsma sergilememistir. Nb’un da homojene yakin bir dagilim
sergilemis olmasi, bu bolgede NbC ¢okelmesinin olmadigini gosterir. Bu durum
Sekil 5.5’teki XRD analizi tarafindan da dogrulanmaktadir. Ciinkii daha 6nce de
belirtildigi gibi IN718 alasiminda XRD analizi ile NbC pikleri kolaylikla tespit
edilebilmektedir (Dayong 2006, Liu 1999, Wang 2004). Fakat bu bolgeden alinmis
SEM elementel haritalama analizinde ve yapilmis olan XRD analizinde tespit
edilememis olmasi, yaslandirilmis numunede hi¢ NbC bulunmadig seklinde
anlagilmamalidir. Ciinkii ¢ozeltiye alinmig numuneden alinan SEM elementel
haritalama analizi NbC varligin1 gostermis olup, orada tespit edilen NbC’lerin
yaslandirma isleminden sonra da varligini devam ettirdigi diistiniilmektedir. Sadece
SEM elementel haritalama analizinin alinmig oldugu bu bolgede NbC ¢okelmesi
meydana gelmemis oldugu kastedilmektedir. SEM elementel haritalama analizi
goriintlisiine goére Nb’un tane smirinda birkag¢ kiigiik kiimelesme disinda homojen
olarak dagilmis olmasi ve yaglandirma 1s1l iglemiyle malzeme sertliginde %100’den
fazla bir artis olmasi malzeme icerisinde y" (NizgNb) cokeltilerinin olustugunu
diisiindiirmektedir. Fakat olustugu diisiiniilen bu ¢okeltiler yukarida da s6z edildigi
gibi ¢ok kii¢iik boyutlu (60 nm) olduklarindan SEM goriintiilerinde goriilemezler.
Bununla birlikte YMK yapili y' [Nig(Al, Ti)] ¢Okeltisinde Nb’un Al’'un yerini
alabiliyor olmasi (Patel 2005, Sundararaman 2002) y" fazinin yaninda y' fazinin da
olusmus olabilecegini diisiindiirmektedir. Ozellikle Nb ve Ti elementlerinin
mikroyapidaki dagilimlarin1 gosteren goriintiilerin sag ve sol {ist koselerinde tane
smirinda  goriilen ¢okeltilerin oldugu bolgelerde Ti ve Nb elementlerinin bir
yogunlagma sergilemesi ve burada C elementinin yogunlugunda bir artiy olmamasi
gorlilen ¢okeltilerin y' ¢okeltileri oldugunu diistindiirmektedir. Bunlara ek olarak
Sekil 5.5’te verilmis olan XRD analizine gore yaslandirilmis malzemede bir miktar &

faz1 bulunmaktadir.

SEM elementel haritalama analizi incelendiginde goriintiiniin alt kismindaki tane
smirinda Nb elementinin yogunlasma sergiledigi, morfolojisi aralikli ¢ubuklar
seklinde olan ¢okeltiler bulunmaktadir. Bu bolgelerde C elementinin miktarinda bir
artis olmamast bu ¢okeltilerin & fazi oldugunu diisiindlirmektedir. Bu diisiinceyi daha

once yapilmis bir calismada ¢ fazinin tane sinirlarinda siirekli olmayan ¢ubuklar
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seklinde olustugunun bildirilmis (Wang 2004) olmasi da desteklemektedir. Kimyasal
formiili. NisNb olan ve ortorombik kristal yapiya sahip olan & fazinin igerisinde
bulundugu alasimin mukavemetini arttirma yoniinde bir etkisi yoktur. Cilinkii 6 fazi,
y" faz1 gibi gama matris ile bagdasiklik degildir (Zhang 2010). Fakat & fazinin tane
boyutu kontrolii i¢in yararli oldugu bildirilmektedir (Rao 2006, Zhang 2010).

| S5k X 2 um
Hi Cr Fe
Mo Hh Ti
a1 |: ]

Sekil 5.12. Yaslandirilmig IN718 numunesinin SEM elementel haritalama analizine ait goriintiiler
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Sekil 5.13°te IN718 malzemesinden yaslandirma isleminden sonra alinmis SEM/EDS
nokta analizine ait goriintiiler verilmistir. 2 farkli noktadan alinan EDS analizi
koruyucu atmosfer kullanilmadan yapilan 1s1l islemler sonucunda oksijen miktarinda
onemli bir artis olmadigin1 gostermistir. Tane sinirinda goriilen ¢okeltiden alinmis 1
numarali bolgenin analiz sonucu bu noktada Nb ve C elementlerinin miktarinda bir
artig oldugunu, dolayisiyla bu olusumun MC tipi bir karbiir oldugunu gostermektedir.
2 numaral1 bolgede elementler baslangi¢ tozuna ¢ok yakin oranlar sergilemislerdir. 1
ve 2 numaral1 bolgeler oksijen orani bakimindan kiyaslandiginda ¢ozeltiye alinmis
numuneden alinmig EDS analizi sonuglarina benzer sekilde tane sinirina daha yakin
olan 1 numarali bolgede oksijen miktarinin daha yiiksek oldugu goriilmektedir.
IN718 alasimin 982°C’ye kadar yiiksek sicakliklarda oksitlenmeye karsi direncini
muhafaza edebildigi belirtilmektedir (Quist 1971). Gerek SEM elementel haritalama
analizleri gerekse de EDS analizleri 980°C’de ¢ozeltiye alma ve 720°C’de yapilan
yaslandirma islemlerinde koruyucu gaz veya vakum kullanilmamasina ragmen

malzemede dnemli bir oksitlenme olmadigini gostermistir.

Nb
Mo

Fe

Nb; i Al g M

Sekil 5.13. Yaslandirilmig IN718 numunesinin SEM/EDS nokta analizi
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5.1.4.3. TEM incelemeleri

Sekil 5.14°te yaslandirilmig IN718 numunesinden alinmis TEM gorintiisi
verilmistir. IN718 malzemesine yapilmis olan DSC analizi ile malzemede ergimenin
1247°C’de baslayip 1307°C’ye kadar devam ettigi daha 6nce belirtilmisti. Bu veriye
dayanilarak 1290°C’de 3 saat siireyle gerceklestirilen sinterleme isleminin siiper
solidiis sivi faz sinterleme mekanizmasi ile gergeklestigi belirtilmisti. TEM
goriintiistinde malzemenin sinterlenmesinde stipersolidiis sivi  faz sinterleme
mekanizmasinin etkin oldugu diisiincesini destekler bicimde tane sinirinda sinterleme
esnasinda bir ergime meydana geldigi goriilmektedir. Yapilan bir ¢alismada, Ni
esashi siiperalagimlarda y' fazinin otektik olusturabilecegi bildirilmektedir. Ayni
calismada MC tipi karbiirlerin de tane simirinda o6tektik olusturabilecegi
belirtilmektedir (Sun 1999). Gaz atomizasyonu ile iiretilmis Inconel 718 alasim
tozundan HIP ile iiretilen parcgalarin 6zelliklerini inceleyen bir baska calismada Al’un
toz parcaciklarinin yiizeylerinde olusturdugu oksitlerin sivi faz olusturabilecegi rapor
edilmistir (Rao 2006). Bu nedenle IN718 malzemesinin solidiis sicakligi tizerinde
yapilan ve siiper solidiis siv1 faz sinterleme mekanizmasiyla gerceklestigi diisiiniilen
sinterleme iglemlerinde tane sinirlarinda sivi faz olusumunun ya y' fazinin Gtektigi,
ya oksitler tarafindan ya da MC tipi karbiirler tarafindan olusturulmus olabilecegi

diistiniilmektedir.

Sekil 5.14. Yaglandirilmig IN718 numunesinden alinmig TEM goriintiisii
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Sekil 5.15’te yaslandirilmig IN718 malzemesinden alinmigs TEM goriintiisti, Sekil
5.16’da bu goriintiiye ait segili alan difraksiyon paterni (SADP) verilmistir. TEM
goriintlistinde IN718 numunesine uygulanan 1s1l islemler sonucu olusan intermetalik
cokeltiler net bir bicimde goriilmektedir. Goriintli incelendiginde olugmus olan bu
cokeltilerin biliyiik ¢ogunlugunun yaklagik olarak 5 nm kalinlikta ve 20-25 nm
capinda disk sekilli olduklart ve homojen bir dagilim sergiledikleri goriilmektedir.
Morfolojilerinin disk seklinde olmasi bu ¢okeltilerin 718 alagiminin iistiin mekanik
ozelliklere sahip olmasinda en biiyiik rolii {istlenen ve yaslandirma isleminin asil
gayesini teskil eden y" ¢okeltileri olduguna isaret etmektedir. Calismada kullanilan
IN718 tozunun bilesiminde Al ve Ti elementlerinin bulunmasi yaslandirma islemiyle
malzeme igerisinde y' ¢okeltileri de meydana gelmesini gerektirmektedir. TEM
goriintiisinde yer yer kiiresel sekilli olan y' ¢okeltileri oldugu da goériilmektedir.
IN718 alagimi, yaslanma islemiyle olusturulan bu fazlar ile gama matris arasinda
meydana gelen bagdasiklik gerilmeleri sayesinde mukavemet kazanmaktadir (Korth
2000, Slama 2000, Sundararaman 2002). Bu ¢okeltilerin bol miktarda olusmus
olmas1 TEK ile iiretilmis IN718 alasimina uygulanan yaslandirma 1sil isleminin

basarili oldugunun gostergesidir.

Sekil 5.15. IN718 malzemesinde yaslandirma sonucu olusan intermetalik ¢okeltiler
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Sekil 5.16. IN718 numunesinde yaglandirma sonucu olusan intermetalik ¢okeltilerin SADP goriintiisii

Sekil 5.17°de yaslandirma iglemine tabi tutulmus IN718 numunesinden daha yiiksek
biiylitme ile alinan TEM goriintiisii verilmistir. Goriintiide hem disk sekilli ¢cokeltiler
hem de kiiresel sekilli ¢cokeltiler net bir bigimde ayirt edilebilmektedir. Disk sekilli
cokeltiler yukarida da belirtildigi gibi y" ¢okeltileri iken kiiresel sekilli ¢okeltilerin y'
cokeltileri oldugu disiiniilmektedir. Inconel 718 alasiminda y' ve y" intermetalik
cokeltilerinin  600-900°C arahiginda iiniform dagilmis kiiciik ¢okeltiler halinde
¢okeldigi bilinmektedir (Azadian 2004). 718 alasimi igerisinde olusan fazlardan
alasimin mukavemet kazanmasinda temel rolii y" fazinin {istlendigi, y" fazindan daha
disik miktarda bulunan y' fazinin da mukavemet artisina katkida bulundugu
bildirilmektedir (Wang 2004). y' ¢okeltilerinin formiilii Nig(Al, Ti) olup yiizey
merkezli kiibik yapiya sahiptir. Karali bir faz olan y' ¢okeltileri de meydana

getirdikleri bagdasiklik gerilmeleri ile mukavemet artis1 saglarlar.
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Sekil 5.17. Yaglandirilmig IN718 numunesinde y' ve y" ¢okeltileri

Sekil 5.18’de yaslandirilmis IN718 malzemesinin tane sinirindan alinmis TEM/EDS
analizine ait goriintiiler verilmistir. EDS analizi sonuglarina gére baslangi¢ tozunun
kimyasal bilesimine nazaran bu bolgede Nb, Mo ve Al elementlerinin miktarlarinda
artis oldugu goriilmektedir. Ozellikle baslangic tozunda % 0,33 (agirlik¢a) Al varken
burada agirlikca % 9,09 Al bulunmasi y' ¢okeltisini akla getirmektedir. Formiilii
Nis(Al, Ti) seklinde olan YMK yapili bu intermetalik ¢okeltinin Ni esash
stiperalagimlarda farkli sekillerde olusabilecegi bildirilmektedir. Bu fazin, tane
iclerinde kiiresel veya kiibik morfolojiye sahip ¢okeltiler olusturabilmenin yaninda,
taneler arasi siirekli bir film halinde c¢okelebilecegi veya nodiil (yumru) seklinde
cokeltiler olusturabilecegi de bilinmektedir. Bunlara ek olarak y' fazinin MC tipi
karbiirlerin dis  ylizeylerini kaplayan bir zarf seklinde de olusabilecegi
belirtilmektedir. y' fazinin igerisine ozellikle Nb, Ta ve Cr elementlerinin de
girebilecegi bildirilmistir (Bradley 1988). Bu yiizden burada y' fazinin varhiginin
kesin oldugu soylenebilir. Fakat Nb ve Mo elementlerinin ayn1 zamanda karbiir
olusturucu elementler olmasi iki ihtimali dogurmaktadir. Bunlardan biri y' fazinin
buradaki Nb’u igersinde barindirmasi, digeri ise y' fazinin Nb ve Mo elementlerini
de igeren MC tipi karbiiriin dis ylizeyinde bir zarf seklinde olustugudur. Fakat her iki
thtimalde de olusmus olan ¢okeltiler IN718 alasiminin mukavemetini arttirici rol

oynamaktadirlar.
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Spectrum 6
Ni

N 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Full Scale 209 cts Cursor: -0.099 (1 cts) keV
Agirhikca %
Ni Cr Fe Nb Mo Al Si
42,36 16,17 15,01 8,71 6,74 9,09 1,93

Sekil 5.18. Yaslandirilmig IN718 numunesine ait TEM/EDS analizi

Sekil 5.19’da yaslandirilmis IN718 malzemesinin tane sinirindan alinmis TEM
goriintlisiinde ignesel sekilli ve bliylik boyutlu ¢okeltiler oldugu goriilmektedir. Bu
cokeltilerin, formiilii NigNb olan ortorombik yapili & fazi c¢okeltileri oldugu
diisiiniilmektedir. y" veya y' fazlarinin ¢okelmesiyle mukavemet kazanan ve yiiksek
miktarda Nb iceren tiim nikel esasli ve nikel-demir esasl alagimlar iiretim veya
servis sartlarinda doniisen 6 fazi olusumuna karsi hassastirlar (Sundararaman 2002).
Yiiksek sicakliklarda taneler arasinda ¢okelen 6 fazinin (Sundararaman 1988) levha

veya kiiresel sekilli olabilecegi bildirilmektedir (Sundararaman 2002). Bu ¢alismada
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yapilmis olan XRD analizleri hem baglangi¢ tozunda, hem sinterlenmis malzemede
hem de yaslandirilmis durumdaki malzemede 6 fazi bulundugunu gostermistir.
Baslangic tozunda atomizasyon esnasinda, sinterlenmis malzemede ise soguma
esnasinda (1290°C’den 10°C/dk hizla) olustugu diisiiniilen & fazinin ¢dzeltiye alma
ve Vaslandirma islemlerinde yeniden olusmayilp kendini muhafaza ettigi
diisiiniilmektedir. Ciinkii simdiki calismada ¢ozeltiye alma sicakligi 980°C olarak
uygulanmis olup Onceden yapilmis bir calismada & fazinin solviis sicakliginin
1010°C civarinda oldugu belirtilmistir (Rao 2004). Bir baska ¢alismada bu bulguyu
destekler bicimde & fazinin solviis sicakligmin yaklasik 1000°C oldugu belirtilmistir
(Azadian 2004). Soguma hizinin intermetalik ¢okeltilerin olusmasi {izerine etkisinin
incelendigi bir ¢alismada & fazinm, 1100°C’de ¢ozeltiye alimp 5°C/dk’dan daha
yavas hizla sogutulan Inconel 718 numunelerinde olustugu bildirilmistir. Hatta yine
bu calismada soguma hizinin azalmasiyla olusan & fazinin boyutunun arttigi da
bildirilmistir. Yine ayni ¢alismada & fazinin tane sinirlarinda olusmay tercih ettigi de
belirtilmektedir (Geng 1997). Bir baska ¢alismada 718 alasiminin dévme isleminin 6
fazinin solviis sicakliginin biraz altinda 980°C’de yapildigi, bunun amaciin tane
irilesmesine engel oldugu icin yapida yeterli miktarda 6 fazi bulunmasini saglamak
oldugu belirtilmektedir (Dehmas 2011). Tiim bu agiklamalardan bu ¢alismada IN718
malzemesi igerisinde olusan & fazinin sinterleme sonrasi soguma esnasinda olustugu

kesinlik kazanmaktadir.

Delta fazinin 100 saatin altindaki yaslandirma siireleri igin 700°C ile solviis sicaklig
olan 1000°C’de arasinda cokeldigi belirtilmekle birlikte ¢okelme hizmnin 900°C
civarinda maksimum oldugu sdylenmektedir. Fakat 900°C’ye kadarki sicakliklarda &
faz1 yerine y" c¢okelmesinin baskin oldugu bildirilmektedir (Azadian 2004). Tez
caligmasinda ¢ozeltiye alian IN718 malzemeleri iki asamada yaslandirilmis ve en
yiiksek sicaklik olarak 720°C kullanilmistir. Bu sicaklikta 9 saat bekletilen
numunelerin sicakligt 620°C’ye diisiiriilmiis yani yaslandirma islemi y" fazimn
cokelmesinin baskin oldugu sicakliklarda gerceklestirilmistir. Bu durum, yukaridaki
aciklamalar da goz Oniinde bulunduruldugunda, & fazinin yaslandirma islemi
esnasinda degil, sinterleme sonrasi soguma esnasinda olustugu diislincesini
desteklemektedir. Normalde 6 fazi tane sinirlarinda ¢ekirdeklenerek ¢okelir ve olusan

cekirdekler levhalar seklinde biiyliyerek tane i¢lerine dogru genisler. Delta fazinin, y"
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fazinin bulunmasi halinde tane iglerinde de cekirdeklenebilecegi sdylenmektedir
(Azadian 2004). Fakat tez ¢alismasinda birgok farkli bolgeden SEM ve TEM
goriintiileri alinmasina ragmen tane i¢inde ¢okelmis 6 fazina rastlanmamistir. Zaten 6
fazinin olusmasi veya y" fazi bulundugu i¢in tane icinde ¢ekirdeklenebilmesi icin
uzatilmis yaslandirma islemlerinin veya yiiksek sicaklikta yapilan yaslandirma
islemlerinin veya yiiksek sicaklik servis sartlarinda malzemenin bir siire calismasinin
gerektigi bildirilmektedir (Slama 2000). Uygulanan yaslandirma islemlerinde "
fazinin J fazina doniigmesi i¢in yeterli slirenin taninmadig diistiniilmektedir. Aslinda
XRD analizinden elde edilen pikler de géz oniinde bulundurularak yaglandirilmig
IN718 numunelerinde olusmus olan & fazi miktarinin az oldugu sdylenebilir. Zaten
fazinin bol miktarda olusmasi arzu edilen bir durum degildir. Ciinkii alagima asil
mukavemet kazandiran y" fazi da 6 faz1 gibi Nb esash ¢okeltilerdir. Delta fazinin
bliylimesi y" fazinin azalmasma yol agmaktadir (Azadian 2004). Yaslandirma
sicakhiginin 900°C’den diisiik olmasmin ve siirenin az olmasmnin bu olumsuzlugun

Oniine gegtigi anlagiimaktadir.

Sekil 5.19. Yaslandirilmig IN718 numunesinde tane sinir1 6 fazi ¢okeltileri

Sekil 5.20’de yaslandirilmis IN718 numunesinin bagka bir bolgesinden alinmis
TEM/EDS analizine ait goriintiiler verilmistir. EDS analizi tane sinirinda goriilen

cokeltide Nb miktarinin oldukga yiiksek oldugunu gostermektedir. Nb ile birlikte bu
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cokeltide Onemli miktarda Mo ve Ni bulunmaktadir. Hepsinden Onemlisi bu
¢okeltinin basglangi¢ tozuna nazaran yiiksek miktarda Si ihtiva etmesi, topolojik siki
paket (TCP) fazlarindan biri olan Laves faz1 olabilecegini diisiindiirmektedir. Ciinkii
Si ve Nb elementlerinin 718 alasiminda Laves fazi olusumunu tesvik edici rol
oynadiklari bildirilmektedir. Laves fazi en ¢ok demir-nikel esasli alasimlarda taneler
arasi ¢okeltiler seklinde goriiliirken, tane i¢i ¢okeltiler seklinde de goriilebilmektedir.
Asirt miktarlart oda sicakligi ¢ekme siinekligini azaltirken siiriinme o6zellikleri

tizerine 6nemli etkileri yoktur (Davis 2000).
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Sekil 5.20. Yaslandirilmis IN718 numunesinin tane sinirinda Laves fazi olusumunu gosteren
TEM/EDS analizi
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Sekil 5.21°de yaslandirilmis IN718 malzemesinin tane smirindan alinmis olan
TEM/EDS analizine ait goriintiiler yer almaktadir. Bu noktadan alinan EDS analizi
cokeltinin agirlikca %80,84 Nb’dan olustugunu gostermektedir. Bu yiizden bu
olusumun direkt olarak MC tipi NbC c¢okeltisi oldugu sdylenebilir. Daha once de
belirtildigi gibi tane smirinda olusan MC tipi karbiirler kompozisyonlarinda Nb
elementi ile birlikte Ti, Cr, Ni, Mo elementlerini de ihtiva edebilmektedirler.
TEM/EDS analizi ile tespit edilen bu NbC ¢okeltisinin kimyasal bilesiminin, Tablo
5.1°de gosterilmis olan tane sinir1 MC tipi karbiiriin kimyasal bilesimine ¢ok yakin
oldugu goriilmiistiir. Bu tiir karbiirler tane sinir1 kaymasini engelleyerek malzeme
mukavemetinin artmasina katkida bulunurlar (Sundararaman 2002). Modern 718
alasiminda sadece MC tipi karbiirlerin bulunabilecegi rapor edilmektedir. Bunun da
vakumlu dokiim kullanilmasiyla daha eski {iretim ydntemlerine nazaran malzeme
icerisindeki karbon miktarmin diisiikliigline baglanabilecegi bildirilmistir. Yine bu
calismada MC tipi karbiirlerin yiiksek sicakliklarda olustugu ve 1200°C’ye kadar
yiiksek sicakliklara kadar kararli olduklart bildirilmektedir (Niang 2010). Bu
aciklamalar g6z Onilinde bulunduruldugunda tane smirindan alinmis TEM
goriintlisiinde goriilen Nb tarafindan olusturulmus MC tipi karbiiriin yaslandirma
islemi esnasinda olusmadigi, sinterleme isleminden sonraki soguma asamasinda
olustugu ve c¢ozeltiye alma isleminde kendini muhafaza ettigi sdylenebilir. Bu
diigiinceyi ¢Ozeltiye alinmis malzemeye uygulanan SEM elementel haritalama

analizinden elde edilen sonuglar da desteklemektedir.
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Sekil 5.21. Yaslandirilmig IN718 numunesinin tane sinirinda olugsmus NbC ¢okeltisi

Sekil 5.22°de tane igerisinde olusmus bir ¢okeltinin ne oldugunun anlasilabilmesi
amaciyla alinan TEM/EDS analizine ait goriintiiler verilmistir. EDS analizine gore
bu ¢okelti agirlikca %35 Ti ve %20 Nb icermektedir. Elde edilen piklerde C
elementine ait pikin olmas1 ve IN718 alasiminda Laves fazi olusumunu akla getiren
Si elementinin hi¢ bulunmamasi, s6z konusu olusumun tane icerisinde ¢okelmis blok

morfolojili MC tipi bir karbiir oldugunu gostermektedir.
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Sekil 5.22. Yaslandirilmig IN718 numunesinde tane i¢i MC karbiirii

5.1.5. Mekanik Testler

5.1.5.1. Sertlik dl¢iimleri

Sinterlenmis numunelere uygulanan sertlik 6l¢iimleri sonucunda elde edilen degerler
1 saat siireyle sinterlenen numuneler igin Sekil 5.23.a’da, 3 saat siireyle sinterlenen
numuneler i¢in Sekil 5.23.b’de gosterilmistir. Grafikler incelendiginde sertligin
yogunluk artisina paralel olarak sinterleme sicakligi ve siiresiyle arttig1

goriilmektedir. En yiiksek yogunlugun elde edildigi 1290°C’de 3 saat sinterlenen
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numuneden Olglilen sertlik degeri 348+10 HVg; olmustur. Miura ve arakadaslari
tarafindan yapilan ¢alismada (Miura 2010) bu ¢alismadakine benzer bir sekilde artan
bagil yogunluk ile sertligin de arttig1 bildirilmistir. S6z konusu ¢alismada en biiyiik
parcacik boyutu 22 um olan gaz atomizasyonu ile liretilmis tozlar kullanilarak TEK
ile tretilen numunelerde, sinterleme sonucu en yiiksek bagil yogunlugun (%98-99)
elde edildigi numunenin sertliginin 340HV oldugu rapor edilmistir. Bu deger su
atomizasyonu ile iiretilmis tozlarin kullanilmasiyla iiretilen numunelerde 250 HV

mertebelerinde olmustur (Miura 2010).
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Sekil 5.23. IN718 numunelerinde farkli sicakliklarda, a) 1 saat, b) 3 saat siireyle gerceklestirilen
sinterlemeler sonucu elde edilen sertlik degerleri

Isil islemlerde sinterleme sonucu sekil kayb1 olmadan en yiiksek yogunlugu saglayan

1290°C’de 3 saat sinterlenmis numuneler kullanilmistir. Sekil 5.24’te AMS 5662
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standardina (Tillack 1991) gére 980°C’de 1 saat ¢ozeltiye alnip suda sogutulduktan
sonra 720°C’de farkl: siirelerde firmda bekletildikten sonra 620°C’de 8 saat firinda
bekletme ile gerceklestirilen yaslandirma 1s1l islemleri sonrasinda Olgiilen sertlik
degerleri verilmistir. 980°C°de 1 saat ¢ozeltiye alinip suda sogutulan numunenin
sertligi 224+15 HVy olarak Ol¢iilmiistiir. Sinterleme sonrasi sertligi 348+15HVy
olan numunenin ¢ozeltiye alindiktan sonra sertlifinde meydana gelen diislis yap1
icerisindeki karbiir ve intermetalik ¢okeltilerin asir1 doymus kat1 ¢ozelti durumuna
gectigini disiindiirmektedir. Farkli siirelerde gergeklestirilen 1s1l islemler sonucu en
yiiksek sertlik artiginin 720°C’de 9 saat+620°C’de 8 saat yaslandirilan numunede
meydana geldigi tespit edilmistir. Bu deger 454+13 HVj; olarak oOl¢iilmiistiir.
Malzeme sertliginde meydana gelen bu belirgin artis yaslandirma isleminin amaci

olan intermetalik ¢okeltilerin olustugunu diistindiirmektedir.

Johnson ve arkadaglari tarafindan yapilan c¢alismada Inconel 718 tozundan toz
enjeksiyon kaliplama yontemi ile sekillendirilip 1260°C’de 2 saat sinterlenen
numunelerin 1sil isleme tabi tutulmasi sonucu 31-33 HRC sertlik elde edildigi rapor
edilmektedir (Johnson 2004). Bu deger yaklasik 330 vickerse karsilik gelmektedir.
Giilsoy ve arkadaslar1 (Gililsoy 2011) tarafindan yapilan bir ¢alismada ise TEK ile
sekillendirilip 1285°C’de 2 saat sinterlenen IN718 malzemesinin sertliginin 32 HRc
oldugu rapor edilmistir ki bu deger yaklasik olarak 320 HV’dir. Literatiirde dovme
Inconel 718 alasimimin 1s1l islem goérmiis durumdaki sertligi 36 HRC olarak
bildirilmektedir ki bu deger takriben 360 HV’dir (Mankins 1990). Tez ¢alismasinda,
bahsi gecen calismalarda ulasilan sertlik degerlerinden ve literatiirde dovme yoluyla
tiretilmis Inconel 718 alasimi igin belirtilen sertlik degerinden ¢ok daha yiiksek bir

sertlige ulasilmistir.
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Sekil 5.24. IN718 alagiminin farkl: siirelerle gerceklestirilen 1s1l islemlere bagli olarak sertlik degisimi

5.1.5.2. Cekme deneyi

IN718 numunelerinin sinterleme sonrasinda ve yaslandirma isil islemi sonrasinda
gerceklestirilen ¢ekme testlerinin sonuglari Sekil 5.25°te verilmistir. Yaslandirma
islemi bu malzemede sertlikte ¢ok biiyiik bir artis sagladigi gibi mukavemette de
biiylik artis saglamistir. Mukavemette meydana gelen artisin yaninda malzemenin
stinekliginde bir miktar diislis oldugu goriilmektedir. Yaslandirma isleminden sonra
sertlikte ve mukavemette meydana gelen artis SEM ve TEM incelemelerinin
gosterdigi lizere meydana gelen c¢okeltilere baglanmaktadir. Sinterlenmis
numunelerin ortalama akma ve ¢ekme mukavemeti degerleri sirasiyla 506 ve 629
MPa iken yaslandirma 1sil isleminden sonra bu degerler sirasiyla 780 ve 1022 MPa

olarak ol¢tlilmiistiir.

Giilsoy ve arkadaglarinin yaptig1 calismada TEK ile iiretildikten sonra 1s1l igsleme tabi
tutulan IN718 malzemesinden 1065 MPa c¢ekme mukavemeti elde edildigi
bildirilmistir. Giilsoy ve arkadaslarinin bu ¢alismadakinden ¢ok az daha yiiksek bir
¢ekme mukavemeti elde etmeleri, bu ¢alismadakinden ¢ok az daha yiiksek bir bagil
yogunluga ulasmis olmalarindan kaynaklanabilecegi diistinlilmektedir (Giilsoy
2011). Johnson ve arkadaslari tarafindan yapilan ¢alismada ise TEK ile {iretilip
%98,8 bagil yogunluga ulasilan ve 1sil islem gormiis 718 alagimmmin akma

mukavemeti 900 MPa, cekme mukavemeti ise 1065 MPa olarak tespit edilmistir
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(Johnson 2004). Daha once yapilmis olan ¢alismalardaki sonuglarin simdiki
caligsmaya ¢ok yakin oldugu, aradaki kii¢iik farklarin ¢aligmalarda kullanilan tozlarin
tane boyutu ve kimyasal bilesim farkliliklarindan kaynaklanmis olabilecegi

diistiniilmektedir.
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Sekil 5.25. IN718 numunelerinin sinterlenmis ve yaslandirilmig durumdaki ortalama ¢ekme egrileri

Tablo 5.2’de IN718 numunelerinden sinterleme ve 1s1l islemler sonrasi elde edilen
mukavemet degerleri verilmis olup, ayni zamanda dokiim ve dovme yoluyla
dretilmis 718 alasimlarimin mukavemet ve silineklik degerleriyle kiyaslama
yapilmustir. Elde edilen mukavemet degerlerinin dokiim ve dovme yoluyla iiretilen
malzemelerden daha diisiik oldugu goriilmekte olup, bunun malzemenin tam
yogunluga cikarilamamis olmasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir. Ozellikle
birim uzunluga karsilik gelen uzama miktarinin ¢ok daha diisiik olmasi bu diisiinceyi

kuvvetlendirmektedir.

Tablo 5.2 TEK ile iiretilmis IN718 numunelerinden elde edilen mukavemet degerlerinin dokiim ve
dovme 718 alagimlariyla kiyaslanmast

Akma Mukavemeti | Cekme Mukavemeti Uzama
IN718 Alasiminin Durumu (MPa) (MPa) (%)
Sinterlenmis 50629 667+25 5,8+0,4
Yaglandirilmig 780+36 1022458 5,3+0,5
Dokiim Inconel 718 (Ericson 2005) 915 1090 11
Do6vme Inconel 718 (Stoloff 2005) 1185 1435 21
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Sekil 5.26’da sinterlenmis ve yaslandirilmis IN718 numunelerinin  kirilma
yiizeylerinden alinmig SEM goriintiileri verilmistir. Her iki durumda da kirilmanin
taneler arasindan gevrek olarak gergeklestigi goriilmekle birlikte bu durum
yaslandirilmis numunenin kirilma ylizeyinde daha belirgindir. Sinterlenmis
numunenin kirllma yiizeyi her ne kadar kirilma gevrek olarak gerceklesmis olsa da
yaslanmig numuneye kiyasla daha siinek bir goriintii sergilemektedir. En 6nemlisi
yaslandirilmis numunenin kirilma yiizeyinde sinterlenmis numuneden farkli olarak
intermetalik ¢okeltiler oldugu diisiiniilen agik renkte ve nano boyutta ¢okeltilerin tiim
kirilma yiizeyine dagilmis oldugu goriilmektedir. Ayn1 zamanda kirik yilizeylerinde
gevrek olarak kirilmada rol oynadigr diisiiniilen diisiik miktarda gozenek oldugu da

goriilmektedir.

Sekil 5.26. Cekme deneyinden sonra alinmig; a) Sinterlenmis, b) Yaglandirilmig IN718 numunelerinin
kirllma ylizeyi SEM goriintiileri

Sekil 5.27°de yaslandirilmis IN718 numunesinin ¢ekme deneyi sonrast kirilma

yiizeyinden alinmig SEM/EDS nokta analizine ait goriintiiler verilmistir. Her 4
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noktada da C ve Mn hari¢ alasgimin kompozisyonunda bulunan elementlerin hepsi
mevcuttur. 1 numarali bolgenin kimyasal kompozisyonu genel olarak IN718 tozunun
kimyasal bilesimine c¢ok yakin olup, farkli olarak sinterleme veya 1sil islemler
esnasinda yapiya dahil oldugu disiliniilen bir miktar oksijen bulunmaktadir. 1
numarali bolgenin genel olarak matrisi temsil ettigi diistiniilmektedir. 2 numarali
bolgede iri yapili bir ¢okelti goriilmektedir. Ni esasl siiperalasimlarda mikroyapida
goriilen bu tiir iri ¢okeltiler akla hemen karbiir ¢okeltilerini getirmektedir. Fakat 2
numarali bolgeden alinan EDS analizine gore burada hi¢ C elementi bulunmamakta,
dolayistyla bu ¢okeltinin bir karbiir ¢okeltisi olmadig1 anlagilmaktadir. Bu bolgede C
ve Mn hari¢ IN718 tozunda bulunan tiim elementlerin var oldugu goriilmektedir.
Fakat hem EDS analizi alinmis diger noktalardan hem de IN718 tozundan farkli
olarak bu ¢okeltide Si ve Nb elementi miktarinin daha yiiksek oldugu goriilmektedir.
Bu durum bu ¢okeltinin topolojik siki paket (TCP) fazlardan biri olan Laves fazi
olabilecegini diigiindiirmektedir. Ciinkii Si ve Nb elementlerinin 718 alagiminda
Laves fazi olusumunu tesvik edici rol oynadiklar1 bildirilmektedir. MgZn,
hegzagonal kristal yapida ve AB; tipi kompozisyona sahip olan Laves fazinin tipik
ornekleri Fe,Ti, Fe,Nb ve Fe;Mo olmasina ragmen ¢ogunlukla formiili (Fe, Cr, Mn,
Si,)2(Mo,Ti,Nb) seklindedir. Laves fazi en ¢ok demir-nikel esasli alasimlarda
tanelerarast ¢oOkeltiler seklinde goriiliirken, tane i¢i c¢okeltiler seklinde de
goriilebilmektedir. Asir1 miktarlar1 oda sicakligi c¢ekme siinekligini azaltirken
stirinme ozellikleri {izerine onemli etkileri yoktur (Davis 2000). Yapilan EDS analizi
sonucunda en ¢ok dikkat ¢ekici bilesim 3 numarali noktadan alinan EDS analizine
aittir. Bu noktada Ni esasli siiperalasimlarda intermetalik ¢okeltileri olusturan Nb, Al
ve Ti elementlerinin miktarinda bilyiik bir artis oldugu goriilmektedir. Bir noktada
Nb elementinin konsantrasyonunun artis sergilemesi, gozlerin hemen C miktarina
cevrilmesine neden olur. Fakat 3 numarali noktada hi¢ C elementi olmadigi
goriilmekte, dolayisiyla NbC ile ilgili bir olusum olmadigr sdylenebilmektedir.
Bununla birlikte yukarida da s6z edildigi gibi yaslandirilmis numunenin kirik
yiizeyinde sinterlenmis numuneden farkli olarak nano Olgiilii ¢okeltiler
goriilmektedir. 3 numarali bolgenin bu nano Olgiilii ¢okeltilerin hemen iizerinde
bulunmasi ve bu bolgede Nb, Al ve Ti elementlerinin miktarindaki énemli artis bu
nano Olciilii ¢okeltilerin intermetalik ¢okeltiler olabilecegini diislindiirmektedir. Bu

diistinceyi benzer ¢okeltilerin bulundugu 4 numarali bolgenin sahip oldugu bilesim
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de desteklemektedir. Ciinkii 3 numarali bolgeye benzer bigimde 4 numarali bolgede
de Nb, Al ve Ti elementlerinin miktarinin yiiksek oldugu goriilmektedir. intermetalik

cokeltiler oldugu disiiniilen bu olusumlarin, IN718 alagiminin

mukavemet
kazanmasini saglayan 7y’ ve y"” ¢okeltileri olabilecegi diistintilmektedir.
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Sekil 5.27. Yaslandirilmig IN718 numunesinin ¢ekme deneyinden sonra kirilma yilizeyinden alinmis

SEM/EDS analizi
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5.1.5.3. Kirilma toklugu deneyi

Sekil 5.28’de sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmis durumdaki IN718
numunelerine uygulanan kirilma toklugu deneylerinden elde edilen yiik-mesafe
egrileri verilmistir. Centik agilmis numunelere uygulanan kirilma toklugu testlerinde
sinterlenmis durumdaki numunenin daha yiliksek yiik tasima kapasitesine sahip
oldugu gorilmiistiir. Malzemelerin mekanik 6zellikleri sahip olduklar1 mikroyap1
ozelliklerine son derece bagli olup, mikroyapilar uygulanan 1sil islemlerle
degistirilebilmektedir. Dolayistyla 1s1l islemler malzemelerin mekanik 6zelliklerini
etkilemektedir (Savaskan 1999) Bu ac¢iklamalara da dayanilarak yaslandirilmis
numunenin  sinterlenmis durumdaki numuneye kiyasla daha diisik yiik
tastyabilmesinin, yaslandirma islemiyle malzeme igerisinde olustugu SEM ve TEM
incelemeleriyle ispatlanan karbiir ve intermetalik c¢okeltilerden kaynaklandigi

distiiniilmektedir.

2400
2200
2000
1800
1600
1400
1200
1000
800
600
400
200
0

Sinterlenmis

' Yaslandinlmisg

Yiik (N)

o o1 02 03 04 05 06 07 08 09 1,0 1,1 1,2 1,3 14
Mesafe (mm)

Sekil 5.28. IN718 numunelerinin Kirilma toklugu deneylerinden elde edilen yiik-mesafe egrileri

Yaslandirma 1s1l isleminin genel olarak malzemelerin sertlik ve mukavemetini
arttirdig1 bilinmektedir (Onaran 1997, Savaskan 1999). Malzemenin sertliginde
meydana gelen artisla ters orantili olarak siineklik, dolayisiyla da toklugun azalacag:
genel bir kaidedir (Onaran 1997). Toz metalurjisi ile retilmis ¢esitli malzemeler

lizerine yapilan calismalar, malzemelerin sahip olduklar1 kimyasal bilesimin
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malzemenin sertligi, dolayisiyla kirilma toklugu degerleri iizerine dnemli etkileri
oldugunu gostermistir (Yilmaz 2005 b, Yilmaz 2006, Yilmaz 2008, Yilmaz 2010).
Yapilan sertlik Olglimleri yaslandirma 1sil isleminin IN718 alasiminin sertligini
onemli olciide arttirdigimi gostermistir. SEM ve TEM incelemeleri malzemenin
sertliginde meydana gelen bu artisin yaslandirma islemiyle malzeme igerisinde
meydana gelen intermetalik ¢okeltiler ve karbiir ¢okeltileri tarafindan saglandigini
gostermigstir. Literatiirde siiperalasimlarin nispeten siinek malzemeler oldugu,
stinekligin kisa siireli ¢cekme testlerindeki uzama ile belirlendigi ve uzama degerinin
genellikle %10-70 arasinda degistigi belirtilmektedir. Fakat y' ile mukavemet
kazanan alasimlarda uzama degerinin daha diisiik olup, %10-40 arasinda degistigi
bildirilmektedir (Donachie 2002 b). Buradan Ni esashi siiperalasimlarda 1sil
islemlerle olusturulan ve matris ile arasindaki bagdasiklik gerilmeleri ile malzemenin
mukavemet ve sertligini arttirdig1 bilinen y' fazinin malzemenin stinekligini azalttig1
anlagilmaktadir. IN718 alagiminda y' fazi ile birlikte 1s1l islemlerle olusturulan ve
alagimin sertlik ve mukavemetindeki artista asil rolii oynayan y" fazinin da y' fazina
benzer sekilde malzemenin siinekligini azaltacagi soylenebilir. SEM ve TEM
incelemeleri yaslandirilmig durumdaki malzemede bu ¢okeltilerin  olustugunu
gostermis, yapilan c¢ekme deneyleri de malzemenin siinekliginin 1sil islemle
azaldigin1  gostermistir. Bunlar g6z Oniinde bulunduruldugunda yaslandirilmisg
malzemenin sinterlenmis durumdaki malzemeye oranla tasiyabilecegi yiikiin az

olmasinda nano boyutlu ¢okeltilerin (y', y") etkisi siiphesiz olmaktadir.

Yaglandirilmis malzeme ile sinterlenmis durumdaki malzemede tasiabilen yiiklerin
farkli olmasinda olusan nano boyutlu ¢okeltilerin yaninda malzeme icerisindeki
karbiir ¢okeltilerinin ve TCP fazlarinin da etkili oldugu diisiiniilmektedir. Bir¢ok
arastirmaci tarafindan Inconel 718 alasiminin mikroyapisinda bulunan Laves fazinin,
cekme siinekligi, kirilma toklugu, yorulma ve siirlinme o6zelliklerine olumsuz
etkilerinin oldugu bildirilmistir (Ram 2005). Laves fazinin gevrek bir bilesik olmasi
nedeniyle c¢atlak olusumu ve ilerlemesi i¢in favori bolgeler teskil ettigi
bildirilmektedir (Schirra 1991). Buradan hareketle IN718 malzemesinde SEM ve
TEM goriintiilerinde goriilen NbC ¢okeltilerinin de benzer sekilde davranacagi ve

malzemenin toklugunu disiirecegi diisiinilmektedir. Yapilmis olan SEM ve TEM
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incelemeleri, 1s1l islem gormiis durumdaki malzemede karbiir ¢okeltilerinin ve Laves

fazlarmin olusmus oldugunu agik bir sekilde gostermistir.

Sekil 5.29’da kirilma toklugu deneyine tabi tutulmus farkli durumlardaki IN718
numunelerinin kirtlma yiizeyinden alinmig SEM goriintiileri verilmistir. Sinterlenmis
durumdaki numunenin kirilma yilizeyinde gamze seklinde cukurcuk olusumunun
daha yiiksek miktarda oldugu goriilmektedir. Buna karsilik yaslandirilmis durumdaki
numunenin daha gevrek bir kirtlma sergiledigi sOylenebilir. Yaslandirilmis
numunenin gorintiisiinde, ¢ekme deneyinden sonra kirilma yiizeyinden alinmis

goriintiidekine benzer sekilde nano 6lgiilii ¢okeltiler oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5.29.a) Sinterlenmisg, b) Yaslandirilmig IN718 numunelerinin kirilma toklugu deneyinden sonra
alimmig SEM goriintiileri

Ug nokta kirilma toklugu deneylerinden elde edilen maksimum yiiklerin Boliim 4’te

verilmis olan (4.2) denkleminde yerine yazilmasiyla kirilma toklugu degerleri hesap
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edilmistir. Elde edilen degerler Sekil 5.30’da verilmistir. Daha 6nce yapilmis olan
SEM ve TEM incelemeleri ve yukaridaki agiklamalar ile uyumlu olarak kirilma
toklugu degerinin yaslandirma islemine bagli olarak bir azalma sergiledigi

goriilmektedir.
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Sekil 5.30. IN718 numunelerinin kirilma toklugu degerleri

Sekil 5.31°de yaslandirilmig IN718 malzemesinin kirilma toklugu deneyinden sonra
yizeyinden alinmigs SEM/EDS analizine ait gorilintiiler verilmistir. 1 numaral
bolgede elementler, baslangic tozuna c¢ok yakin bir dagilim sergilemektedirler. 2
numaral1 bolgede Ni, Cr ve Fe gibi matrisi olusturan elementlerin miktarlarinda bir
azalma goriiliirken Nb, T1 ve Mo gibi karbiir olusturucu 6zellige sahip elementlerde
bir artis s6z konusudur. Bu bdlgede C miktarmin da ¢ok yiiksek olmasi burada bir
karbiir cokeltisi olustugunu gostermektedir. 3 numarali bolgede de 2 numarali
bolgedekine benzer bir karbiir olusumu oldugu diistiniilmektedir. Goriintiide ¢cekme
deneyine tabi tutulmus yaslandirilmis numunenin kirilma yiizeyinin SEM
goriintiistine benzer big¢imde, Ozellikle 1 numarali bolgedekine benzeyen diiz
yiizeylerde intermetalik ¢okeltiler oldugu diisiiniilen nano 6l¢iilii ¢okeltilerin oldugu
goriilmektedir. Diiz yiizeylerde belirgin olan bu c¢okeltilerin y' ve y" cokeltileri

oldugu diisiiniilmektedir.
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Sekil 5.31. Yaslandirtlmig IN718 numunesinin kirilma toklugu testinden sonra kirilma yiizeyinden
alinmis SEM/EDS analizi
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5.1.5.4. Darbe deneyi

Sekil 5.32’de sinterlenmis ve yaslandirilmis durumdaki IN718 numunelerinin darbe
enerjilerinin (Joule) numune kesitine (cm?) boliinmesi suretiyle hesap edilen darbe
toklugu degerleri verilmistir. Yaslandirma isleminin malzemenin darbe toklugunu
diisiirdiigii goriilmektedir. Darbe toklugunun malzemenin igerdigi alasim elementleri
ve uygulanan 1s1l islemlerden biiyiik 6l¢iide etkilendigi bildirilmektedir (Yang 2012).
Literatiirde daha az karbon igeren siiperalasimlarin daha siinek olduklar1 ve sok
yiklemelere veya darbelere maruz uygulamalar i¢in daha uygun olduklar
bildirilmektedir (Stolof 2005). Bu durum, yukarida da bahsedildigi gibi malzeme
icerisindeki sert ¢okeltilerin (Karbiirler, TCP fazlar1) gerilme yi1gilmasina, dolayisiyla
catlak olusumuna onciiliik etmelerinden dolayr malzemede siinekligi diisiiriicii rol
oynadiklarin1 gosterir. Yaslandirilmis durumdaki IN718 malzemesinin darbe toklugu
degerinin sinterlenmis durumdaki malzemeye oranla daha diisiik olmasi da daha
yiiksek miktarda karbiir ve TCP fazi icermesine baglanmaktadir. Daha da 6nemlisi
yaslandirilmis malzemede nano boyutlu intermetalik ¢okeltilerin miktar1 sinterlenmis

durumdaki malzemeden ¢ok daha ytiksektir.
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Sekil 5.32. Sinterlenmis ve yaslandirilmig durumdaki IN718 numunelerinin darbe toklugu degerleri

Sekil 5.33.a’da sinterlenmis durumdaki, Sekil 5.33.b’de ise yaslandirilmis durumdaki
IN718 numunelerinin darbe deneyi sonrasi kirilma yiizeylerinden alinmis SEM
goriintiileri verilmistir. Sinterlenmis durumdaki malzemenin kirik ylizeyinin daha

stinek bir goriintii sergiledigi diistiniilmektedir. Bununla birlikte yaslandirilmis
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durumdaki malzemenin SEM goriintiisiinde nano boyutlu intermetalik ¢okeltilere ait
oldugu diisiiniilen ve diiz bolgelerde daha belirgin olan benekli bir goriintii s6z
konusudur. Ayni goriintli yaslandirilmis numunenin hem ¢ekme deneyinden sonra
kirilma yiizeyinden alinan SEM goriintiisiinde hem de kirilma toklugu deneyinden
sonra kirllma yiizeyinden alinan SEM goriintiisiinde de mevcut olup, bu fikre kuvvet
katmaktadir. Her iki durumdaki malzemede de kirilmanin taneler arasindan meydana
geldigi, sinterlenmis durumdaki malzemede gamze seklinde ¢ukurcuk olusumlarinin
daha belirgin oldugu dikkat ¢ekmektedir. Sinterlenmis numunede gamze seklinde
cukurcuk olusumlarinin daha derin olmasi ayn1 zamanda yaslandirma isleminin

numune sertligine olan etkisinin gostergesidir.
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Sekil 5.33.a) Sinterlenmis, b) Yaslandirilmis IN718 numunelerinin darbe deneyi sonrasinda kirilma
yiizeylerinden alinmis SEM goriintiileri
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5.2. IN625

5.2.1. DSC ve dilatometre analizleri

TEK ile sekillendirilerek baglayicisi giderilen IN625 numuneleri icin uygun
sinterleme sicaklig1 araliginin belirlenebilmesi amaciyla yapilan DSC analizine ait
egri Sekil 5.34’te verilmisti. DSC egrisine gore 1170°C’de faz doniisiimii
olabilecegi diisliniilen bir endotermik pik olusmustur. DSC egrisinden IN625
numuneleri i¢in ergimenin yaklasik 1298°C’de basladig1 ve 1331°C’ye kadar devam
ettigi goriilmektedir. Literatiirde dovme 625 alagiminin solidiis ve likidiis sicakliklar
sirastyla 1290 ve 1350°C olarak belirtilmektedir (Stoloff 2005). Ortalama tane
boyutu 12,6 um olan gaz atomizasyonu ile iiretilmis Inconel 625 tozu kullanilan bir
calismada yapilan DSC analizi ile solidiis sicaklign 1294°C olarak belirlenmistir.
Simchi tarafindan yapilan ¢alismada (Simchi 2006) bulunan solidiis sicakligr bu
calismadakine ¢ok yakin olup aradaki kiiciik farkin kimyasal bilesim farkindan
kaynaklandig diistiniilmektedir.
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Sekil 5.34. IN625 alagimina ait DSC egrisi

Sekil 5.35’te baglayicis1 giderilmis IN625 alagimina yapilan dilatometre testinden
elde edilen egri verilmistir. Dilatometre egrisine gore biiziilmenin 1190°C’de
baslayip 1305°C’ye kadar devam ettigi, en yiiksek biiziilmenin 1300°C civarindaki

sicaklikta meydana geldigi goriilmektedir. Simchi tarafindan yapilan calismada



131

gerceklestirilmis olan dilatometre analizi ile Inconel 625 alasiminda maksimum
biiziilmenin 1294°C’de meydana geldigi bildirilmistir (Simchi 2006). DSC ve
dilatometre testlerinden edinilen verilere gore sinterleme denemelerinin sicaklik
aralig1 1260-1300°C olarak belirlenmistir.
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Sekil 5.35. IN625 alagimina ait dilatometre egrisi

5.2.2. Yogunluk incelemeleri

Sinterlenmis IN625 numunelerine Arsimet prensibine gore uygulanan yogunluk
Olctimleri sonucu elde edilen bagil yogunluk degerleri 1 saat silireyle sinterlenen
numuneler i¢in Sekil 5.36.a’da, 3 saat siireyle sinterlenen numuneler i¢in Sekil
5.36.b’de verilmistir. Sinterleme sicakligindaki artigsa paralel olarak yogunlugun da
arttign  goriilmektedir. Bununla birlikte ayni sicaklikta daha uzun stirelerle
gerceklestirilen sinterleme islemleri ile biraz daha yiiksek yogunluk elde edildigi
goriilmektedir. Ornegin 1280°C’de 1 saat siiren sinterleme islemiyle %97,2 bagil
yogunluga ulasilabilmisken 1280°C’de 3 saat bekletme ile yapilan sinterleme
islemiyle %97.,4 bagil yogunluk elde edilmistir. En yliksek bagil yogunluga (%98.3)
1300°C’de 3 saat siire ile sinterlenen numunede ulasilmistir. Yapilan bir calismada
ortalama tane boyutu 12,5 pm olan Inconel 625 tozundan LPIM (low pressure
injection moulding-diisik basingli toz enjeksiyon kaliplama) teknigi ile
sekillendirilip, 1235°C’de %35 hidrojen ve argondan olusan atmosfer kullanilarak 2

saat siire ile gerceklestirilen sinterleme sonucu %96,3 bagil yogunluga ulasildigi



132

rapor edilmistir (Julien 2006). Ortalama tane boyutu 9,7 pum olan 625 alasim tozu
kullanilarak yapilan bir baska calismada TEK ile sekillendirip 1290°C’de hidrojen
atmosferi kullanilarak yarim saat siire ile yapilan sinterleme islemiyle %99,5 bagil
yogunluk elde edildigi rapor edilmistir (Johnson 2004). Simdiki ¢alismada kullanilan
tozun ortalama tane boyutu 11,1 um’dur. Sinterleme isleminde itici gii¢ ylizey
enerjisindeki azalmadir. Daha kiiglik boyutlu toz parcaciklar1 daha yiiksek yiizey
enerjisi saglar ve bu sayede daha kisa siirede daha yiiksek yogunluk degerleri elde
edilebilir (German 1996). Johnson ve arkadaslar1 tarafindan yapilan ¢alismada daha
diistik sinterleme sicakliginda daha yiiksek yogunluga ¢ikilabilmesinin kullandiklar
tozun ortalama tane boyutunun daha kiicik olmasindan kaynaklandigi

diistiniilmektedir.
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Sekil 5.36. Farkli sicakliklarda farkli siirelerle sinterlenen IN625 numunelerinin bagil yogunluk
degerleri; a) 1 saat, b) 3 saat
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Sinterlenen numunelerin gozenek yapis1 ve miktar1 hakkinda bilgi edinmek amaciyla
numunelerden parlatma islemi sonrasinda alinmis olan optik mikroskop goriintiileri
Sekil 5.37°de verilmistir. Yogunluk ol¢iimlerinden elde edilen sonuglar1 destekler
bi¢imde sinterleme sicakliginin artisina baglh olarak gézenek miktarinda azalma ve
gozenek boyutunda kiiciilme oldugu goriilmektedir. Goriintiiler incelendiginde
gozenek yapisinin kiiresel oldugu ve gdzeneklerin birbirleriyle baglantili olmadiklari
gorilmektedir. Toz metalurjisi teknikleri ile {retilen parcalarda gozenek
geometrisinin bu sekilde kiiresel olmasi mukavemet agisindan arzu edilen bir
durumdur (German 2005). Daha 6nce de belirtildigi gibi gozeneklerin bu sekilde
birbiriyle baglantili olmayan kiiresel sekilli gozenekler seklinde kalmasi TEK
yonteminin sundugu avantajlardan biridir (Vervoort 1996). Resimler incelendiginde
en az gdzenek miktarinin 1300°C°de 3 saat siire ile sinterlenen numunede oldugu,
bununla birlikte bu numunede hi¢ gézenek bulunmayan tam sinterlenmis bolgelerin
de bulundugu goriilmektedir. Yapilan DSC analizinden malzemenin solidiis sicaklig
1298°C olarak belirlenmistir. Bu durum, 1300°C’de yapilan sinterleme islemlerinde
siipersolidiis sivi faz sinterleme (SLPS) mekanizmasinin aktif oldugunu

gostermektedir.
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Sekil 5.37. Farkli sicakliklarda farkli siirelerle sinterlenen IN625 numunelerinin parlatma isleminden
sonra alinmig optik mikroskop goriintiileri; a) 1260°C-1 saat, b) 1270°C-1 saat, c) 1280°C-1 saat, d)
1290°C-1 saat, ) 1300°C-1 saat, f) 1300°C-3 saat

5.2.3. XRD analizi

Sekil 5.38’de baslangi¢ tozuna, sinterlenmis numuneye, ¢ozeltiye alinmig numuneye
ve yaglandirilmis numuneye ait XRD paternleri verilmistir. Baglangi¢c tozunun XRD

paterninde sadece gama matrise ait piklerin mevcut oldugu goriilmektedir.
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Sinterleme islemi yiiksek vakum degerlerinde yapilmis olmasina ragmen
sinterlenmis malzemenin XRD paterninde bol miktarda Cr,O3 fazinin olusmus
oldugu goriilmektedir. Diger nikel esash siiperalasimlar ve paslanmaz c¢elikler gibi
625 alasimmin da yiiksek sicakliklarda oksidasyon hizinin yiiksek oldugu
belirtilmektedir (N’dah 2007). Nikel esasl siiperalagimlarda fakli tiirlerde oksit
fazlar1 olugabilmekte olup bunlardan en ¢ok koruyucu 6zellige sahip olanlar Al,O3 ve
Cr,03 oksitleridir. Bu oksitlerin biiyiiyebilmesi i¢in yeterli miktarda Cr ve Al
icerigine ek olarak oksijenin de bulunmasi gerekmektedir ve biiyiime yliksek
sicakliklarda meydana gelir. Aslinda Cr elementinin roli alagimlarin dis
yiizeylerinde Cr;Os; olusumunu saglamaktir. Genel olarak Cr,Oz’tin 871°C’nin
altindaki sicakliklarda olustugu ve bu sicakliklarda en ¢ok koruyucu 6zellige sahip

oldugu bildirilmektedir (Donachie 2202 a).

Nikel esaslt siiperalasimlar genellikle %20-30 arasinda Cr igerirler (Donachie 2002
a). Cry03 faz1 nikel esasl siiperalagimlarda Cr igerigine bagl olarak farkli tarzlarda
olusabilmektedir. Agirlik¢a %10-30 arasinda Cr igeren nikel esasli alasimlarda Cry03
fazina tane sinirlari tizerinde harici bir tabaka olarak rastlanabildigi gibi, dahili Cr,O3
olusumlarina da rastlamak miimkiindiir (Sims 1987). Bu ¢alismada kullanilan IN625
alasiminin agirlikca %20,9 Cr icermesi yukaridaki aciklamaya dayanilarak hem
malzeme yiizeyinde hem de malzeme i¢inde Cr;O3 fazi olustugunu
diistindiirmektedir. Fakat diigiik miktarlarda bulunan nadir toprak elementlerinin ve
oksijen-aktif elementlerin, Cr,O3 olusturan alagimlarin oksidasyon 6zelliklerinde ve
Cry03’lin olusumunda degisikliklere yol agtig1 bilinmektedir (Sims 1987). Bu
calisgmada kullanilan IN625 alagiminda bulunan agirlikga 90,39 Mn igeriginin
olusan bu Cr,03 fazini etkiledigi diisiiniilmektedir. Ciinkii yeterli Mn’in Cr,O3’ilin
aktifligini diisiirdiigii ve yeterli miktarda Mn bulundugunda koruyucu oksit tabakasi
iizerinde stirekli bir spinel tabakasi olusturarak Cr’un buharlagmasini Onledigi

bildirilmektedir (Holcomb 2006).

XRD paternleri incelendiginde ¢ozeltiye alma islemiyle birlikte olusmus olan Cr,O3
fazina ait piklerin siddetlerinde bir azalma oldugu gériilmektedir. Bu durum, 1150°C
gibi yiiksek bir sicaklikta gerceklestirilen ¢ozeltiye alma islemi esnasinda, Cr,Os

fazinin bir kisminin buharlagsmasindan kaynaklanmaktadir. Cilinkii literatiirde Cry0O3
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fazmin  1000°C gibi yiiksek sicakliklarda CrOs gazi olarak buharlastif
belirtilmektedir (Sims 1987). Cr,O3’tin, CrO3 olarak buharlasmasinin ve Cr’un
yeniden oksit olusturmasmin matris igerisindeki Cr miktarim1 daha da azaltacagi
bilinmektedir (N’dah 2007). Ozellikle yaslandirma islemiyle birlikte Cr,03 fazina ait
piklerin siddetinde tekrar bir artis meydana gelmektedir. Bu durum, yukarida da s6z
edildigi gibi Cr,O; fazinin 871°C altindaki sicakliklarda olustugu ve yiiksek
sicaklilarda buharlasan CrOsz yliziinden Cr’un tekrar oksit olusturacagi
aciklamalariyla uyum igerisindedir. Ni esasl siiperalasimlara Cr ilavesinin koruyucu
oksit tabakasi olusturmanin yaninda kati ¢ozelti olusturarak malzeme mukavemetini
arttirict rol oynamasi da beklenmektedir (Sims 1987, Stolof 2005). XRD analizinde
goriildiigli gibi malzemenin korozyon ve oksidasyon direncini arttirict etkiye sahip
olmasina ragmen bol miktarda olusmus olan Cr,O3; fazinin matris igerisindeki Cr
miktarin1 azaltarak Cr’un kati ¢ozeltiyle mukavemet arttiric1 etkisini azalttig

distiiniilmektedir.

Atomizasyon ile iiretilmis olan baslangic tozunda & (NigNb) fazi bulunmamasina
ragmen sinterlenmis ve 1s1l islem gormiis durumdaki numunelerde 6 fazi olustugu
goriilmektedir. § fazinmn asit doymus kati ¢ozeltiden 750°C’nin iizerindeki
sicakliklarda yapilan yaslandirma islemleri ile olustugu belirtilmektedir (Shankar
2001). Bu calismada IN625 numuneleri 1300°C’de 3 saat sinterlendikten sonra
firmdan ¢ikarilmadan 10°C/dk hizla sogumaya birakilmislardir. Bu sekilde yavas
soguyan malzemede yukarida so6z edildigi iizere & fazinin olustugu 750°C’nin
iizerindeki sicakliklarda yeterince siire taninmis oldugu, dolayisiyla & fazinin
sinterleme islemini takip eden soguma esnasinda olustugu diisiiniilmektedir. Bununla
birlikte ¢ozeltiye alinmis ve yaslandirilmis numunelerin paternlerinde & fazina ait
piklerin bulunmasi sinterleme isleminden hemen sonra olusan o fazinin 1s1l islemler

esnasinda kendisini muhafaza ettigini diistindiirmektedir.

Bu calismada yaslandirma islemi IN625 malzemesinin mukavemetini y" ¢okeltileri
ile arttirmak amaciyla yapilmistir. XRD analizinden elde edilen paternler
incelendiginde y" fazina ait herhangi bir pik elde edilemedigi goriilmektedir. Daha
once yapilmis olan birgok caligmada (Li 2002, Rai 2004, Wang 2004) y" fazinin

difraksiyon piklerinin diisiikk miktarda olusu veya y matrise ait difraksiyon piklerine
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cok yakin olmasi gibi nedenlerle tespit edilemeyecegi bildirilmistir. Fakat daha dnce
de belirtildigi gibi gama matrisin XRD paternlerinde gozlenen degisimlerle
cokeltilerin varligi endirekt olarak belirlenebilmektedir (Rai 2004). Bu agiklama
1s18inda elde edilen paternler incelendiginde, ¢ozeltiye alinmis IN625 malzemesinde
gama matrise ait piklerin siddetinde bir artis oldugu goriilmiistiir. Bu durum
sinterleme sonrasi mikroyapida olustugu diisiiniilen bir takim fazlarin (y", karbiir ve
o) ¢Ozlindiigiinii, diger bir ifadeyle ¢Ozeltiye alma isleminin amacia ulastigini
gostermektedir. Yaslandirma islemiyle gama matrise ait piklerin siddetinde meydana
gelen azalmanin malzeme icerisinde ¢okelti fazlarmin olustuguna isaret ettigi

diistiniilmektedir.
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Sekil 5.38. IN625 alasiminin; a) Baslangi¢ tozuna, b) Sinterlenmis numunesine, ¢) Cozeltiye alinmisg
numunesine, d) Yaslandirilmis numunesine ait XRD paternleri
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5.2.4. Mikroyapi incelemeleri

TEK ile iiretilen IN625 numunelerinin sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmis
durumdaki mikroyapilar1 optik mikroskop, SEM ve TEM incelemeleri ile

degerlendirilmistir.

5.2.4.1. Optik mikroskop incelemeleri

Sinterlenmis numunelerin tane yapilarinin ve tane smirt gozenek iligkisinin
anlagilabilmesi amaciyla daglama isleminden sonra almman optik mikroskop
goriintiileri Sekil 5.39°da verilmistir. Gortintlilerden gozeneklerin ¢ogunlukla tane
iclerinde bulundugu goriilmektedir. Sinterleme islemi esnasinda mikroyapida bol
miktarda tavlama ikizi olustugu goriilmektedir. Tane boyutunun artan sinterleme
sicaklig1 ve siiresi ile birlikte arttig1 bilinmektedir (German 1996, German 2005).
Resimler incelendiginde artan sinterleme sicakligina bagli olarak tane boyutunda
onemli bir irilesme meydana geldigi goriilmektedir. Bununla birlikte ayn1 sicaklikta
daha uzun sinterleme siiresinin de malzemede tane irilesmesine neden oldugu
gorilmiustir. En vyiiksek yogunlugun elde edildigi 1300°C’de 3 saat siireyle
sinterlenmis numunenin ortalama tane boyutunun 100-150 um araliginda oldugu
goriilmektedir. Ayn1 zamanda malzemenin genel olarak toz enjeksiyon kaliplama
yonteminin sundugu bir diger istiin 6zellik olan eseksenli tanelerden (Vervoort

1996) olustugu goriilmektedir.

Julien ve arkadaslar tarafindan yapilan ¢alismada 1235°C°de 2 saat siiren sinterleme
islemi sonrasinda tane boyutunun ASTM 6-7 mertebelerinde oldugu bildirilmistir
(Julien 2006). Johnson ve arkadaslar1 tarafindan yapilan ¢alismada (Johnson 2004)
1290°C’de yarim saat sinterlenen numunenin ortalama tane boyutunun 90 pm oldugu
belirtilmistir. Giilsoy ve arkadaslar tarafindan yapilan ¢alismada 1285°C’de 2 saat
sireyle yapilan sinterleme isleminden sonra alinmis olan optik mikroskop
gortintiistinde, IN625 malzemesinin tane boyutunun 100 pum’nin iizerinde oldugu

gorilmiistiir (Glilsoy 2011).
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Sekil 5.39. Farkli siire ve sicaklilarda sinterlenmis IN625 numunelerinin daglama isleminden sonra
alinmis optik mikroskop gériintiileri; a) 1260°C-1 saat, b) 1270°C-1 saat, c) 1280°C-1 saat, d) 1290°C-
1 saat, e) 1300°C-1 saat, f) 1300°C-3 saat

5.2.4.2. SEM incelemeleri

Sekil 5.40’ta TEK yontemiyle sekillendirilmis IN625 malzemesinin 1300°C’de 3 saat
sinterlenmesi sonrasi (%98,3 bagil yogunluk) alinmig farkli biiyiitmelerdeki SEM
goriintiileri verilmistir. Sekil 5.40.b’deki daha yiiksek biiylitmeyle alinmis SEM
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goriintiisiiniin tane sinirlarinda parlak acik renkle goriilen yapi sinterleme isleminde
sivi faz olugsmus olabilecegini diisiindiirmektedir. IN625 numunelerine baglayict
giderme isleminden sonra yapilan DSC analizi malzemenin solidiis sicakliginin
1298°C, likidiis sicakliginin ise 1330°C oldugunu gostermistir. Siiper solidiis s1v1 faz
sinterleme (SLPS), o6nalagimli bir tozun solidiis ve likidiis sicakliklart arasinda
yogunlagmasini saglayan bir sinterleme teknigidir (Lal 2000). Hem bu SEM
goriintiisii hem de malzemede ergimenin 1298°C’de baslaylp 1330°C’ye kadar
devam ettigini gosteren DSC analizi, bu malzemenin sinterlenmesinde siiper solidiis

siv1 faz sinterleme mekanizmasinin aktif oldugunu diistindiirmektedir.

'U‘Qz?

28kU0

Sekil 5.40. 1300°C’de 3 saat sinterlenen IN625 numunesine ait SEM gériintiileri; a) 300X, b) 3000X

Sekil 5.41°de sinterlenmis durumdaki malzemeden alinan SEM/EDS nokta analizine
ait gorlintiiler verilmistir. Goriintiiler incelendiginde 1 ve 2 numarali bolgelerde
elementlerin sergiledigi kimyasal bilesimin IN625 tozunun kimyasal bilesimine ¢ok

yakin oldugu gorilmektedir ve bu noktalarin genel olarak matrisi temsil ettigi
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diisiiniilmektedir. Her ii¢ noktada da bir miktar oksijen bulunmakla birlikte tane
simirinda bulunan 3 numarali noktada diger noktalara nazaran oksijen miktarinin
daha yiiksek oldugu goriilmektedir. 3 Numarali bolgede C ve Nb elementlerinin
baslangi¢ tozuna ve diger noktalara nazaran daha yiiksek olmasi burada MC tipi NbC

olustugunu diisiindiirmektedir.

Ni

Cr

cr Rk Ni
TioTi X Ee Co Co i
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Sekil 5.41. Sinterlenmis IN625 numunesine ait SEM/EDS nokta analizi
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Sekil 5.42.a’da 1300°C’de 3 saat sinterlendikten sonra 1150°C’de 2 saat ¢ozeltiye
alinan numunenin SEM goériintiisti, Sekil 5.42.b’de ayn1 numunenin SEM elementel
haritalama analizine ait goriintiiler verilmistir. Sekil 5.40.a’daki sinterlenmis
numunenin SEM goriintiisiinde goriilen birtakim olusumlarin ¢ozeltiye alma islemi
sonrasinda alinan Sekil 5.42.a’daki SEM goriintiisiinde olmadigi goriilmektedir.
Nikel veya kobalt esasli siiperalagimlara ilave edilen refrakter elementlerin kati
¢Ozelti olusturarak mukavemet arttirma, hem tane sinirlarinda hem de matris iginde
karbiir c¢okeltileri olusturma, mukavemet kazandiran intermetalik c¢okeltileri
olusturma, TCP fazlarini olusturma ve koruyucu oksit tabakasi olusturma gibi 6nemli
rolleri vardir. Alasim kompozisyonundaki refrakter element icerigindeki kiiciik
degisimlerin farkli intermetalik fazlarin ¢dkelme kinetigi veya kararliligi iizerine

etkisi olmaktadir (Sundararaman 2002).

SEM elementel haritalama analizine ait goriintiiler incelendiginde IN625 alasiminin
kompozisyonunda bulunan refrakter elementlerin (Cr, Mo ve Nb) homojen bir
dagilim sergiledikleri goriilmektedir. Ayni zamanda C elementinin herhangi bir
noktada kiimelesme sergilememesinin ve karbiir olusturma kabiliyetine sahip Cr,
Mo, Nb ve Ti elementlerinin homojen dagilim sergilemesinin ¢ozeltiye alma
isleminin basarisina isaret ettigi diisiiniilmektedir. Bu durum o6zellikle Ni esasl
stiperalagimlarin ihtiva ettigi refrakter elementler i¢inde en diisiik ergime sicakligina,
en diisiik yogunluga ve en diisiilk modiile sahip olan Nb elementi i¢in biiyiilk 6nem
tasimaktadir (Patel 2005). Nikel esashi siiperalasimlarda etkin kati c¢ozelti
sertlesmesini saglayan refrakter elementler Tablo 5.3’te goriildiigii gibi Nb’dan daha
yiiksek modiile ve ergime sicakligina sahip olan elementler olup Nb, bu elementler
gibi kat1 ¢ozelti sertlesmesinde etkin degildir (Patel 2005). Baslangicta kat1 ¢ozelti
sertlesmesi  ile mukavemet kazanacak sekilde tasarlanmis olan IN625
sliperalagiminin yaslandirma ile mukavemet kazanabilecegi rapor edilmektedir ki
bunu saglayacak olan da NizNb c¢okelmesidir (Rai 2004, Shankar 2001). Bu yiizden

Nb’un karbiir olusturmadan bu sekilde homojen bir dagilim sergilemesi 6nemlidir.
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Sekil 5.42.a) Cozeltiye alinmig IN625’e ait SEM gériintiisii, b) Ayni numunenin SEM elementel
haritalama analizine ait goriintiiler



144

Tablo 5.3. Refrakter elementlerin bazi1 fiziksel 6zellikleri (Patel 2005)

Nb Mo Ta w
Ergime Sicaklig1 (°C) 2468 2610 2996 3410
Yogunluk (g/cm?) 8,4 10,2 16,6 19,3
Modiil (N/m? x10°) 100 345 185 345
Atom Yarigap1 (A°) 2,852 2,720 2,854 2,735

Sekil 5.43’te 745°C’de 22 saat yaslandirilan IN625 malzemesinin farkli
biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri verilmistir. Yaslandirma isleminden sonra hem
sinterleme isleminden hem de ¢o6zeltiye alma isleminden sonraki SEM
goriintiilerinden farkli olarak mikroyapida bol miktarda ¢okeltinin olugsmus oldugu
goriilmektedir. Bu olusumlarin karbiir ¢okeltileri ve TCP fazlari oldugu
diisiiniilmektedir. Bu durum Sekil 5.52.b’deki zaman-sicaklik-doniisiim diyagrami
(Patel 2005) tarafindan desteklenmektedir. Ciinkii 745°C’de farklh siireler denenerek
yapilan yaglandirma islemlerinde en yiiksek sertlik artigi 22 saat yaslandirilan
numunede elde edilmis olup diyagrama gore bu sicaklikta ve bu silirede malzeme
icerisinde hem y" (NigNb) ¢okelmesi hem de karbiir ¢cokelmesi meydana gelmektedir.
Her ne kadar karbiir c¢okeltileri mukavemet artisina katkida bulunsa da asil
mukavemet artisini  saglayan NigNb ¢okeltileri olup, bu c¢okeltiler SEM
goriintiilerinde  goriilemeyecek boyutlardadir (60nm) (DeAntonio 1991). Bu
¢okeltilerin olusumunun dolayli olarak anlasilabilmesi amaciyla SEM elementel

haritalama analizi yapilmistir.
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Sekil 5.43.a) Yaglandirilmis IN625 numunesinin 500 biiyiitmede, b) 3000 biiyiitmede alinmis SEM
goriintiileri

Sekil 5.44’te 22 saat yaslandirilmis numuneden alinmis SEM elementel haritalama
analizine ait gorlintiiler yer almaktadir. Yukarida da soz edildigi gibi refrakter
elementlerin  siiperalasimlarda farkli roller {istlenerek alasgim mukavemetini
arttirmaya yonelik olumlu etkileri vardir. Bu rollerden mukavemet artigina en biiytlik
katk1 saglayani yaslandirma sonucu intermetalik ¢okeltiler olusturmalaridir. Ni esaslh
siiperalagimlarda intermetalik ¢okeltiler Al, Ti ve Nb elementlerince olusturulur. Bu
caligmada kullanilan IN625 alasimi agirlikca %3,2 Nb igermekte, Al ve Ti oranlari
ise %0,01 mertebesindedir. Diger refrakter elementlerden farkli olarak Nb elementi
Ni igerisinde ¢ok az ¢oziiniirlik gostermektedir. Bu durum Ni ile Nb elementlerinin
atom yarigaplar1 arasinda %14,7°1ik bir fark bulunmasindan kaynaklanmaktadir. %20
Cr igeren Ni-Cr matriste 1000-1200°C arasinda sadece %7 Nb ¢dziinebildigi ve bu
¢Oziiniirliiglin azalan sicaklikla birlikte azaldigi rapor edilmektedir (Patel 2005).

Bununla birlikte bu caligmada kullanilan IN625 tozu %20,9 Cr ve %8,4 Mo
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icermektedir. Cr ve Mo matris igerisinde kati ¢ozelti olusturmayi tercih eden
elementler olup bunlarin varligi matrisin intermetalik ¢okelti olusturan Al, Ti ve Nb
¢oOziiciiliigiinii azaltmaktadir (Sundararaman 2002). Bunlara ek olarak Nb en yliksek
elektropozitivite 0Ozelligine sahip refrakter elementtir. Bu o0zelligi sayesinde
siperalagim igerisinde NizgNb, NbC veya NbN c¢okeltileri olusturabilir. Nb’'un YMK
yapili NizAl (y') intermetaliginde Al’'un yerini alabilecegi de rapor edilmektedir
(Patel 2005). Sekil 5.44’te verilmis olan haritalama analizine ait goriintiiler
incelendiginde 6zellikle Nb elementinin homojen dagilim sergiledigi goriilmektedir.
Nb’un kat1 ¢ozelti yerine karbiir veya intermetalik ¢okeltiler olusturdugu géz oniinde
bulunduruldugunda C elementinin mikroyapidaki dagilimi da 6nem kazanmaktadir.
C elementi SEM elementel haritalama analizi goriintiisiine gore herhangi bir noktada
yogunlagma sergilememis olup, Nb’un da homojen dagilmis olmasi SEM elementel
haritalama analizinin alindig1 bu bolgede NbC ¢okelmesinin olmadigina isaret eder.
SEM elementel haritalama analizindeki goriintiisiine gére Nb’un homojen olarak
dagilmis olmas1 ve yaslandirma 1s1l iglemiyle malzeme sertliginde %40’a yakin bir
artis olmasi, malzeme igerisinde NizNb cokeltilerinin olustugunu diisiindiirmektedir.
Fakat olustugu diisiiniilen bu ¢okeltiler yukarida da séz edildigi gibi ¢ok kiigiik
boyutlu (60 nm) olduklarindan SEM goriintiilerinde goriilemezler. Bunlara ek olarak
YMK yapili y' (Ni3Al) ¢okeltisinde Nb’un Al’un yerini alabiliyor olmasi bu fazin da

olugmus olabilecegini diisiindliirmektedir.
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Sekil 5.44. Yaglandirilimig IN625 numunesine ait SEM elementel haritalama analizine ait goriintiiler

Sekil 5.45’te 22 saat yaslandirilmig IN625 alagimindan alinmis SEM/EDS nokta
analizine ait gorlintiiler yer almaktadir. 1 ve 3 numarali noktalarda goriilen fazlarin

TCP fazlar olabilecegi diisiiniilmektedir. Bunlar sert ve kirilgan fazlar olup farkli
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refrakter elementlerin konsantrasyonu kontrol edilmediginde, nikel ve nikel-demir
esaslt siiperalasimlarda olusurlar. Siiperalasimlarin igeriginde birkag tip TCP fazi
onem arz eder ki bunlar sigma (o), mii (1), R, X ve G fazlan olarak adlandirilmistir.
Bu fazlarin kristal yapist olduk¢a karmasiktir ve birim kafesleri bircok atom igerir.
Genellikle ¢ faz1 atom dlgiileri yaklasik olarak esit olan elementlerden olugurken p
faz1 farkli atomik boyutlara sahip elementlerden olusur (Sundararaman 2002).
Genellikle yiiksek seviyelerde molibden veya tungsten iceren alasimlarda goriilen;
iri, diizensiz widmanstatten plakalar1 seklinde yiiksek sicakliklarda olusan p fazinin
kimyasal formiili Co;Ws veya (Fe, Co);(Mo, W)g seklinde olabilmektedir. En ¢ok
demir ve kobalt esasli siiper alagimlar icinde, bir miktar da nikel esasl
sliperalasimlarda goriilen; sekilleri diizensiz kiireler (¢ogu kez ince uzun) seklinde
olan ve 540 ila 980°C arasindaki sicakliklarda uzun siire bekletildikten sonra olusan
o fazmmin kimyasal formiili FeCr, FeCrMo, CrFeMoNi, CrCo veya CrNiMo
sekillerinde olabilmektedir (DeAntonio 1991). Bunlar normalde ostenit tane sinirinda
cekirdeklenir ve widmanstatten levhalar1 gibi biiyiirler. Refrakter metallerce zengin
bu fazin olugmasi, bu elementlerin matristen tahliye olmasima yol agar ki bunun
sonucu olarak mukavemet kazandiran intermetalik fazlarin hacim orani ve kararliligi
degisir. Boylece alasim zayiflar (Sundararaman 2002). SEM/EDS analizinde 2, 4 ve
5 numarali noktalarda Mn hari¢ alagimin kompozisyonunda bulunan tiim
elementlerin bulunmasi, buralarda bu elementlerin kati ¢ozeltiler ve intermetalik

bilesikler (Nb i¢in) halinde bulundugunu diistindiirmektedir.



149

Sekil 5.45. Yaslandirilmig IN625 numunesine ait SEM/EDS nokta analizi

5.2.4.3. TEM incelemeleri

Sekil 5.46’da yaslandirilmis IN625 malzemesinin tane siirindan alinmis TEM
goriintiisii, bu goriintiiye ait secilmis alan elektron difraksiyon paterni ve yapilmis

EDS analizine ait sonuglar yer almaktadir. Burada olusmus olan ¢okeltilerin bir
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birinden ayrik olarak ¢okelmis blok morfolojili ¢okeltiler olduklar1 goriilmektedir.
EDS analizi, bu ¢okeltilerin kKimyasal bilesiminin agirlikca %84 Nb ve az miktarda
Mo, Ni, ve Cr igerdigini gostermektedir. Bu kompozisyona gére bu ¢okeltilerin, tane
sinirinda birbirinden ayrik olarak c¢okelmis blok morfolojili karbiir ¢okeltileri
olduklar1 sdylenebilir. Cokeltilerin agirlikca %84 Nb igermesi ise akilda ilk 6nce MC
tipi karbiir oldugu fikrini uyandirir. Clinkii Nb elementinin olusturdugu karbiir
cokeltileri MC tipi karbiirler olarak bilinmektedir (Sundararaman 2002).

r Mo Spectrum 3
§ o
i Nk
Ni Cu
Cu L Cr Ni Nb
A Mo
T T T ‘.llf‘l"‘[ .17 T Cl:l- e .T‘, | B e o rv"ﬂo
i 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Full Scale 276 cts Cursor: 0.003 (2827 cts) keV
Agirlikca %
Ni Cr Fe Mo Nb
5,79 2,26 - 7,94 84

Sekil 5.46. Yaslandirilmig IN625 numunesinin tane sinirindan alinmig TEM/EDS analizi

Sekil 5.47°de yaslandirilmis IN625 malzemesinden alinmigs TEM elementel

haritalama analizine ait goriintiiler yer almaktadir. Nb elementinin tane siiri
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boyunca bir yigilma sergiledigi goriilmektedir. Nb’un kiimelesme sergiledigi
bolgelerde Ni, Cr ve Fe elementlerinin yok denecek kadar az olduklar
goriilmektedir. TEM elementel haritalama analizinde goriilen elementlerden sadece
Mo elementinin Nb’un yi8ilma sergiledigi bolgede goriilmesi ve diger elementlerin
goriilmemesi tane sinir1 boyunca Nb’un MC tipi karbiir olusturduguna isaret
etmektedir. Fakat bu karbiir olusumlar siirekli bir film halinde degil, birbirinden ayr1
kiimeler halindedir. Daha 6nce de belirtildigi gibi nikel esasli siiperalasimlardaki
karbiir ¢okeltilerinin morfolojisinin, alasimin tiim 6zellikleri tizerinde 6nemli etkileri
vardir. Karbiirlerin tane sinirlarinda siirekli bir film halinde ¢okelmesi catlak
olusumuna zemin hazirlayarak alasimin darbe ve kopma o6zelliklerini siddetli bir
sekilde azaltabilir. Tane sinirlarinda biiyiikk ve birbirinden bagimsiz (ayrik)
cokeltilerin olugmasi etkileyici bir sekilde tane smir1 kaymasmi Onlediginden
faydalidir (Sims 1987). Bu durumda burada olusmus olan karbiirlerin mukavemet
acisindan arzu edilen morfolojiye sahip olduklar1 sdylenebilir. Sekil 5.47°deki TEM
elementel haritalama analizi ile elde edilen veriler SEM /EDS ve SEM elementel

haritalama analizlerinden ulasilan sonuglarla uyum sergilemektedir.
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Sekil 5.47. Yaslandirilmig IN625 numunesine ait TEM elementel haritalama analizi

Simdiye kadarki mikroyap1 incelemeleri yaslandirma 1s1l islemine tabi tutulan IN625
malzemesinde bol miktarda karbiir olustugunu gostermistir. Malzemede bu kadar
yiiksek miktarda karbiir olusumunun sinterleme ve 1s1l islemler esnasinda meydana
gelen oksidasyon tarafindan da etkilendigi diistiniilmektedir. Ciinkii oksitlerin

cekirdek rolii oynayip MC tipi karbiirlerin tane siirlarinda tercih ettikleri ¢okelme
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yerleri gibi davrandiklarina inanilmaktadir (Appa 2006). TEM goriintiilerinin hemen
hepsinde IN625 alasiminda bol miktarda dislokasyon meydana gelmis oldugu
goriilmektedir. Bu durumun ¢o6zeltiye alinan malzemenin suda sogutulmasindan

kaynaklandig1 diigtintilmektedir.

Sekil 5.48’de yaslandirilmis IN625 malzemesinden alinmis TEM/EDS analizine ait
goriintiiler verilmistir. EDS analizi burada goriilen ¢okeltilerde Cr elementinin
miktarinda biiyiik bir artis oldugunu gostermektedir. Cr ile birlikte refrakter bir diger
element olan Mo elementi de artis sergilerken matrisi olusturan Ni ve Fe
elementlerinin miktarinda ¢ok biiyiikk bir azalma s6z konusudur. Nb elementi ise
burada hi¢ bulunmamaktadir. Cr elementi Ni esash siiperalasimlarda kati ¢ozelti,
koruyucu oksit tabakasi, M3Cg Veya M;Cj; tipi karbiirler veya TCP fazi olusturarak
bulunabilir (Stoloff 2005). Bu bilgiye dayanilarak TEM/EDS analizinde goriilen bu
cokeltilerin ya karbiir veya TCP faz1 ¢okeltileri oldugu sdylenebilir. Fakat Mj3Cg
veya M-Cj tipi karbiirlerin 760-980°C sicaklik araliginda olustugu ve en ¢ok taneler
aras1 bolgeleri tercih ettikleri bildirilmektedir (Sims 1987). Bu nedenle burada
goriilen ¢okeltilerin TCP fazlarindan sigma fazi oldugu kanaatine varilmigtir. Aslinda
bu diislincenin ortaya ¢ikmasinda daha dnce yapilmis SEM incelemeleri, 6zellikle de
¢cekme deneyinden sonra kirtlma yiizeylerinden alinan SEM/EDS analizleri de rol
oynamaktadir. Ciinkii bu incelemelerde, 6zellikle kirilma yiizeylerinde goriilen
¢okeltilerde C elementi bulunmamasina ragmen Cr ve Mo elementlerinin ve bazen de
Mn elementinin miktarindaki artislardan malzeme igerisinde bol miktarda TCP fazi

olustugu tespit edilmisti.
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at Spectrum 17
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N Mo Cu
Cu NI
Fe Cu _ Mo
b 2 4 & 8 10 12 14 16 18 20
Full Scale 178 cts Cursor: -0.099 (2 cts) key
Agirhikca %
Ni Cr Fe Mo Nb
10,69 72,77 2,01 14,52 —

Sekil 5.48. Yaslandirilmig IN625 numunesinde TCP fazi olusumunu gosteren TEM/EDS analizi

Sekil 5.48’de goriilen ¢okeltilerin bulundugu alandan daha kiiglik biiylitmeyle
alinmig TEM goriintlisii ve bu bolgeye yapilmis olan TEM elementel haritalama
analizine ait goriintiiler Sekil 5.49°da verilmistir. Sekilde tane sinirinda olmadig:
anlasilan bu cokeltilerde Cr elementinin yigilma sergilemesine karsin Ni ve Fe
elementlerinin miktarlarinda biiyiik azalma oldugu goriilmektedir. Mo elementi ise
kadar yogun olmasa da ¢okeltilerin  bulundugu bolgelerde
bulunmaktadir. Bu durum Sekil 5.48’deki TEM/EDS analizinden ¢ikarilan sonucu

Cr elementi

destekler bi¢imde burada TCP faz1 olusumuna isaret etmektedir. Burada bu
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cokeltilerin karbiir olmayip TCP faz1 oldugunu diisiindiirmeye sevk eden sebeplerden

en Onemlisi ¢okeltilerin tane sinirinda bulunmamasidir.

CrKa1 _ Fe Ka1

Ni Ka1 Mo Ka1

Sekil 5.49. Yaslandirilmig IN625 numunesinde TCP fazi1 olusumunu gosteren TEM elementel
haritalama analizi

Tez calismasinda IN625 alasiminin yaslandirma 1sil islemine tabi tutulmasinin bir

amaci1 da icerisinde y" fazi cokeltileri elde etmekti. TEM calismalarinda farklh
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bolgelerden alinmis matrisi temsil eden EDS analizleri matriste ortalama olarak
agirlikca % 1,12 Nb bulundugunu gostermektedir. Baslangi¢ tozu igerisinde agirlikga
% 3,2 Nb bulunmakta iken matris ig¢erisinde Nb miktarinin bu denli azalmasi, Nb
elementinin  biiyiik  ¢ogunlugunun  karbiir ~ ¢okeltilerine  dahil  oldugunu
gostermektedir. Matris igerisinde kalan Nb elementinin ise 745°C’de yapilan 22

saatlik yaslandirma iglemi sonucu y" ¢okeltilerini olusturdugu diisiiniilmektedir.

Sekil 5.50’de yaslandirilmis IN625 numunesinden alinmis TEM goriintlisii ve bu
goriintiiye ait SADP verilmistir. Daha 6nce yapilmig bir ¢calismada (Sundararaman
1999) Inconel 625 alasiminda olusmus olan y" ¢okeltilerinin SADP anahtarlar1 yine
Sekil 5.50°de verilmis olup simdiki c¢alismada elde edilen SADP ile uyum
sergilemektedir. Yaslandirma islemiyle malzeme sertliginde ve mukavemetinde
meydana gelen artig da y" c¢okeltilerinin olustugunu diisindiirmektedir. Bunlara ek
olarak matristen alinan EDS analizlerinin Nb varligina igaret etmesi ve daha dnce s6z
edildigi gibi Nb ile Ni elementlerinin atom yarigaplar1 arasinda %14,7 gibi bir fark

bulunmasi da bu diisiinceyi desteklemektedir.

Sekil 5.50.Yaslandirilmig IN625 numunesinden alimmis a) TEM gorintiisii, b) Bu goriintiiye ait
SADP, c ve d) Bir baska ¢aligmada elde edilmis y" fazim1 gosteren SAD paternleri (Sundararaman
1999)
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5.2.5. Mekanik Testler

5.2.5.1. Sertlik olciimleri

Sekil 5.51°de TEK ile tiretilmis IN625 numunelerinin sinterleme sicakligi ve siiresine
bagli olarak sertlik degerlerindeki degisim verilmistir. 1300°C’de 3 saat sinterlenmis
numunelerin ortalama sertlik degeri 208 HV(; olup bu deger tiim sinterleme sartlar
icin 197 ile 224 HVy; arasinda degismektedir. Ustelik bu degisim sinterleme
sicakligl ve siliresine bagl olarak diizenli bir artis veya azalma sergilememektedir.
Oysa artan sinterleme sicakligi ve siiresine bagli olarak, malzeme yogunlugunda
meydana gelen artigla birlikte malzemenin sertliginin de artmasi beklenir. Fakat bu
calisgmada numunelerin yogunluklarinda meydana gelene artisa paralel olarak
sertliklerinde beklendigi gibi bir artisla karsilagiilmamistir. Yogunluk artiginin sertligi
arttirict etkisinin aksine, tane irilesmesinin sertligi diistirdiigii bilinmektedir (Findik
2003, Thompson 2009). Simdiki calismada artan sicaklik ve silireye bagli olarak
yogunluk artis1 saglanmasina ragmen sertlikte bir artis olmamasinin malzemenin tane

boyutunda meydana gelen irilesmeden kaynaklandigi diisiiniilmektedir.
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Sekil 5.51. Sinterleme sicaklig1 ve siiresine bagl olarak IN625 numunelerinin sertlik degerleri

Sekil 5.52°de, IN625 numuneleri i¢in en yiiksek yogunlugun elde edildigi
sinterlenmis durumdaki, 1150°C’de 2 saat ¢ozeltiye alinip suda sogutulmus
durumdaki ve 745°C’de farkli siirelerle yaslandirilmis durumdaki sertlik degerleri

verilmistir. Inconel 625 alasimi mukavemetini yukarida da soz edildigi gibi
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baslangicta Ni-Cr matriste Mo ve Nb elementlerinin meydana getirecegi kati ¢ozelti
sertlesmesiyle kazanacak sekilde tasarlanmistir (Shankar 2001). Bu nedenle TEK ile
iiretilen ve en yiiksek yogunluga ulasilan numuneler 1150°C’de 2 saat ¢ozeltiye
almmis ve suda sogutulmustur. Cozeltiye alma isleminden sonra numunelerin
sertliginin ortalama 250 HVj; oldugu goriilmiistiir. Cozeltiye alma isleminden sonra
sertlikte meydana gelen bu artigin sinterleme islemi sonrast mikroyapida bulunan
bazi olusumlarin ¢ozlinmesi ve serbest kalan Mo ve Cr gibi elementlerin kat1 ¢ozelti
durumuna ge¢mis olmasindan, dolayisiyla meydana gelen kafes carpilmalarindan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Ni esash siiperalagimlarda ¢6zeltiye alma igleminin
y' fazinin neredeyse tiimiinii ve ¢ok kararli olan MC tipi karbiirler disindaki diger
karbiir ¢okeltilerini ¢6ziindlirmek amaciyla yapildigi bildirilmektedir (Stolof 2005).
Bu ¢aligmada kullanilan 6nalagimli IN625 tozu agirlik¢a %8.4 Mo icermektedir. Mo
elementinin siiperalasimin mikroyapisinda ya kati ¢ozelti olarak veya karbiir ¢okeltisi
olarak bulunabilecegi bildirilmektedir (Garimella 1997, Mankins 1990, Patel 2005,
Stolof 2005, Sundararaman 2002). Mo elementinin siiperalasimda olusturabilecegi
karbiir tipi MgC olup, bu karbiiriin %6-8’den fazla Mo veya W igeren alagimlarda
800-980°C sicaklik araliginda olustugu belirtilmektedir (Patel 2005, Sundararman
2002). Bu calismada Al,Oj3 tiiplii firinda 1300°C’de 3 saat sinterlenen numuneler
10°C/dk hiz ile sogutulduklart igin 800-980°C sicaklik araliginda MgC tipi
karbiirlerin olusumu i¢in yeterli siirenin mevcut oldugu diisiiniilmektedir. Bu durum
Sekil 5.52.b’deki ZSD diyagraminda da goriilmektedir. 625 alasimma ait ZSD
diyagraminda Mo veya W elementleri tarafindan olusturulan MgC tipi karbiirlerin
1000-1100°C sicaklik araliginda ¢oziindiigii goriilmektedir. Bozunan MgC tipi
karbiirler tarafindan serbest birakilan Mo elementinin matriste kat1 ¢6zelti durumuna
gectigi diistiniilmektedir. Ni-Mo ikili faz diyagramma gore Ni igerisinde 700°C’de
yaklagik olarak agirlik¢a %16 Mo ¢6ziinebilmektedir (ASM Handbook: Alloy Phase
Diyagrams 1992). Ni elementinin atom yaricap: ile Mo elementinin atom yarigapi
arasinda %12’lik bir fark bulunmakta olup (Erdogan 2001) yer alan kati ¢ozeltisi
olusturan Mo elementinin meydana getirdigi kafes carpilmalarinin sertlikteki artigta
rolii oldugu diisiiniilmektedir. Benzer durumun Cr i¢in de gecerli oldugu
distinilmektedir. Ciinkii Cr elementi koruyucu oksit tabakasi olusturarak
malzemenin oksidasyon ve korozyon direncini arttirmanin yaninda karbiir ve

topolojik siki paket faz (TCP) olusumunda da rol oynamaktadir. Sinterleme
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isleminden sonra olusmasi muhtemel olan karbiir ve TCP fazlarinin ¢ozeltiye alma
islemi ile ¢6ziinmesi sonucu matriste Cr elementi tekrar kat1 ¢ozelti olusturabilir. Bu
durumda serbest kalan Cr kati ¢Ozelti durumuna gecerek bir miktar sertlik artisi
meydana getirmis olabilir. Fakat Cr’un saglayacagi sertlik artist Mo’in saglayacagi
sertlik artis1 kadar olmayacaktir. Ciinkii Ni ile Cr elementlerinin atom yarigaplari

arasindaki fark %3 mertebelerindedir (Erdogan 2001).

Johnson ve arkadaglari tarafindan yapilan bir ¢calismada ortalama tane boyutu 9,7 um
olan Inconel 625 tozunun TEK yontemiyle sekillendirilip H, atmosferi altinda
1290°C’de 0,5 saat sinterlendikten sonra 1150°C’de 2 saat ¢ozeltiye almip yagda
sogutulmasi sonucu ulasilan sertlik degerinin 91 HRB (yaklasik 197 HV) oldugu
rapor edilmistir (Johnson 2004). Giilsoy ve arkadaslar1 tarafindan yapilan bir
calismada ise toz enjeksiyon kaliplama yontemiyle tretilen IN625 malzemesi
1150°C’de 2 saat ¢ozeltiye almip yagda sogutularak 16 HRC sertlik degeri elde
edildigi bildirilmektedir (Giilsoy 2011). Literatiirde dovme 625 alasiminin 1s1l islem
gormiis durumdaki sertlik degeri 190 HB olarak belirtilmektedir (Mankins 1990).
Simdiki ¢aligmada daha yiiksek sertlik degerleri elde edilmesinin ¢ozeltiye alma
isleminden sonra numunelerin yag yerine suda sogutulmus olmasindan da

kaynaklanmis olabilecegi diisiiniilmektedir.

Cozeltiye alma isleminden sonra 745°C’de farkl siirelerle yaslandirma islemine tabi
tutulan numunelerden elde edilen en yiiksek sertlik degeri ortalama 303 HVj:
olmustur. Sekil 5.52.b’de verilmis olan 625 alagimina ait ZSD diyagrami goz ontinde
bulunduruldugunda, 745°C’de 22 saat bekletme ile gerceklestirilen yaslandirma
islemi sonucu malzeme sertlifinde meydana gelen sertlik artisi, yaslandirma
isleminin amaci1 olan y" c¢okeltilerinin olusmus olabilecegini diislindiirmektedir.
Bununla birlikte ZSD diyagraminda bu yaslandirma sartlarinda y" ¢okeltilerinin

yaninda M23Cs karbiirlerinin olusabilecegi de goriilmektedir.
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Sekil 5.52.a) Sinterlenmis, ¢dzeltiye alinmus ve 745°C’de 20, 22 ve 24 saat siirelerle yaslandirilmis
IN625 numunelerinin sertlik degerleri, b) 625 alasimina ait ZSD diyagram (Patel 2005)

5.2.5.2. Cekme deneyi

Hem sinterlenmis, hem c¢ozeltiye alimmis hem de yaslandirilmis IN625
numunelerinin ¢gekme testlerine tabi tutulmasi sonucu elde edilen egriler Sekil 5.53°te
verilmistir. ~ Grafikler incelendiginde yaslandirma isleminin  malzemenin
mukavemetine olumlu etkileri oldugu goriilmektedir. Bu mukavemet sonuglari, SEM
gorlintiiler1  ve sertlik Olclimlerinden elde edilen sonuglar tarafindan
desteklenmektedir. Ciinkii numunelerin 1s1l islem gérmeden onceki sertlikleri 208
HVy 1 seviyelerindeyken 1sil islem sonrasinda 22 saat yaslandirilan numunenin
sertligi 303 HVj; olarak oSlciilmiistiir. Malzemede sertlik ve mukavemet artigini

yukarida agiklandig tizere 1s1l islem sonucu malzemede olustugu diistiniilen ve SEM
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TEM incelemeleri ile tespit edilen ¢okeltilerin sagladigi soylenebilir. Her ne kadar
cozeltiye alma islemi, yukarida belirtildigi tizere sertlikte artis saglamis olsa da
cekme testlerinden elde edilen egriler kiyaslandiginda en diisilk mukavemet degerleri
cozeltiye alinmis numunelerden elde edilmistir. Cozeltiye alma isleminin,
sinterlenmis durumdaki malzemenin mukavemetini dislirdigii goriilmektedir.
Bununla birlikte ¢ozeltiye alinmig malzemenin yaglandirma islemine tabi
tutulmasiyla mukavemette Onemli bir artis oldugu, en yiliksek mukavemet

degerlerinin yaslandirilmis numuneler tarafindan saglandigi goriilmiistiir.

Sinterlenmis numunelerin ortalama akma ve ¢ekme mukavemeti degerleri sirasiyla
351 ve 650 MPa iken bu degerler ¢ozeltiye alma isleminden sonra sirasiyla 306 ve
505 MPa olmustur. Yaslandirma islemi sonucu malzemenin ortalama akma
mukavemetinin 385 MPa, ortalama ¢ekme mukavemetinin 674 MPa oldugu
goriilmistlir. Johnson ve arkadaslar1 (Johnson 2004) tarafindan yapilan calismada
Inconel 625 malzemesinin 1150°C’de 2 saat g¢ozeltiye almip yagda sogutulmasi
sonucu 230 MPa akma, 600 MPa ¢ekme mukavemeti elde edilmistir. Glilsoy ve
arkadaglar1 (Giilsoy 2011) tarafindan yapilan calismada da benzer mukavemet
degerlerine ulasilmistir. Bu calismalarda TEK ile iiretilmis 625 siiperalagiminin
mukavemeti, ¢ozeltiye alma iglemiyle arttirilmaya ¢alisilmistir. Ciinkii Inconel 625
alasim1 Ni-Cr matrisin kati ¢oOzelti sertlesmesi ile mukavemet kazanmasi igin
tasarlanmigtir (Rai 2004, Shankar 2001). Fakat ilerleyen zamanlarda bu alagim
icerisinde, yiiksek sicakliklardaki servis sartlarinda veya yaslandirma islemleri
sonucunda birkag¢ farkli fazin olusabildigi tespit edilmistir. Yapilan ¢alismalar 550-
600°C ve iizerinde alasimn igerisinde, maruz kaldig1 sicaklik ve siireye bagh olarak
M23Cs, MC, MgC, 7', v", & ve laves fazlarinin ¢okelebildigini gdstermistir (Mittra
2003). Bu galismada 1150°C’de 2 saat ¢ozeltiye alma islemi sonrasinda yapilan
745°C°deki 22 saatlik yaslandirma islemiyle cok daha yiiksek akma ve cekme
mukavemeti degerleri elde edilmistir ki bu olumlu durumun yap1 igerisinde olustugu
diistinlilen intermetalik cokeltilerce saglandigi diisiiniilmektedir. IN625 alagimina
uygulanan 1s1l islemlerden c¢ozeltiye alma isleminin sinterlenmis durumdaki
malzemenin silinekligini arttirdigi, yaslandirma isleminin ise siineklik degerini bir

miktar azalttig1 goriilmiistiir.
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Sekil 5.53. Sinterlenmis, ¢ozeltiye alinmis ve yaslandirilmig IN625 numunelerinin ortalama ¢ekme

egrileri

Tablo 5.4’te ¢ekme testlerinden elde edilen sonuglar dovme ve dokim 625

malzemelerle kiyaslanmis olup, mukavemet degerlerinin dokiim malzemelerle

rekabet edebilecek diizeyde oldugu, fakat dovme malzemelerden diisiik oldugu

goriilmiistiir. TEK ile tiretilmis 625 numunelerinin her ii¢ durumda da siinekliginin

dokiim ve dovme alasimlardan biraz diisiik oldugu goriilmekle birlikte mukavemet

ve silineklik degerlerindeki bu diisiikliiglin malzeme igerisindeki gozeneklerden

kaynaklandig1 diistiniilmektedir.

Tablo 5.4. TEK ile iiretilmis IN625 alasimi ile dokiim ve dovme 625 alasimlarinin mukavemet

degerleri

625 Alasumunm Durumu Akma Mukavemeti | Cekme Mukavemeti Uzama
(MPa) (MPa) (%)

Sinterlenmis 351+14 650+£16 44,742 .4
Cozeltiye alinmis 30629 505+105 46,2425
Yasglandirilmig 385+12 674£39 40,6+6,3
Dokiim Inconel 625

(Ericson 2005) 350 710 48
Dovme Inconel 625

(Stoloff 2005) 490 965 50
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Sekil 5.54’te c¢ekme deneyi sonrasinda kirilma yiizeylerinden alimmig SEM
goriintiileri verilmistir. Gorilintiilerden malzemenin daha ¢ok tane i¢inden siinek
olarak kirildigi goriilmektedir. Kiigiik biiyiitmeyle alinmis olan ve ait olduklari
numunelerin genel oOzelliklerini temsil eden SEM goérintiileri kiyaslandiginda
uygulanan 1sil islemlerin malzemede farkli ¢okeltilerin olusmasina yol agtigi
goriilmektedir. Aslinda bu gorlintiller, yapilmis olan EDS analizlerini de
desteklemektedirler. Ciinkii Sekil 5.45’te yaslandirilmis numuneden alinmis EDS
analizinde goriilen bazi c¢okeltilerin TCP fazlar1 oldugu belirtilmisti. Kirilma
yiizeyinden alimmig goriintiiler incelendiginde sinterlenmis ve oOzellikle de
yaglandirilmis malzemelerde bir kisminin karbiir, bir kisminin da TCP fazi oldugu
diisiiniilen bol miktarda ¢okelti bulundugu goriilmektedir. Goriilen bu cokeltilerin
bliyiik ¢ogunlugunun TCP faz1 oldugu fikri, ¢ekme deneyine tabi tutulan
malzemelerde kopmanin bu ¢okeltilerin bulundugu noktalarda yogunlagsmasindan
kaynaklanmaktadir. Ciinkii TCP fazlarinin malzemenin kirilmasinda ¢atlak
olusumuna onayak olduklar1 belirtilmektedir (Sims 1987). Bununla birlikte ¢ekme
deneylerinde en yiiksek siinekligin ¢ozeltiye alinmis malzemeden elde edilmesi ile
cozeltiye alinmig malzemenin kirik ylizeyinden alman SEM goriintiisii  de
uyusmaktadir. Sekil 5.54.b’de yer alan bu goriintiide malzemenin tamamen siinek
olarak kirildigt ve bununla birlikte sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmis
durumdaki numunelerin kirik yiizeylerinden alinan goriintiilerin aksine karbiir
cokeltileri ve TCP fazlar1 olduklar diisiiniilen olusumlarin ¢6ziinmiis oldugu
goriilmektedir. Buradan hareketle, malzemenin kopmas1 esnasinda gerilme
yigilmalarinin olmasi nedeniyle ¢atlak baslangici gibi rol oynayan TCP fazlarinin

malzeme siinekligini bir miktar azalttig1 sdylenebilir.
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Sekil 5.54.a) Sinterlenmis, b) Cozeltiye alinmis, ¢) Yaslandirilmig IN625 numunelerinin ¢ekme
deneyinden sonra kirilma yiizeylerinden alinmig SEM goriintiileri

Sekil 5.55’te yaslandirilmig numunenin ¢ekme deneyi sonrasinda kirilma yiizeyinden
alinmig olan SEM/EDS nokta analizine ait goriintiiller yer almaktadir. 1 numarali
bolgede kimyasal bilesimin baslangi¢c tozunun kimyasal bilesimine ¢ok yakin bir
dagilim sergiledigi goriilmektedir. Genel olarak matrisi temsil ettigi diisiintilen bu

bolgede Cr miktarinin baslangic tozundan daha az oldugu goriilmiistiir. Bu durumun
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Cr elementinin bir miktarinin koruyucu oksit tabakasi tarafindan, bir kismimnin ise
TCP fazlar tarafindan kullanilmasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir. 2 numarali
bolgede Cr ve Mn miktarlarinda biiylik artis oldugu gortilmektedir. S6z konusu
bolgede ne C ne de O elementlerinin hi¢ bulunmamasi, burada olugsmus olan fazin
Cr-Mn-Ni elementlerinin olusturdugu bir ¢ faz1 oldugunu gostermektedir. Seiser ve
arkadaslarinin yapmis oldugu bir calismada (Seiser 2011) gecis metalleri iicli
sistemlerinin olusturabilecegi TCP fazi tiirleri belirtilmis olup bunlardan biri de Cr-
Mn-Ni icliisii tarafindan olusturulan ¢ fazidir. 3 numarali bolgede goriilen fazin da

sigma fazi oldugu diisiiniilmektedir.

Sekil 5.55. Yaglandirilmig IN625 numunesinin ¢ekme deneyinden sonra kirllma yiizeyinden alinan
SEM/EDS analizi

Sigma fazinin bulundugu malzemenin siiriinme dayanimini diisiirdiigli kesin olarak
kabul edilmektedir. Siirinme dayaniminin azalmasina neden olmasi da iginde

bulundugu taneleri kiiciik parcalara ayirmasina yani diger bir deyisle tane boyutunu
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azaltict rol oynamasina baglanmaktadir (Seiser 2011, Sims 1987). o fazinin
olusumunun mekanik 6zelliklere mutlaka zararli oldugu sdylenemez (Mitchell 2005).
Sigma fazimin morfolojisi farkli sekillerde olabildigi gibi bu morfolojilerin etkileri de
farklidir. Plaka seklinde olan ¢ fazinin mekanik o6zellikleri olumsuz etkiledigi
kesindir. Fakat iri ve ayrik blok seklinde c¢okelen o fazinin 6zellikler iizerinde
olumsuz etkilerinin olmadigi sanilmaktadir. Hatta nikel alagimlarinda blok
morfolojiye sahip ¢ fazi olusturarak mukavemet arttirma denemeleri yapildig
bildirilmektedir (Sims 1987). Sekil 5.56’da sinterlenmis durumdaki malzemenin
kirilma yiizeyinde bulunan ve TCP faz1 oldugu diisiiniilen olusumlardan birinin SEM
goriintiisii  verilmis olup bu ¢okeltinin morfolojisinin blok seklinde oldugu
goriilmektedir. Bu c¢aligmada sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmis durumdaki
numunelerde ¢ozeltiye alinmis durumdaki malzemeye nazaran bol miktarda TCP fazi
bulunmakta ve buna ragmen mukavemet degerleri daha yiliksek ¢ikmaktadir. Bu
durum olusmus olan blok morfolojili TCP fazlarmin diisiik sicaklik mukavemet
degerlerini belki de olumlu yonde etkiledigini diistindiirmektedir. Fakat siineklik

degerlerinde hafif diisiis gdzlenmistir.

Sekil 5.56. Sinterlenmis IN625 numunesinin kirilma yilizeyinden alinmig SEM goriintiisii

Sekil 5.57°de yine sinterlenmis malzemenin kirilma yilizeyinde bulunan benzer
morfolojiye sahip baska bir ¢okeltiden alinmis SEM/EDS nokta analizi verilmistir.
Analize gore burada goriilen blok morfolojideki ¢okeltinin Cr-Mn-Ni tarafindan

olusturulmug bir TCP fazi oldugu goriilmektedir. Bu ¢okeltide bir miktar oksijen
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bulunmasi, burada ayni zamanda kromat veya Cr ve Mn tarafindan olusturulmus

spinel olusumunun da bulunabilecegini gostermektedir.
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Sekil 5.57. Sinterlenmis IN625 numunesinde o fazi olusumunu gésteren SEM/EDS analizi

5.2.5.3. Kirilma toklugu deneyi

Sekil 5.58’de sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmis durumdaki IN625
numunelerine uygulanan kirtlma toklugu deneylerinden elde edilen yiik-mesafe
egrileri verilmigstir. Egrilerden yaslandirma 1sil isleminin IN625 alagiminin
tagiyabilecegi ylik miktarim1 diisiirdiigii goriilmistiir. Tasinabilen yiik ile birlikte
yaslandirilmis numunede ayni1 zamanda daha az sekil degisimi meydana gelmistir.
Yapilan SEM ve TEM incelemeleri hem sinterlenmis durumdaki hem de
yaslandirilmis durumdaki numunelerde TCP fazlarinin ve karbiir ¢okeltilerinin

olusmus oldugunu gostermisti. Fakat hem mikroyap1 incelemeleri hem de mekanik
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testler yaslandirilmis durumdaki malzemede olusan TCP faz1 ve karbiir c¢okeltisi
miktarmin sinterlenmis durumdaki malzemeden daha yiiksek oldugunu gostermistir.
Kirilma toklugu deneyinden elde edilen egrilerde ¢ekme deneyinden elde edilen
egrilere benzer bi¢cimde, sinterlenmis malzemenin yaslandirilmis malzemeye nazaran
daha siinek bir davranis sergilemesi, hem elde edilen sonuglarin uyumlulugunu hem
de yukaridaki diislinceyi desteklemektedir. Yaslandirilmis malzemede daha bol
miktarda olusan karbiir ¢Okeltilerinin malzemenin daha hizli hasara ugramasinda

gerilme y18ilmalarina sebep olarak rol oynadiklar1 diistiniilmektedir.
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Sekil 5.58. Farkli durumdaki IN625 numunelerine uygulanan kirilma toklugu deneylerinden elde
edilen yiik-mesafe egrileri

Sekil 5.59°da kirilma toklugu deneylerine tabi tutulan IN625 numunelerinin kirilma
ylizeylerinden alinan SEM goériintiileri verilmistir. Sekil 5.59.a’daki sinterlenmis
numuneye ait SEM goriintiisiinde, Sekil 5.59.b’deki yaslandirilmis numuneye ait
kirilma yiizeyi SEM goriintiisiine gore daha silinek bir kirilmanin oldugu

goriilmektedir.
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SEl  15kV WD11mm  SS62 x1,000 10pum — R
Sample 0000 12 Jun,2012

Sekil 5.59. a) Sinterlenmis, b) Yaslandirilmig IN625 numunelerinin kirilma toklugu deneyinden sonra
alman SEM goriintiileri

Sekil 5.60°ta IN625 numunelerinin ASTM E-399’da belirtilen denklemlere gore
hesaplanan kirilma toklugu degerleri verilmistir. Tasinabilen maksimum yiiklere
paralel olarak yaslandirilmis malzemenin kirilma toklugu degerleri daha diisiik

cikmustir.
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Sekil 5.60. Sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmigs durumdaki IN625 numunelerinin kirilma
toklugu degerleri

Sekil 5.61°’de yaslandirilmis durumdaki IN625 numunesinin kirilma yiizeyinden
alinmis SEM/EDS analizine ait goriintiiler verilmistir. 1 ve 2 numaral1 bolgelerde Nb
ve C miktarlar ¢ok yiiksek olup buralarda goriilen ¢okeltilerin MC tipi karbiirler
oldugu kesindir. Bu MC tipi karbiir ¢okeltileri ayn1 zamanda Mo elementi de
icermektedirler. Karbiirlerin sert ve kirilgan yapilar oldugu g6z Oniinde
bulunduruldugunda 6zellikle 1 numarali bolgede goriilen ¢atlak, karbiir ¢okeltilerinin
gerilme yigilmalarina neden olduguna giizel bir O6rnek teskil etmektedir. Aym
zamanda bu catlak malzemenin sertliginin artmasiyla toklugunun diistiigliniin de
somut bir 6rnegidir. Sekil 5.61°deki SEM/EDS analizinden elde edilen sonuglar daha
once yapilmis SEM ve TEM incelemeleri ile uyum sergilemektedir. 5 numaral
bolgede bir gamze seklinde cukurcuk olusumu séz konusu olup, burada diger
bolgelere nazaran Nb ve Mo gibi elementlerin miktarinda bir azalma oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 5.61. Yaslandirilmis IN625 numunesinin kirilma toklugu deneyinden sonra kirilma yiizeyinden
alimmig SEM/EDS nokta analizi
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5.2.5.4. Darbe deneyi

Sekil 5.62°de sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmis durumdaki IN625
numunelerine uygulanan darbe deneylerinden elde edilen enerji degerinin humune
kesitine boliinmesi ile elde edilen darbe toklugu degerleri verilmistir. Kirilma
toklugu degerlerinde oldugu gibi, darbe toklugu degerlerinin de yaslandirma 1sil
islemiyle birlikte distiigii goriilmektedir. Bunun, yaslandirma isleminin malzeme
icerisinde meydana getirdigi intermetalik c¢okeltilerin ve karbiir ¢okeltilerinin
miktarinda meydana getirdigi artistan kaynaklandig: disiiniilmektedir. Burada dikkat
ceken bir diger husus TEK ile iiretilmis IN625 alagiminin darbe toklugu degerlerinin
IN718 ve Nimonic 90 alasimlarindan ¢ok daha diisiik olmasidir. Burada kimyasal
bilesimin yaninda tane boyutunun da rol oynadigi diisliniilmektedir. Yapilan bir
caligmada tane boyutunun kii¢clilmesinin Mg alasiminda darbe toklugunun artmasina
neden oldugu belirtilmistir (Jinsun 2009). Benzer sekilde nadir toprak elementlerinin
ilavesi ile tane boyutu inceltilen ZnAl alasiminda da darbe toklugunun arttig1
bildirilmistir (Yungui 1994). Sinterleme isleminin IN625 alagiminin tane boyutunu
arttirdigi ve buna bagli olarak IN718 ve Nimonic 90 alasimlarina nazaran tane
boyutu olduk¢a iri olan IN625 alasimimin darbe toklugunun ciddi bir distiklik

sergiledigi diigiiniilmektedir.
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Sekil 5.62. IN625 numunelerinin darbe toklugu degerleri

Sekil 5.63.a’da sinterlenmis, Sekil 5.63.b’de yaslandirilmis IN625 numunelerinin

darbe deneyi sonrasi alinan kirilma yiizeyi SEM goriintiileri verilmistir. Goriintiiler
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karsilagtirildiginda yaslandirilmis numunede darbeye bagl olarak kirilma anindaki
sekil degisiminin daha az oldugu goriilmektedir. Diger bir ifadeyle sinterlenmis
durumdaki malzemenin daha siinek bir kirilma sergiledigi sdylenebilir. Bu durumun
da malzemede yaslandirma islemiyle olusturulan intermetalik ¢okeltilerden

kaynaklandig1 diisiiniilmektedir.

SEl  15kV WD11mm “SS61 «
Sample o Y

Sekil 5.63. Darbe deneyine maruz birakilmig; a) Sinterlenmis durumdaki, b) Yaslandirilmisg
durumdaki IN625 numunelerinin kirtlma ytizeyi SEM goriintiileri
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5.3. Nimonic 90

5.3.1. DSC ve dilatometre analizleri

TEK metodu ile iiretilen Nimonic 90 numuneleri i¢in uygun sinterleme sicakligi
araliginin belirlenebilmesi amaciyla gerceklestirilen DSC analizinden elde edilen
egri Sekil 5.64’te verilmistir. Nimonic 90 tozu i¢in ergimenin yaklasik 1318°C’de
basladigi ve 1350°C’ye kadar devam ettigi belirlenmistir. Dévme Nimonic 90
malzemesi i¢in ergime araliginin 1335-1360°C oldugu bildirilmektedir (Stoloff
2005). Bu ¢alismada solidiis sicakliginin daha diisiik olmas1 daha 6nce de agiklandigi
iizere malzemenin toz formunda olusundan dolayr spesifik yiizey enerjisinin bulk
malzemeye oranla ¢ok daha yiiksek olmasina ve diisiik miktarda da olsa toz
yiizeylerindeki olas1 oksit tabakalarina baglanmaktadir. DSC verilerine gore

deneylerde kullanilacak sinterleme sicaklik araligi  1260-1330°C  olarak

belirlenmistir.
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Sekil 5.64. Nimonic 90 alasimina ait DSC egrisi

Sekil 5.65’te baglayicist giderilen Nimonic 90 numunesine uygulanan dilatometre
testinden elde edilen egri verilmistir. Dilatometre testine goére 1313°C’ye 1sitilan
numunede yaklasik olarak %7,2 boyutsal biiziilme meydana gelmistir. Sicakligin

arttirtlmasi ile malzemede daha ¢ok biiziilme meydana gelecegi diisiiniilmektedir.



175

1,51

0,0 1

-1,51

Boyutsal Degisim (%)

0 350 700 1050 1400
Sicaklik (°C)

Sekil 5.65. Nimonic 90 numunesine uygulanan dilatometre testinden elde edilen egri

5.3.2. Yogunluk incelemeleri

Sinterlenmis Nimonic 90 numunelerine uygulanan yogunluk ol¢iimleri sonucu elde
edilen bagil yogunluk degerleri 1 saat siireyle sinterlenen numuneler i¢in Sekil
5.66.a’da, 3 saat siireyle sinterlenen numuneler i¢in Sekil 5.66.b’de verilmistir.
Yogunluk degerlerinin sicaklik artisina paralel olarak arttigt  goriilmiistir.
1310°C’den daha diisiik sicakliklarda 1 saat siireyle yapilan sinterleme islemlerinde
malzemenin kullanilabilmesi i¢in yeterli yogunlagsma saglanamazken, en yiiksek
bagil yogunluga 1330°C’de 3 saat siireyle sinterlenen numunede ulasilmistir.
1330°C’de 3 saat siiren sinterleme isleminde ulasilan bagil yogunluk degeri %97,33
olmustur. Ayn sicaklikta farkli siirelerle gerceklestirilen sinterleme islemleri sonucu
elde edilen yogunluk degerleri karsilastirildiginda sinterleme siiresinin uzamasiyla
yogunlugun arttig1 goriilmiistiir. Ornegin 1300°C’de 1 saat sinterlenen numunede
%90,74 bagil yogunluk elde edilirken ayni sicaklikta siirenin 3 saate ¢ikarilmasiyla
%96,01 bagil yogunluga ulasilmistir.

Nobrega ve arkadaslari, gaz atomizasyonu ve su atomizasyonu olmak tizere iki farkl
metotla tiretilmis farkli tane sekillerine sahip iki farkli Nimonic 90 tozunun TEK ile
sekillendirilip plazma yardimli baglayici giderme ve sinterleme (plasma assisted

debinding and sintering=PADS) reaktorii ile 1310°C’de 3 saat sinterlenmesi sonucu,
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gaz atomizasyonu ile tretilmis Nimonic 90 tozundan iiretilen numunede %94,89
bagil yogunluga ulasildigini rapor etmislerdir (Nobrega 2008). Bu c¢alismada
1310°C’de 1 saat siiren sinterleme sonucunda %96,14 bagil yogunluga ulasilmustir.
Sinterleme isleminde itici giicilin yiizey enerjisindeki azalma oldugu ve daha kiiciik
boyutlu toz pargaciklarinin daha yiiksek ylizey enerjisi saglayarak daha kisa siirede
daha yiiksek yogunluk degerleri sagladiklar1 (German 1996) g6z Oniinde
bulundurularak, ayn1 sicaklikta fakat daha kisa siirede daha yiiksek bagil yogunluga
ulasilabilmesinin, tez calismasinda kullanilan Nimonic 90 tozunun ortalama tane
boyutunun ¢ok daha kiigiikk (diger caligmada kullanilanin yarisi) olmasindan

kaynaklandig diistiniilmektedir.
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Sekil 5.66. Farkli sicakliklarda; a) 1 saat, b) 3 saat siireyle gergeklestirilen sinterleme islemleri
sonucunda Nimonic 90 numunelerinde ulasilan bagil yogunluk degerleri
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Sinterlenen numunelerin gézenek miktar1 hakkinda bilgi edinmek amaciyla
numunelerden parlatma islemi sonrasinda, daglama yapilmadan alinmis olan optik
mikroskop goriintiileri Sekil 5.67’de verilmistir. Goriintiiler incelendiginde IN718 ve
IN625 numunelerinde oldugu gibi TEK metodunun sundugu bir avantaj olarak
(Vervoort 1996) gozenek yapisinin kiiresel oldugu ve gozeneklerin birbirleriyle
baglantili olmadiklar1 goriilmektedir. Yogunluk o6l¢iimlerini destekler tarzda
1310°C’den daha diisiik sicakliklarda yapilmis sinterlemelerde gdzenek miktarmin
yiiksek oldugu, 6zellikle 1 saat siireyle 1260°C’de yapilan sinterlemeyle sadece
parcaciklar arasinda boyun olusumunun tamamlanmis oldugu goriilmektedir. Diger
yandan 1260°C’de sinterlenmis numunenin optik mikroskop goriintiisii, yukarida s6z
edilen ortalama tane boyutunun kii¢iilmesiyle ayn1 sicaklikta, daha kisa sinterleme
stiresiyle daha yiiksek yogunluk elde edilebilecegine iyi bir 6rnek teskil etmektedir.
Mikroyap1 resimleri incelendiginde daha kiiciikk boyutlu pargaciklarin c¢evresinde
baglanmanin, dolayistyla yogunlagsmanin daha yiliksek oldugu, biiyiik pargaciklarin
etrafinda ise baglanmanin az ve gozeneklerin iri oldugu goriilmektedir. Bu durum
daha once aciklandig1 gibi kiiclik boyutlu parcaciklarin daha yiiksek yiizey enerjisi

saglamasindan kaynaklanmaktadir.

Sinterleme sicakligmin 1310°C veya iistiine ¢ikarilmasiyla yogunlukta dikkate deger
bir artis meydana gelmistir. DSC analizinden elde edilen verilere gore bu alagimin
solidiis sicakhign 1318°C’dir. Bu veriye dayanilarak 1310°C’nin {izerindeki
sicakliklarda yapilan sinterleme islemlerinde siiper solidiis siv1 faz sinterleme (SLPS)
mekanizmasinin aktif oldugu diistiniilmektedir. En yiiksek bagil yogunluk degerine
ulasilan 1330°C’de 3 saat siireyle sinterlenen numunenin goriintiisiinde diger
numunelere nazaran gozenekliligin daha az oldugu ve goézeneklerin digerlerine
kiyasla daha kiiciik boyutlu oldugu goriilmektedir. Aynm sicaklikta farkli siirelerde
gergeklestirilen sinterleme islemlerinde siirenin uzamasiyla gozenekliligin azalarak

daha yiiksek yogunlasmanin saglandig: belirlenmistir.
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Sekil 5.67. Sinterlenmis Nimonic 90 numunelerinin parlatma isleminden sonra alinmig optik
mikroskop gériintiileri; a) 1260°C-1 saat, b) 1280°C-1 saat, ¢) 1300°C-1 saat, d) 1300°C-3 saat, €)
1330°C-1 saat, f) 1330°C-3 saat

5.3.3. XRD analizi

Sekil 5.68’de baslangic tozuna, 1330°C’de 3 saat sinterlenen numuneye ve ayni
sartlarda sinterlenip 1si1l isleme tabi tutulan numuneye uygulanan XRD analizi

sonucunda elde edilen paternler verilmistir. Yapilan XRD analizleri sonucunda 6n
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alasimli olan baslangi¢ tozlarindan, sinterlenen numunelerden ve yaslandirilmig
numunelerden elde edilen paternlerin hemen hemen ayni oldugu goriilmiistiir. Her ii¢
durumda da sadece gama (y) matrise ait pikler elde edilebilmektedir. Sinterleme
islemi 1330°C’de 3 saat siire ile gerceklestirildikten sonra numuneler tiip firindan
c¢ikarilmadan 10°C/dk ile sogumaya birakildiklari i¢in mikroyapida karbiir ve y' fazi
cokeltilerinin olusmas1 gerektigi disiiniilmektedir. Fakat olustugu diisiiniilen
karbiirlerin ve 6zellikle yaslandirma isleminin amaci olan intermetalik ¢okeltilerin
XRD analizi ile yakalanamayacak derecede kiiclik miktarlarda oldugu
disiiniilmektedir. Bununla birlikte IN718 malzemesinin XRD analizine ait
aciklamalarda belirtildigi lizere y' fazinin difraksiyon pikleri, kristal yapis1 ve diisiik
miktarindan dolay: tespit edilemez (Wang 2004).

Rai ve arkadaglari, gama matrise ait paternlerde meydana gelen degisimlerle endirekt
olarak cokelti fazlarinin olustugunun sdylenebilecegini bildirmislerdir (Rai 2004).
Sekil 5.68’deki XRD paternleri kiyaslandiginda sinterlenmis numunede gama
matrise ait piklerin siddetinde baslangi¢ tozuna oranla bir azalma olmas1 yukaridaki
aciklama da gz Oniinde bulunduruldugunda sinterleme isleminden sonra malzeme
icerisinde bol miktarda ¢okelti fazi olustugunu gostermektedir. Nimonic 90
malzemesinin XRD analizine ait paternlerde IN718 ve IN625 malzemelerinden farkli
olarak 6 fazina ait pik goriilmemektedir. Bunun nedeni 6 fazinin Nb esasli olmasina

(Azadian 2004) ve Nimonic 90 tozunun hi¢ Nb igermemesine baglanmaktadir.
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Sekil 5.68. Nimonic 90 alasiminin; a) Baslangic tozuna, b) Sinterlenmis numunesine, c)
Yaslandirilmig numunesine uygulanan XRD analizi sonucu elde edilen paternler

5.3.4. Mikroyapi incelemeleri

5.3.4.1. Optik mikroskop incelemeleri

Sinterlenmis numunelerin tane yapilarinin anlagilabilmesi amaciyla daglama islemi
sonrasinda alinmis olan optik mikroskop goriintiileri Sekil 5.69°da verilmistir.
Goriintiilerden gozeneklerin ¢ogunlukla taneler arasinda bulundugu ve neredeyse hig
tane icerisinde hapsolmus gozenek bulunmadigi goriilmektedir. Sinterlenen
malzemelerin tam yogunluga ulagsmasina engel teskil eden tane i¢cinde hapsolmus
gozeneklerin (German 1996) bulunmamasi tam yogunluga ulasilabilmesi i¢in daha
uzun siireli sinterleme islemlerinin ise yarayabilecegini diislindiirmektedir. Tane
boyutunun artan sinterleme sicakligi ve siiresi ile birlikte arttig1 bilinen bir gergektir
(German 1996, German 2005). Goriintiiler incelendiginde artan sinterleme siiresiyle
beraber tane boyutunun da irilestigi goriilmektedir. En yiiksek yogunlugu saglayan
1330°C’de sinterlenmis numunenin ortalama tane boyutunun 30-40 pum civarinda

oldugu gorilmektedir. Fakat Nimonic 90 malzemesinde sinterleme sicakligi ve
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siiresine bagli olarak meydana gelen tane irilesmesinin IN625 alagimindan ¢ok daha
diisiik oldugu goriilmektedir. Bu durum malzemenin yiliksek mukavemetli olmasinda

rol oynamaktadir.
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Sekil 5.69. a) 1300°C’de 1 saat, b) 1300°C’de 3 saat, c) 1330°C’de 1 saat, d) 1330°C’de 3 saat
sinterlenen Nimonic 90 numunelerinin daglama igleminden sonra alinan optik mikroskop goriintiileri

5.3.4.2. SEM incelemeleri

Sekil 5.70’te 1330°C’de 3 saat siireyle sinterlenmis Nimonic 90 malzemesinden
alimmig SEM goriintiisii verilmistir. Goriintide hem tane iglerinde hem de tane
smirlarinda bol miktarda ¢okelti bulundugu goriilmektedir. XRD analizi kisminda
sinterlenmis malzemeye ait paternde baslangi¢ tozuna nazaran gama matrisin pik
siddetinin distiigii ve bunun olusan ¢okeltilerden kaynaklandigi sdylenmisti. SEM
goriintiisii bu agiklamay1 desteklemektedir. Sinterleme igsleminden sonra malzemenin
yavas sogutulmasi sonucu olustugu diistiniillen SEM goériintiisiindeki bu ¢okeltilerin

hepsinin karbiir olmadig1 diistiniilmektedir. Ciinkii agirlikca % 0,082 C igeren bir
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alasimda bu kadar yiiksek miktarda karbiir olusamayacagi; SEM goriintiisiindeki iri
cokeltilerin bir kisminin TCP fazi olabilecegi diistiniilmektedir. Aslinda sinterleme
sonrasindaki soguma asamasinda, Nimonic 90 malzemesine asil mukavemet
kazandiric1 faz olan y' ¢cokeltilerinin de olusmas1 beklenir. Fakat kiigiik boyutlu olan

bu ¢okeltilerin SEM ile goriilmesi zordur.

Sekil 5.70. Nimonic 90 numunesinin sinterleme sonras1t SEM goriintiisii

Sekil 5.71°de ¢ozeltiye alinmis Nimonic 90 malzemesinin SEM  goriintiisii
verilmistir. Sekil 5.70’teki sinterlenmis durumdaki malzemeye ait SEM goriintiisiine
kiyasla ¢ozeltiye alinmis malzemenin mikroyapisinda ¢okelti fazlarinin daha az
oldugu, diger bir ifadeyle ¢oziindiikleri goriilmektedir. Fakat ¢ozeltiye alma islemine
ragmen mikroyapida halen bir takim iri c¢okeltilerin oldugu goriilmektedir. Bu
cokeltilerin MC tipi karbiirler oldugu diisiiniilmektedir. Ni esasli siiperalasimlarda
cozeltiye alma isleminin intermetalik ¢okeltileri ve karbiirleri ¢6ziindiirmek amaciyla
yapildigi, fakat buna ragmen bazi MC tipi Kkarbiirlerin ¢oziinmeyebilecegi
bildirilmektedir (Stoloff 2005). Bu durumda, ¢o6zeltiye alma islemiyle TCP fazi
oldugu diisiiniilen bilesiklerin ¢6zlinmiis oldugu, SEM goriintiisiinde goriilen

cokeltilerin MC tipi karbiirler oldugu soylenebilir.
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Sekil 5.71. 1080°C’de 8 saat ¢dzeltiye almip suda sogutulan numuneye ait SEM goriintiisii

(Cozeltiye alma isleminden sonra mikroyapida goriilen olusumlarin ne oldugunun
anlagilabilmesi amaciyla yapilan SEM elementel haritalama analizine ait goriintiiler
Sekil 5.72°de verilmistir. SEM elementel haritalama analizine ait goriintiilerde tane
sinirinda goriilen ¢okeltide C elementinin bir y1g1lma sergiledigi goriilmekte olup, bu
durum bu ¢okeltinin bir karbiir olduguna isaret etmektedir. Ni esasli sliperalagimlarda
karbiir olusturucu elementler Ti, Nb, Ta, Hf, Cr, Mo ve W’dir (Sundararaman 2002).
Tez c¢alismasinda kullanilan Nimonic 90 tozunun kimyasal bilesiminde bu
elementlerden sadece Cr ve Ti elementleri bulunmaktadir. Gériintiiler incelendiginde
cokeltinin oldugu bolgede bu iki elementten Cr’un bulunmadigi, Ti’un ise bir
kiimelesme sergiledigi goriilmektedir. Fakat bu cokeltide C ve Ti elementleri ile
birlikte Al da bir y1gilma sergilemektedir. Bu durum bu karbiir ¢okeltisinin Al veya
Ti karbiir olabilecegini diisindiirmektedir. Fakat literatlirde Ni esash
siiperalagimlarda olusabilecek fazlar detaylica agiklanmis olmasina ragmen Al’un
karbiir olusturduguna dair bir agiklamaya rastlanmamistir (Sundararaman 2002). Ni
esasl sliperalagimlarda Al karbiir olusturmadigina gore elementel haritalama
analizine ait SEM goriintiistinde goriilen ¢okeltinin TiC oldugu sdylenebilir. Nikel

esaslt stiperalagimlarda Ti elementinin olusturdugu karbiir tipi MC tipi karbiirdiir.

Nikel esasli siiperalasimlarda olusan karbiir g¢okeltilerinin morfolojisi alasimin
mekanik 6zelliklerini etkilemektedir. Tane smirinda siirekli bir film halinde olusan
karbiirler alasimin mekanik 6zelliklerinde ciddi diisiise yol acarken, ayrik c¢okeltiler

halindeki karbiirlerin tane sinir1 kaymasina engel olarak mukavemet artig1 sagladig
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bilinmektedir (Mitchell 2005). Elementel haritalama analizine ait goriintiide ¢ozeltiye
alinmig Nimonic 90 malzemesinin tane sinirindaki TiC ¢okeltisinin mukavemet
artisina katki saglayacak morfolojide oldugu goriilmektedir. Her ne kadar tane
smirinda goriilen karbiir ¢okeltisi mukavemet artigina katki saglayacak tarzda da
olsa, yaslandirma isleminde ¢Ozeltiye alma asamasinin amacinin asir1 doymus kati
cozelti elde etmek oldugu diisliniildiigiinde, ¢ozeltiye alinmis malzemede bu tiir
karbiirlerin bulunmasi olumsuz bir durumdur. Ciinkii Ti elementinin bir kisminin
karbiir cokeltilerine dahil olmasi, asir1 doymus durumdaki gama matriste Ti’un
hacim oraninin azalmasina neden olur. Yaslandirma islemi sonunda Nimonic 90
malzemesinin yiiksek mukavemetli olmasinda en biiyiik rolii tistlenecek olan y'
fazinin kimyasal formiili Niz(Al, Ti) olup, c¢ozeltiye alinmis malzemede bu fazi
olusturan elementlerden biri olan Ti’un hacim oraninin azalmasi olusacak olan '
fazi miktarim1 da azaltacaktir. Boylece yaslandirma isleminin malzemenin
mukavemetinde meydana getirecegi artis daha az olacaktir. Literatiirde bu durumun
benzer Orneklerini bulmak miimkiindiir. Bunlardan biri, bir siiperalasimin
karbiirleyici 6zellige sahip bir atmosferde ¢ozeltiye alinmasi esnasinda malzemeye
gecen karbonun kararli karbiirleri (TiC) olusturarak Ti’u kati ¢ozelti durumundan
uzaklagtirmas1 ve boylece yiizey tabakada ¢okelme sertlesmesini Onlemesidir
(Sundararaman 2002). Bir diger ornek, Ni esasli siiperalasimlarda meydana gelen
TCP fazlarinin, alagima mukavemet kazandiran bazi elementleri matristen siiplirmesi
ve boylece alagimin zayiflamasina yol agmasidir (Donachie 2002 a, Mitchell 2005).
Buna ragmen Ti ve Al elementlerine ait goriintiiler incelendiginde iki elementin de
cokeltilerin olmadig1 bolgelerde homojen dagilmis olarak bulunmasi yaslandirma

islemi sonrasinda arzu edilen y' fazinin olusabilecegini diisiindiirmektedir.

Sekil 3.4’te verilmis olan Ni esash siiperalasimlarda olusabilen fazlarin sematik
gosterilisine (Donachie 2002 a) gore Nimonic 90 malzemesine mukavemet
kazandiran temel cokelti olan y' faz1 {i¢ farkli sekilde olusabilmektedir. Sekilde
bunlardan birinin de y' fazinin MC tipi karbiirlerin dis yiizeylerinde bir zarf seklinde
olusmasi oldugu goriilmektedir. Buradan hareketle SEM elementel haritalama analizi
goriintiilerinde TiC oldugu belirtilen ¢okeltinin oldugu bolgede Al elementinin
sergiledigi yigilma, karbiir ylizeyinde zarf seklinde ¢okelmis NizAl fazi olusmus

olabilecegini akla getirmektedir. Fakat ¢cokeltinin bulundugu boélgede Ni miktarinin
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yok denecek kadar az bir seviyeye diismesi bu olasilig1 azaltmaktadir. Ote yandan
cozeltiye alma ve yaslandirma islemlerinin hava ortaminda yapilmis olmasi bir diger
ihtimali ortaya ¢ikarmaktadir. Bu ihtimal de Al’un oksit olusturmus olabilecegidir.

Bu durumun anlasilabilmesi icin SEM/EDS nokta analizi yapilmastir.

Sekil 5.72. Cozeltiye alinmig Nimonic 90 numunesine ait SEM elementel haritalama analizine ait
goriintiiler
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Sekil 5.73’te ¢ozeltiye alinmis malzemeden alinmis SEM/EDS nokta analizine ait
gortintiiler verilmistir. 1 numarali bolgede Sekil 5.72’deki elementel haritalama
analizine ait SEM goriintiisiinlin tane smirinda goriilen ¢okeltiye benzer bir ¢okelti
goriilmektedir. Bu ¢okeltide EDS analizine gore Ni, Cr ve Co gibi matrisi olusturan
elementlerin miktar1 baglangi¢ tozunun kompozisyonuna kiyasla biiyilk azalma
sergilerken Al, O, Ti ve C elementlerinin miktarinin yliksek oldugu goriilmektedir.
Al ve O miktarmin yiiksek olmasi1 burada Al,O3 bilesigi olusmus olduguna isaret
etmektedir. Yine 1 numarali boélgede yiiksek miktarda C (agirlikca % 5,436)
bulunmasi, olusmus olan oksit bilesigi (Al,O3) ile birlikte bir karbiir ¢okelmesinin de
var oldugunu gosterir. Daha 6nce de zikredildigi gibi Ni esasli siiperalagimlarda Al
karbiir olusturmadigina ve bu bolgede yiiksek miktarda Ti bulunduguna gore
cokeldigi disilintilen karbiiriin TiC oldugu kesinlik kazanmaktadir. Ni esasl
stiperalagimlarda oksitlerin, ¢ekirdek rolii oynayip, MC tipi karbiirlerin tane
siirlarinda tercih ettikleri ¢okelme yerleri gibi davrandiklar1 bildirilmektedir (Rao
2006). Bu agiklamaya dayanilarak tane sinirinda olugsmus olan TiC’iin olusmus olan
Al,O3 bilesigi lizerinde ¢ekirdeklenerek ¢okelmis bir MC tipi karbiir oldugu
sOylenebilir. 3 Numaral1 bolgede Si, C ve O miktarinin biraz yiiksek oldugu goze
carpmaktadir. Si elementinin yiiksek olmas1 TCP fazlarin1 akla getirmesine ragmen
Cr ve Co elementlerinin miktarinin baslangi¢ tozundan daha diisiikk olmasi ve
baslangi¢ tozunda bulunan tiim elementlerin burada bulunmasi burada TCP fazi
olmadigini diisiindiirmektedir. 6 numarali bélgeden EDS nokta analizi ile elde edilen
bilesim baslangi¢ tozunun kimyasal bilesimine oldukca yakin olup, bu bdlgenin
genel olarak matrisi temsil ettigi sdylenebilir. Tane sinirlar1 tizerinden alinmis 2 ve 4
numaral1 noktalarda, tane i¢inden alinmis 3 ve 6 numarali noktalara nazaran O ve C
elementlerinin miktarinda artis gdzlenmektedir. Ozellikle 2 numarali bdlgede yine

Al,O3 ve TiC olustugu diistintilmektedir.
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Sekil 5.73. Cozeltiye alinmis Nimonic 90 numunesine ait SEM/EDS analizi
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Sekil 5.74°te yaslandirilmis Nimonic 90 malzemesine ait SEM goriintiisii verilmistir.
SEM goriintiisiinde sinterleme islemi esnasinda olugsmus bol miktarda tavlama ikizi
ve tane sinirinda karbiir oldugu diisliniilen olusumlarin bulundugu goriilmektedir.
Yaslandirma islemi ile olustu diisiintilen y' ¢okeltileri kiigiik boyutlu olduklarindan
SEM goriintiisiinde goriilememektedir. Fakat bu c¢okeltileri olusturan elementlerin
yaslandirilmis malzemedeki dagilimlarinin goriilebilmesi i¢cin SEM elementel
haritalama analizi yapilmistir. Yaslandirilmis Nimonic 90 malzemesine yapilan XRD
analizinden elde edilen gama matrise ait piklerin siddeti sinterlenmis malzemenin
XRD paternindeki gama matrise ait piklerden yiiksek idi. Sinterlenmis durumdaki
malzemenin SEM goriintiisii ile yaslandirilmis durumdaki malzemenin SEM
goriintiileri de XRD analizinden elde edilen paternler ile uyum sergilemektedir.
Ciinkii sinterlenmis durumda malzeme icerisinde yiliksek miktarda c¢okelti
olusmusken, ¢ozeltiye alma islemiyle bu ¢okeltilerin ¢6ziindiigli ve yaslanma sonrasi
tekrar olugsmadigr diisiiniilmektedir. Burada kastedilen c¢okeltiler TCP fazi
¢oOkeltileridir.

Zaku 3. BEE =10

Sekil 5.74. Yaslandirilmig Nimonic 90 numunesine ait SEM goriintiisii

Sekil 5.75’te yaslandirilmis Nimonic 90 malzemesine yapilmis SEM elementel
haritalama analizine ait goriintiiler verilmistir. Nimonic 90 malzemesinin
yaslandirilmasinin asil amaci malzeme igerisinde y' ¢okeltileri olusturmak oldugu
icin SEM elementel haritalama analizine ait goriintilerde o6zellikle Ti ve Al
elementlerinin dagilimin1 gosteren goriintiiler onem kazanmaktadir. Goriintiilerden

Al elementinin tane sinirinda bir bdlgede yogunlagma sergiledigi gortilmektedir. Al
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elementi ile birlikte Ti elementinin de ayn1 bdlgedeki miktarinda bir artis oldugu
goriilmektedir. Bunlara ek olarak C elementinin tane sinir1 boyunca artis sergiledigi,
bu artisin aralikli bir seklide tane sinir1 boyunca devam ettigi goriilmektedir. Ti ve Al
elementlerinin tane smirindaki c¢okeltide birikmis olmasi, ¢ozeltiye alinmis
malzemedekine benzer olarak Al’un Al,O3 olusturdugunu ve bu oksit tlizerinde TiC
cokeldigini diisiindiirmektedir. Tane sinirindaki yigilmalarin disinda biiyiik miktarda
Ti’un homojen bir sekilde dagilim sergilemesi, 705°C’de 16 saat siiren yaslandirma
isleminin amaci olan y' ¢okeltilerinin olustugunu diisiindiirmektedir. y' fazim
olusturan bir diger element olan Al da tane sinirinda olusmus ¢okelti digindaki
bolgelerde bulunmaktadir. Fakat hem baslangi¢ tozunda Al miktarinin diisiik olmasi
hem de 1s1l islemler sonucu Al’un bir kisminin oksit olusturmasi, matriste dagilmis
olan Al miktarin az olmasina yol agmistir. Yukarida da agiklandig1 gibi Nimonic
90 malzemesinin mukavemet kazanmasinda asil rolii oynayacak olan Al ve Ti
elementlerinin oksit veya karbiir ¢okeltileri olusturarak matristen bir parca tahliye
olmalari, yaslandirma islemiyle elde edilecek y' fazinin miktarinin az olmasina yol

acacaktir.
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Sekil 5.75. Yaslandirilmis Nimonic 90 numunesine ait SEM elementel haritalama analizine ait
goriintiiler

5.3.4.3. TEM incelemeleri

Sekil 5.76’da yaslandirilmis Nimonic 90 malzemesinden alinmis TEM/EDS

analizine ait goriintiiler yer almaktadir. TEM goriintiisiinde tane siirinda biiyiik ve
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blok morfolojili bir ¢okeltinin oldugu goriilmektedir. Alinmis olan EDS analizine
gore burada goriilen ¢okeltinin %74,01 Ti icerdigi goriilmektedir. Ti elementi Ni
esasl siiperalagimlarda kat1 ¢ozelti, intermetalik ¢okelti veya karbiir ¢okeltisi olarak
bulunabilmektedir. Ti elementinin Ni esasli siliperalasimlarda olusturabilecegi
intermetalik ¢okelti y' fazi1 olup formiilii Nig(Al, Ti) seklindedir (Stoloff 2005).
Formiiliinden de anlasilacag: gibi y' fazinda Ti elementinden daha yiliksek miktarda
Ni bulunmaktadir. Bu durumda burada goriilen olusumun MC tipi TiC c¢okeltisi
oldugu kesindir. Cozeltiye alinmig Nimonic 90 numunesinden alinan SEM elementel
haritalama analizi ile yine tane siirinda olugsmus bir ¢okeltinin TiC ¢okeltisi oldugu
ispatlanmisti. Bu durum, malzeme igerisinde olugsmus olan TiC c¢okeltilerinin
yaslandirma islemi sonucunda degil, sinterleme isleminden sonraki soguma
esnasinda olustugunun gostergesidir. Cilinkii MC tipi karbiirlerin dékiim malzeme
sogurken olustuklar1 bildirilmektedir (Bradley 1988). Bu calismada Nimonic 90
numuneleri TEK yontemiyle sekillendirilmis ve 1330°C sicaklikta 3 saat
sinterlenmislerdir. Yapilmis olan DSC testleri sinterleme islemlerinin siiper solidiis
sivi faz sinterleme mekanizmasiyla gerceklestigini gostermis olup, bu, malzemede
bir miktar ergime olduguna isaret eder. Sinterlenen malzemenin 10°C/dk gibi yavas
bir hizla sogutulmasinin da malzeme igerisinde, dokiimden sonra soguyan
malzemeye benzer bicimde MC tipi karbiirlerin olugsmasina yeterli siireyi tanidigi
diisiiniilmektedir. Literatiirde (Bradley 1988) MC tipi karbiirlerin alasim ergimeye
baslamadan tamamen ¢oziindiiriilemeyecegi belirtilmis oldugundan tez ¢alismasinda
sinterleme isleminden sonra olusan MC tipi karbiirlerin 1080°C’de yapilan ¢ozeltiye

alma islemiyle ¢6ziinmedigi anlagilmaktadir.
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Sekil 5.76. Yaslandirilmis Nimonic 90 numunesinin tane sinirinda olusmus TiC ¢okeltisi

Nimonic 90 malzemesi y' faz1 ile mukavemet kazanan Ni esasl bir siiperalagimdir.
Tez calismasinda Nimonic 90 malzemesine yaslandirma 1sil isleminin
uygulanmasindaki ama¢ da bu intermetalik ¢okeltiyi elde etmektir. Sekil 5.77’°de
yaslandirilmis Nimonic 90 malzemesinden alinan TEM goriintiisiine gore yapida
homojen dagilim sergileyen bol miktarda kiiciik kiiresel ¢okelti bulundugu
gortilmektedir. Bu ¢okeltilerin formiilii Niz(Al, Ti) olan y' ¢okeltileri oldugu kesindir.
Bu durum EDS analizinden elde edilen sonugla da desteklenmektedir. Ciinkii
buradan alman EDS analizine gore matriste agirlikca %2,1 Ti ve %1,25 Al
bulunmaktadir. Bu oranlar da y' fazinin olustuguna isaret eder. Baslangi¢ tozunda

agirlik¢a %2,4 Ti varken matrisin genel kompozisyonunda daha diistik Ti bulunmast,
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daha once de agiklandigi tizere Ti elementinin bir kisminin karbiir olusturmus
olmasina baglanmaktadir. TEM calismalar1 yapilmadan 6nce gergeklestirilen sertlik
Olctimleri ve ¢ekme testleri de yaslandirma islemiyle yapida y' ¢okeltileri meydana
geldigini dolayli olarak gostermisti. Dolayisiyla elde edilen sonuglarin uyumlu

oldugu soylenebilir.

Spectrum 4
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Sekil 5.77. Yaslandirilmis Nimonic 90 humunesinde y' ¢okeltileri

Sekil 5.78’de yaslandirilmis Nimonic 90 malzemesinin farkli bir bélgesinden alinmig
TEM/EDS analizine ait goriintiiler verilmistir. Tane sinirma yakin bir bolgede
olusmus olan ¢okeltinin sadece Cr, Ni ve Co elementlerini igermesi bu ¢okeltinin

TCP fazlarindan ¢ fazi oldugunu gostermektedir. Bu ¢okeltinin TCP faz1 oldugu
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diisiincesinde en biiylik rolii, c¢okeltinin bilesiminde hi¢ C bulunmamasi
oynamaktadir. Yapilmis olan bir ¢calismada (Seiser 2011) Co-Cr-Ni iicliisii tarafindan
o fazi olusturuldugu aciklamasi da bu ¢okeltinin TCP fazlarindan ¢ fazi oldugu

diistincesini desteklemektedir.

‘Spectrum 2
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Sekil 5.78. Yaslandirilmig Nimonic 90 numunesine ait TEM/EDS analizi

5.3.5. Mekanik Testler

5.3.5.1. Sertlik ol¢iimleri

Sinterlenmis numunelere uygulanan sertlik 6l¢timleri sonucunda elde edilen degerler

1 saat siireyle sinterlenen numuneler i¢in Sekil 5.79.a’da, 3 saat siireyle sinterlenen
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numuneler i¢in Sekil 5.79.b’de verilmistir. Sekiller incelendiginde sertligin yogunluk
artigina paralel olarak sinterleme sicaklifi ve siiresiyle arttigi goriilmektedir. En
yiiksek yogunlugun elde edildigi 1330°C’de 3 saat sinterlenen numuneden 6Slgiilen
sertlik degeri 349+10 HVp1 olmustur. Nobrega ve arkadaslar1 tarafindan yapilan
calismada gaz atomizasyonu ile iiretilmis tozun 1310°C’de 3 saat sinterlenmesi
sonucu 228+14 HV gy sertlik elde edildigi bildirilmistir. Bu degerin su atomizasyonu
ile tretilmis tozlarin kullanilmasi durumunda ise 305+8 HVioy oOldugu rapor
edilmistir. Bu farkin su atomizasyonu ile iiretilen tozun daha yiliksek Cr, Co ve Al

icermesine bagli oldugu rapor edilmistir (Nobrega 2008).
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Sekil 5.79. Nimonic 90 numunelerinde farkli sicakliklarda; a) 1 saat, b) 3 saat siireyle gergeklestirilen
sinterlemeler sonucu elde edilen sertlik degerleri
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Isil islemlerde sinterleme sonucu en yiiksek yogunlugu saglayan 1330°C’de 3 saat
sinterlenmis numuneler kullanilmigtir. Sekil 5.80°de standartlarda belirtildigi gibi
(DeAntonio  1991) ¢ozeltiye alindiktan sonra 705°C’de farkli siirelerle
gergeklestirilen yaglandirma 1s1l islemleri sonrasinda 6lgiilen Vickers sertlik degerleri
verilmistir. Grafikte verilmemis olmasina ragmen ¢ozeltiye alma igslemi sonrasinda
numunenin sertliginin arttig1 gorilmistiir. Cozeltiye alinan numunenin sertlik degeri
360+10 HVy 1 olarak ol¢iilmiistiir. Sekil 5.70 ve Sekil 5.71°de verilen sinterlenmis ve
cozeltiye alimmis durumdaki malzemelere ait SEM goriintiileri agiklanirken
sinterleme islemi sonrasinda mikroyapida olustugu diisiinilen TCP fazlarinin
cozeltiye alma islemliyle ¢oziindirildiigi belirtilmisti. TCP fazlarinin arzu
edilmeyen fazlar olmasinin bir nedeni de, bu fazlarin matrise mukavemet kazandiran
elementleri kullanarak olusmasidir (Mitchell 2005, Sundararaman 2002). Yani bu
fazlar olustugunda matriste kat1 ¢ozelti ile veya intermetalik ¢okeltilerle mukavemet
kazandiracak olan Cr, Co, Ti ve Al gibi elementlerin hacim orani1 azalacaktir.
(Cozeltiye alma isleminden sonra malzemenin sertliginde meydana gelen artisin
olusmus olan TCP fazlariin ¢oziinmesi ve serbest kalan Cr ve Co gibi elementlerin

yeniden kat1 ¢dzelti durumuna gegmis olmasindan kaynaklandigi diistiniilmektedir.

Farkl: siirelerle gergeklestirilen 1s1l islemler sonucu en yiiksek sertlik artisinin, yine
standartlarda Nimonic 90 malzemesinin yaslandirilmasi igin belirtilmis siirede (16
saat) meydana geldigi miisahede edilmistir. Bu deger 378420 HV,; olarak
Olclilmiistiir. Sertligin artmis olmasi, malzeme igerisinde intermetalik c¢okeltilerin
olustugunun dolayli gostergesidir. Nobrega ve arkadaslar1 tarafindan yapilan
calismada su atomizasyonu ile iiretilmis tozlarm 1280°C’de 2 saat sinterlendikten
sonra 1sil isleme tabi tutulmasi sonucu 382+9 HVjgy sertlik elde edildigi
bildirilmistir. Ayni sartlarda tiretilen malzemenin 1s1l islem goérmeden 6nceki sertligi
ise 364+8 HV10N olarak bildirilmistir (Nobrega 2008). Bu durumda 1s1l islemin
sagladigi sertlik artis1 %5 mertebelerindedir. Bu c¢alismada ise 1sil islem ile
sinterleme sonrast sertlik degeri %8 mertebelerinde arttirilmistir. Giilsoy ve
arkadaslar1 tarafindan yapilan bir calismada ise 1285°C’de 2 saat sinterlenen
Nimonic 90 malzemesinin sertliginin 30 HRc oldugu rapor edilmistir ki bu deger

yaklasik olarak 310 HV dir (Giilsoy 2011).
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Sekil 5.80. Farkli siirelerle gerceklestirilen yaslandirma 1sil islemlerine bagli olarak Nimonic 90
alagiminin sertliginde meydana gelen degisim

5.3.5.2. Cekme deneyi

TEK ile iiretilmis Nimonic 90 malzemeleri sinterleme sonrasinda ve 1sil islem
sonrasinda ¢ekme deneylerine tabi tutularak oda sicakligindaki mukavemet ve
stineklik degerleri belirlenmistir. Sekil 5.81°’de sinterlenmis ve yaslandirilmig
numunelerden ¢ekme deneyleri sonucunda elde edilen ortalama ¢ekme diyagramlari
verilmigtir. Isil islemin malzemenin akma ve ¢ekme dayanimlarini yliikselttigi
goriilmektedir. Isil islem sonucu malzemenin sertlik ve mukavemet degerlerindeki bu
artis, dolayli olarak da olsa malzeme igerisinde intermetalik ¢okeltilerin olustugunu
gosterir. Tez calismasinda SEM ve TEM incelemeleri ile malzeme igerisinde
olusmus olan fazlar detaylica a¢iklanmis olup, yaslandirma islemi sonucu malzeme
yapisinda intermetalik ¢okeltilerin ve karbiirlerin olustugu aciklanmistir. SEM ve
TEM incelemeleri ile ulasilan bulgular ile elde edilen mukavemet degerleri uyum

sergilemektedir.

Cokelme ile sertlestirilebilen ¢ogu Ni esash siliperalasimda mukavemet artigini
saglayan temel faz y' fazidir. Yiiksek Ni igeren matriste y' fazinin ¢okelmesi sertlik
ve mukavemette onemli artis saglar. Bu essiz intermetalik faz gama matrise benzer
sekilde YMK yapidadir ve kafes sabiti gama matris ile %1 veya daha az bir
uyumsuzluk sergiler. Asir1 doymus matriste y' faz1 ¢okelmesi mukavemette onemli

artis saglar. Malzemenin mukavemeti, bulundurdugu y' fazinin miktar ile artacagi



198

icin ¢okelen y' fazinin hacim oran1 da 6nem tasimaktadir. Olusan y' fazinin miktar
ise sertlestirici alagim elementi igerigine baglidir. Bu elementler giiglii y' olusturucu
Al, Ti, Nb ve Ta elementleridir (Erickson 2005). Ti ayn1 zamanda MC tipi karbiir

olusturarak mukavemette ekstra artis saglar (Garimella 1997).

Nimonic 90 malzemesinde yaslandirma isleminin IN718 malzemesindeki gibi
mukavemette ¢ok biiyiik bir artis sergilemedigi goriilmektedir. Bu durumun iki
sebebi oldugu diisiiniilmektedir. ilki Nimonic 90 malzemesinde mukavemet artist
saglayan y' fazinin ve karbiir ¢okeltilerinin sinterlenmis durumdaki malzemede de
(soguma asamasinda olusurlar) bulunmasidir. Yani sinterlenmis durumdaki
malzemenin mukavemetinin nispeten yiiksek olmasinin mukavemetteki artisin az
olmasma neden oldugu diisiiniilmektedir. Ikinci sebebin ise malzemeye asil
mukavemet kazandiracak olan y' fazinin yaslandirma islemiyle elde edilebilen hacim
oraninin diigiilk olmasidir. Bunda da malzemede meydana gelen oksitlerin ve
karbiirlerin, y' fazinmi olusturacak Al ve Ti elementlerinin matristeki miktarini
azaltmasimin rol oynadig1 disiiniilmektedir. Bunlara ragmen SEM ve TEM
incelemeleri gostermistir ki yaslandirma islemiyle malzemede y' fazi cokeltileri

olusmustur.
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Sekil 5.81. Yaslandirilmig ve sinterlenmis Nimonic 90 numunelerinin ortalama ¢ekme egrileri
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Cekme deneylerinden elde edilen mukavemet ve siineklik degerleri Tablo 5.5°te
verilmigtir. Tablo 5.5’te ayn1 zamanda dokiim ve dévme yoluyla iiretilmis Nimonic
90 malzemelerinin 6zellikleri ile kiyaslama yapilmistir. TEK ile iiretilen bu
malzemelerin dokiim pargalarla rekabet edebilecek mukavemete sahip oldugu
goriilmektedir. Dovme malzemelerin mukavemet degerlerinin daha yiliksek oldugu
goriilmekte, bunun malzemede bulunan diisik miktardaki gozeneklerden

kaynaklandig1 diigtiniilmektedir.

Nobrega ve arkadaslari su atomizasyonu ile iiretilmis Nimonic 90 tozu kullanarak
yaptiklari calismada 1280°C’de 2 saat sinterledikleri numunelerde ortalama 785 MPa
akma mukavemeti, 1144 MPa ¢ekme mukavemeti ve %22 uzama degeri elde
etmislerdir. Isil islem sonras1 elde ettikleri bu degerler sirastyla 906 MPa, 1249 MPa
ve %22 olmustur (Nobrega 2008). Bu calismada daha diisiik mukavemet degerleri
elde edilmis olmasinin, ulasilabilen bagil yogunlugun daha diisiik olmasindan ve
diger calismada kullanilan su atomizasyonu ile iiretilmis tozun kompozisyonunda

daha yiiksek miktarda Al bulunmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.

Tablo 5.5. TEK ile iiretilen Nimonic 90 alagimindan elde edilen mukavemet ve siineklik degerlerinin
dokiim ve ddvme Nimonic 90 alagimlariyla kiyaslanmasi

Akma Mukavemeti Cekme Mukavemeti Uzama
(MPa) (MPa) (%)
Sinterlenmis 690 858 11.4
Yaglandirilmig 760 920 10.6
Nimocast 90
) 520 700 14
(Erickson 2005)
Do6vme Nimonic 90
810 1235 33
(Stoloff 2005)

Sekil 5.82’de sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmig durumdaki numunelerin
cekme deneyinden sonra kirilma yiizeylerinden alinmis SEM goriintiileri verilmistir.
Goriintiillerden kirilmanin daha ¢ok taneler arasindan oldugu ve az da olsa yapi
icerisindeki gozeneklerden ve tam sinterlenmeyen bolgelerden dolay: siinek olmayan
bir davranis sergiledigi goriilmektedir. Diger taraftan, tam sinterlenmis bolgelerde

gamze seklinde cukurcuk formunda kirik yiizeyleri goriilmektedir.
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Sekil 5.82. Cekme deneyinden sonra alinmig; a) Sinterlenmis durumdaki, b) Yaslandirilmis
durumdaki Nimonic 90 numunesine ait kirtlma yilizeyi SEM goriintiisii

Yaslandirilmis numunenin kirtlma yiizeyinden alinan SEM/EDS nokta analizine ait
goriintiiler Sekil 5.83’te verilmistir. Her iki noktada da C elementine rastlanmamustir.
Bu durum bir yandan basarili baglayici giderme isleminin bir gostergesidir. 1
numarali bolgede oksijen elementi hi¢ bulunmazken 2 numaral bolgede bir miktar
oksijen bulunmaktadir. Nikel esasli siiperalasimlarda Ti elementi kati ¢ozelti veya
intermetalik ¢okelti (NisTi) veya karbiir olarak (TiC) olarak bulunabilmektedir.
Benzer sekilde Al da ya kati ¢Ozelti veya intermetalik ¢okelti (NizAl) olarak
bulunabilmektedir (Erickson 2005). EDS analizine gore 1 numarali bolgede ne C ne
de O elementi bulunmamasi, bu noktada baslangi¢ tozuna nazaran oldukga yiiksek
miktarda bulunan Al ve Ti elementlerinin ya kat1 ¢cozelti ya da intermetalik ¢okelti
durumunda bulundugunu gosterir. Fakat hem malzemenin yaslandirilmis olmast hem
de daha 6nce yapilmis SEM ve TEM incelemeleri bu elementlerin burada arzu edilen

v' ¢okeltileri olarak bulundugunu diisiindiirmektedir. 2 numarali bolgede C elementi
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bulunmamasina ragmen bir miktar oksijen bulunmaktadir. Fakat bu oksijen miktari
(agirlikga %4,607), Al miktarinin (agirlik¢a %8,548) oldukga altindadir. Bu durumda
burada Al elementinin tamaminin Al,O3 olusturmadigr kalan kisminin y' faz1 olarak

bulundugunu diisiindiirmektedir. Ote yandan bu noktada C elementinin hig

bulunmamasi Ti’un intermetalik olarak bulunduguna isaret eder.

Sekil 5.83. Yaslandirilmis Nimonic 90 numunesinin kirilma yiizeyinden alinmis SEM/EDS nokta
analizi

5.3.5.3. Kirilma toklugu deneyi

Sekil 5.84°te kirilma toklugu deneylerine maruz birakilan sinterlenmis durumdaki ve
yaslandirilmig durumdaki Nimonic 90 numunelerinin yiik-mesafe egrileri verilmistir.
Sinterlenmis durumdaki malzemenin daha yiliksek yiik tasima kapasitesine sahip
oldugu goriilmektedir. Daha once yapilan mekanik testler, yaslandirma isleminin

Nimonic 90 alasimimin sertlik ve mukavemetini arttirdigini; stinekligini azalttigini
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gostermistir. Kirllma toklugu deneylerinde Sekil 5.84’te goriildiigii gibi sinterlenmis
durumdaki malzemenin daha yiiksek yiik tasiyabilmesi ve daha biiyiikk uzama

sergilemesi daha 6nceki testlerden elde edilen sonuglarla uyumludur.
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Sekil 5.84. Sinterlenmis ve yaslandirilmis Nimonic 90 numunelerinin kirilma toklugu deneylerinden
elde edilen yiik-mesafe egrileri

Sekil 5.85’te sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilimis durumdaki Nimonic 90
numunelerinin kirilma yiizeylerinden alinan SEM goriintiileri verilmistir. Her iki
durumda da kirtlmanin taneler arasindan meydana geldigi goriilmektedir. Daha
yliksek yiik tasiyabilen sinterlenmis durumdaki malzemenin kirilma yilizeyinde
gamze seklinde cukurcuk olusumunun daha fazla oldugu goriilmektedir. Buna
karsilik yaslandirilmis numunenin kirilma yiizeyinin daha diiz bir goriintii sergiledigi
ve yer yer ikincil ¢atlaklar icerdigi goriilmektedir. Gamze seklinde cukurcuk
olusumlarindan daha siinek oldugu anlasilan sinterlenmis durumdaki numunenin
daha yiiksek yiik tasiyabilmesine karsilik yaslandirilmis numunenin daha az yiik
tasiyabilmesinin, yaslandirma islemiyle yapida olustugu TEM goriintiileri ile
ispatlanan ve malzemenin sertlik ve mukavemetinde artis saglarken % uzama
degerinde azalma meydana gelmesinde rol oynadigi daha 6nceki mekanik testlerden
anlasilan y' ¢okeltilerinden kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Fakat hem SEM hem de
TEM incelemeleri yapida bol miktarda karbiir olusumu oldugunu da gostermis olup,

catlak olusumunda ve ilerlemesinde bunlarin da ¢ok 6nemli etkileri vardir.
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Sekil 5.85. Kirilma toklugu deneyine maruz birakilmig; a) Sinterlenmis durumdaki, b) Yaslandirtlimis
durumdaki Nimonic 90 numunelerinin kirilma yiizeyi SEM goriintiileri

Sekil 5.86’da farkli durumlarda kirilma toklugu testlerine tabi tutulan Nimonic 90
numunelerinin (4.1) ve (4.2) denklemlerine gore hesaplanmis kirilma toklugu
degerleri verilmistir. Tasinabilen maksimum yiike bagl olarak kirilma toklugu
degerlerinin degistigi, yaslandirilmig numunenin kirtlma toklugu degerlerinin daha
diisiik oldugu goriilmektedir. Kirilma toklugu deneylerinden elde edilen sonuglar

sertlik ve cekme deneylerinden elde edilen sonuglarla uyumludur.
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Sekil 5.86. Nimonic 90 numunelerine ait kirilma toklugu degerleri

Sekil 5.87°de yaslandirilmis Nimonic 90 numenesinin kirilma toklugu deneyinden
sonra kirllma yiizeyinden alinmig SEM/EDS nokta analizine ait goriintiiler
verilmistir. 1 numarali bolgede hi¢ karbon elementi bulunmadigi ve elementlerin
baslangi¢ tozunun kimyasal bilesimine c¢ok yakin bir dagilim sergiledikleri
goriilmektedir. 2 numarali bélgede Cr tarafindan olusturulmus bir karbiir ¢okeltisi
oldugu disiinilmektedir. 3 numarali bolgede de Cr ve C elementlerinin miktar
olduk¢a yiikksek olup, 2 numarali bolgeye benzer bir karbiir olusumu oldugu
diisiiniilmektedir. Bu bdlgede olusmus olan karbiir ¢okeltisine bagl olarak bir ¢atlak
olusumunun s6z konusu oldugu goriilmektedir. Bir baska ¢atlak olusumu 5 numarali
bolgede goriilmekte olup, EDS analizine gore burada bir TCP fazi1 olustugu
distiniilmektedir. Burada TCP fazi olusmus oldugu diisiincesine, C elementinin hig
bulunmamasina ragmen burada Ti miktarinin yiiksek olmasi ve buna Ni, Cr ve Co
elementlerinin eslik etmeleri sebep olmustur. 4 numarali bolgede yine hi¢ karbon
elementi bulunmamakla birlikte, TEM incelemeleriyle tespit edilen; Cr, Ni ve Co
elementleri tarafindan olusturulmus TCP fazina benzer bir faz olustugu
goriilmektedir. SEM goriintlisiinde en silinek davranigin sergilendigi 6 numarali
bolgede, Nimonic 90 alasimma sertlik ve mukavemet kazandiran Al ve Ti
elementlerinin miktar1 en az seviyeye inmis olup, burada Ni, Cr ve Co gibi matrisi

olusturan elementlerin miktar1 oldukga yiiksektir.
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Sekil 5.87. Yaslandirilmig Nimonic 90 numunesinin kirtlma toklugu deneyinden sonra kirilma

ylizeyinden alinmig SEM/EDS analizi
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Sekil 5.87°nin devami

5.3.5.4. Darbe deneyi

Sekil 5.88’de sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmis durumdaki Nimonic 90
numunelerine uygulanan darbe deneylerinden elde edilen darbe toklugu degerleri
verilmistir. Birgok arastirmaci mekanik 6zelliklerin y' ¢okeltilerinin boyut, morfoloji
ve hacim oranindan etkilendigini bildirmiglerdir (Yang 2012). Darbe toklugu
degerleri incelendiginde yaslandirilmis numunelerin az da olsa daha diisiik tokluk
sergiledikleri goriilmekte, bunun yaslandirma islemiyle malzeme igerisinde daha
yiiksek miktarda olusan y' ve karbiir ¢okeltilerinden kaynaklandig: diistiniilmektedir.
Dokiim ile iiretilmis 10x10x55 mm ebatlarindaki Ni esasli bir siiperalagima
(kimyasal bilesimi agirlik¢a %0,05 C, %9 Cr, %5 Co, %3,5 W, %3 Mo, %2,2 Nb,
%5,9 Al, %0,02 Y, %0,02 B ve % kalan Ni) 2 mm derinliginde bir ¢entik agilarak
uygulanan darbe testlerinde malzemenin oda sicakliginda yuttugu enerjinin 17 Joule
civarinda oldugu tespit edilmistir (Yang 2012). Simdiki c¢alismada Nimonic 90
numuneleri TEK yontemi ile iretilmis olmasina ve bir miktar gézenek i¢ermesine
ragmen iyi derecede darbe toklugu degerleri sergilemistir. TEK ile {iretilmis Nimonic
90 numunelerinde kalan az miktardaki gézeneklerin, morfolojik ozellikleri geregi
darbe toklugu degerlerini ¢ok fazla diisirmedigi diistiniilmektedir. Ciinkii mikroyap1
caligmalar1 gézeneklerin kiiresel sekilli olduklarint ve gerilme yigilmalarina neden

olmayacaklarini gostermistir.
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Sekil 5.88. Nimonic 90 numunelerinin darbe toklugu degerleri

Sekil 5.89°da darbe deneyinden sonra Nimonic 90 numunelerinin yilizeylerinden
alinmig SEM goriintiileri verilmistir. Darbe deneyinde numunelerin taneler arasindan
kirildigr goriilmektedir. Yaslandirilmis numuneye nazaran sinterlenmis numunenin
SEM goriintiisiinde daha siinek bir kirilma oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte
yaslandirilmis numunede yer yer karbiir ¢okeltilerinin ve ¢atlak olusumlarinin oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 5.89. Darbe deneyinden sonra; a) Sinterlenmis, b) Yaslandirilmis Nimonic 90 numunelerinin
kirllma yilizeylerinden alinmig SEM goriintiileri



BOLUM 6. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

6.1. Sonuclar

6.1.1. IN718

IN718 tozundan TEK yontemiyle parga iiretilmesinde en uygun sinterleme ve 1sil
islem parametrelerinin belirlenmesi ve TEK yontemi ile en uygun sartlarda tiretilen
IN718 pargalarin 1s1l islem gérmemis ve 1s1l islem gérmiis durumdaki mikroyap1 ve
mekanik 6zelliklerinin karakterize edilmesi amaciyla yapilan deneysel ¢alismalardan

asagidaki sonuglar ¢ikarilmistir.

— Alman SEM goriintileri IN718 tozunun diizgiin yiizeylere sahip kiiresel
sekilli pargaciklardan olustugunu gostermistir. Yapilan boyut dagilimi analizi,
IN718 tozunun ortalama pargacik boyutunun 11,9 um oldugunu gostermistir.
Boyut dagilimi analizi ile IN718 tozunun Do degeri 4,5 pm, Dgg degeri ise
26,2 um olarak tespit edilmistir.

— Baglayicilarin  sliperalasim  tozuna  kolayca ilave edilebilmesi ve
sekillendirilmis parcalardan baglayict giderme islemleriyle kolaylikla
giderilebilmesi, IN718 tozundan TEK ile parca iiretilmesinde bu baglayici
sisteminin ve toz-baglayict karigim oranlarinin uygun oldugunu gostermistir.
Kaliplama isleminde bir sorunla karsilagilmamasi da kullanilan baglayici
sisteminin uygun oldugunun gostergesidir. Kaliplama igleminde bir sorunla
karsilagilmamasi, ayni zamanda kaliplama parametrelerinin de uygun

oldugunu gostermektedir.

— Ergime araliginin tespit edilmesi amaciyla yapilan DSC analizinden, IN718

alastmmin  solidiis sicakligmmin 1247°C, likiidiis sicakhiginm ise 1307°C
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oldugu tespit edilmistir. Elde edilen bu degerler daha 6nce benzer bilesime
sahip tozlarla gergeklestirilmis caligmalardan elde edilen degerlere yakin
olup, literatiirde dovme malzemeler i¢in bildirilmis solidiis ve likidiis

sicakliklarindan daha diistiktiir.

— Yapilan dilatometre testi, IN718 malzemesinde maksimum biiziilmenin
1298°C’de meydana geldigini gostermistir. Bu sicaklikta malzemede

meydana gelen boyutsal biiziilme %22 civarindadir.

— Yogunluk Olgtimleri ile farkli sicakliklarda, farkli siirelerle gergeklestirilen
sinterleme islemlerinde sicaklik ve siiredeki artisa paralel olarak yogunlugun
da arttig1 belirlenmistir. Malzemede sekil kaybi olmadan en yiiksek bagil
yogunluk degerine 1290°C’de 3 saat siireyle gergeklestirilen sinterleme islemi
ile ulagilmigtir. Bu parametreler ile sinterlenen numunede ulasilan bagil

yogunluk degeri %97,3 olmustur.

— Farkl1 sicakliklarda farkl: siirelerle sinterlenen numunelerden zimparalama ve
parlatma islemleri sonrasinda alinan optik mikroskop goriintiileri ile
yogunluk olgliimlerinden elde edilen degerler uyum sergilemektedir. Daha
yiiksek sicakliklarda yapilan sinterleme islemleri sonucunda daha diisiik
gozeneklilige sahip mikroyap1 elde edilmistir. Bununla birlikte ayn1 sicaklikta
daha uzun siire ile gergeklestirilen sinterleme islemlerinin gozeneklerin

kii¢iilmesini ve gézenek miktarinin azalmasini sagladigi goriilmiistiir.

— Baslangi¢ tozuna, sinterlenmis durumdaki numuneye ve yaslandirilmis
durumdaki numuneye yapilan XRD analizleri ile elde edilen paternlerde

sadece gama matrise ve 0 fazina ait piklerin bulundugu goriilmiistiir.

— Daglama islemi sonrasinda almman optik mikroskop goriintiilerinde
gbzeneklerin genellikle taneler arasinda oldugu goriilmiistiir. Sinterleme
sicaklig1 ve siiresinin artmasiyla beraber tane boyutunda ¢ok az bir irilesme
meydana gelmis olup, 1290°C’de 3 saat sinterlenen IN718 malzemesinde

ortalama tane boyutunun 30 um civarinda oldugu goriilmiistiir.
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— Sinterlenmig IN718 numunesinden alinan SEM goriintiisii sinterleme islemine
bagli olarak mikroyapida bir miktar tavlama ikizi olustugunu gostermistir.
Bununla birlikte SEM goriintiisiinde mikroyapida bir takim ¢okelti fazlarinin
olustugu goriilmiistiir. Bu ¢okelti fazlarmin sinterlenen numunenin 10°C/dk
gibi yavas bir hizla sogutulmasi esnasinda meydana gelen karbiirler ve TCP
fazlart oldugu disiiniilmektedir. Aslinda sinterleme isleminden sonraki
soguma asamasinda karbiirlere ve TCP fazlarina ek olarak y' ve y"
intermetalik c¢okeltilerinin de olustugu diisiiniilmektedir. Fakat bu ¢okeltiler

nano boyutlu olduklar i¢in SEM ile goriintiilenmeleri zordur.

— 980°C’de 1 saat ¢ozeltiye alman IN718 numunesinden alinan SEM
goriintlisiinde bliylik ¢ogunlugu tane smirinda olmak {izere bol miktarda
cokelti bulundugu goriilmiistiir. Bu ¢okeltilerin ne oldugunun anlasilabilmesi
ve bu alagimda yaslandirma islemi sonunda mukavemet artisi i¢in 6nem arz
eden elementlerin mikroyapida sergiledikleri dagiliminin belirlenmesi
amaciyla SEM elementel haritalama analizi yapilmistir. Yapilan bu analize
gore sinterleme sonrasi olustugu diisiiniilen tane sinirlarindaki MC tipi NbC
cokeltilerinin ¢ozeltiye alma islemiyle ¢oziinmedigi belirlenmistir. SEM
elementel haritalama analizine ait goriintiilerden yaslandirma islemi sonunda
y" fazin1 olusturarak malzemenin mukavemet kazanmasinda temel rolii
iistlenecek olan Nb elementinin tane sinirindaki karbiir ¢okeltilerinin disinda

da bol miktarda bulundugu gorilmiistiir.

— (Cozeltiye alinmis numuneye uygulanan SEM/EDS nokta analizi de SEM
elementel haritalama analizinden ¢ikarilan sonuglar1 destekler bi¢imde tane

sinirinda goriilen ¢okeltilerin NbC oldugunu gostermistir.

— Yaslandirilmis IN718 numunesinden alinan SEM gériintiisii ve bu numuneye
yapilan SEM elementel haritalama analizine gore malzemenin tane
smnirlarinda & fazi ve NbC c¢okeltileri bulunmaktadir. Bununla birlikte
olusturacaklar1 intermetalik c¢oOkeltilerle meydana getirecekleri kafes
carpilmalar1 sayesinde sertlik ve mukavemet artig1 saglayacak olan basta Nb

olmak iizere Al ve Ti elementlerinin tane iglerinde homojene yakin bir
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dagilim sergilemeleri, IN718 alagimina ait ZSD diyagrami da g6z Oniinde
bulunduruldugunda arzu edilen nano boyutlu intermetalik c¢okeltilerin

olustugunun dolayl gostergesidir.

— Yaslandirilmis IN718 numunesinden alinan TEM goriintiileri mikroyapida
homojen bir dagilim sergileyen bol miktarda nano boyutlu ¢okelti olustugunu
gostermistir. Bu ¢okeltilerin ¢ok bliyiik bir kismini, disk sekilli y" ¢okeltileri
olusturmaktadir. Bununla birlikte y" c¢oOkeltilerine nazaran daha diisiik

miktarda y' ¢okeltilerinin de olusmus oldugu goriilmistiir.

— TEMI/EDS incelemeleri, sinterleme ve 1si1l iglemlere bagli olarak IN718
malzemesinin mikroyapisinda arzu edilen nano boyutlu y" ve y' ¢okeltilerinin
yaninda 8, NbC ve az da olsa Laves fazlarinin olusmus oldugunu

gostermistir.

— Uygulanan sertlik Ol¢timleri, sinterleme sicakligina paralel olarak
malzemenin sertliginin arttigini gdstermistir. Bu durumun sinterleme sicakligi
ve siiresindeki artiga paralel olarak yogunlugun da artmasindan kaynaklandigi
diisiiniilmektedir. 1290°C’de 3 saat sinterlenen numuneden odlgiilen sertlik

degerinin 348+10 HV( 1 oldugu goriilmistiir.

— Isil islem uygulanan IN718 numunelerine uygulanan sertlik o6lgiimleri
cozeltiye alma isleminin sinterlenmis durumdaki malzemenin sertligini
diisiirdiigiinii  gostermistir. Bu durumun sinterleme sonrasindaki yavas
soguma esnasinda olusan y" ve y' ¢okeltilerinin ¢dziinmesinden kaynaklandigi
distintilmektedir ki bu, ¢ozeltiye alma isleminin basarisina isaret etmektedir.
Yaslandirma isleminin IN718 alasiminin sertligini biiylik oranda arttirdig:
goriilmiistiir. En yiiksek sertlik degeri 454+13 HVj; olarak, 720°C’de 9
saat+620°C’de 8 saat yaslandirilan numunede 6lgiilmiistiir. Malzemenin
sertliginde meydana gelen bu artis, SEM ve TEM incelemeleri ile olustugu

ispat edilen ¢okeltilerce saglanmaktadir.
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— Cekme deneyleri, yaslandirma 1s1l igleminin malzemenin sertliginde artis
sagladigi gibi mukavemetinde de biiyiikk artis sagladigini  gostermistir.
1290°C’de 3 saat sinterlenen numunelerin ortalama akma ve c¢ekme
dayanimlan sirasiyla 506 ve 629 MPa iken 720°C’de 9 saat+620°C’de 8 saat
yaglandirilan numunelerin ortalama akma ve ¢ekme mukavemeti degerleri

sirasiyla 780 ve 1022 MPa olarak tespit edilmistir.

— Cekme deneylerinde hem sinterlenmis numunelerin hem de yaslandirilmis
numunelerin taneler arasindan gevrek kirilma sergiledikleri goriilmiistiir.
Uygulanan yaslandirma 1s1l isleminin malzemenin siinekligini bir miktar
azalttig1 miisahede edilmistir. Sinterlenmis durumdaki numunelerin ortalama
% uzama degeri 5,8 iken bu deger yaslandirilmis numuneler icin %5,3’e
diismistiir. Bu durumun yaslandirma sonucu mikroyapida olusan intermetalik

cokeltilerin sagladigr sertlik artisindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.

— Uygulanan kirilma toklugu deneyleri yaslandirma 1s1l isleminin malzemenin
kirtlma toklugu degerlerini diislirdiigiinii  gostermistir. Bu  durumun
yaslandirma 1s1l islemi ile malzeme igerisinde bol miktarda olusan y", y' ve
karbiir ¢okeltilerinden kaynaklandigi distiniilmektedir. Kirtlma toklugu
deneylerinden sonra yapilan SEM ¢alismalar1 her iki durumda da malzemenin
taneler arasindan kirildigini gstermistir. Ozellikle Nb tarafindan olusturulan

karbiirlerin ¢atlak olusumu ve ilerlemesinde Onciiliik ettigi anlagilmistir.

— Cekme uzamas1 ve kirilma toklugu degerlerine benzer sekilde 1s1l islemin

malzemenin darbe toklugu degerlerini de azalttig1 goriilmiistiir.

6.1.2. IN625

IN625 alagimmin TEK yontemiyle iiretilmesinde en uygun iiretim ve 1sil islem
parametrelerinin belirlenmesi ve en uygun sartlarla tretilen TEK {rini IN625
parcalarin mikroyapt ve mekanik Ozelliklerinin karakterize edilmesi amaciyla

gerceklestirilen deneysel calismalardan asagidaki sonuglara ulasilmistir.
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— Baslangi¢ tozundan alinan SEM goriintiisii IN625 tozunun diizgiin ylizeyli ve
kiiresel sekilli parcaciklardan olustugunu, dolayisiyla TEK’te kullanilmaya

uygun oldugunu gostermistir.

— IN625 tozuna yapilan boyut dagilimi analizi, tozun ortalama pargacik
boyutunun 11,1 pm oldugunu goéstermistir. Boyut dagilimi analizi ile IN625
tozunun pargacik boyut dagilimimin 26,7 um (Dgo) ile 3,7 um (Dyo) arasinda
degismekte oldugu ve TEK’te kullanilmak i¢in uygun aralikta oldugu tespit

edilmistir.

— Baglayicilarin sisteme kolayca dahil edilip, bir dizi islem ile sistemden
kolayca uzaklagtirilmasi; Kkullanilan baglayict sisteminin, toz-baglayici
karisim oranlarinin ve kaliplama parametrelerinin IN625 tozundan TEK

yontemiyle parga iiretimi i¢in uygun oldugunu gostermistir.

— IN625 alasimma uygulanan DSC analizinden elde edilen egride 1170°C’de
faz donlisimi olabilecegi diisiiniilen endotermik bir pik olustugu, IN625
alasiminin solidiis sicakligmin 1298°C ve likidiis sicakliginin 1331°C oldugu

gorilmiustir.

— Gergeklestirilen dilatometre testi IN625 alasiminda biiziilmenin 1190°C’de

basladigin1 ve 1300°C’nin biraz iistiine kadar devam ettigini gostermistir.

— Yogunluk ol¢timleri, IN625 alasiminda sinterleme sicakligi ve sinterleme
stiresinin artmasiyla birlikte yogunlugun da arttigin1 gostermistir. En yiiksek
bagil yogunluk degeri 1300°C’de 3 saat siireyle gerceklestirilen sinterleme
islemiyle elde edilmis olup, bu deger %98,3 tiir.

— Farkli sicaklik ve siirelerde sinterlenmis IN625 numunelerinden parlatma
islemi sonrasinda alinan optik mikroskop goriintiileri, yogunluk 6l¢iimlerini
destekler tarzda sinterleme sicakligi ve siiresinin artmasiyla birlikte
mikroyapida gozenek miktarmin azaldigini ve gozeneklerin boyutunda

kiiclilme meydana geldigini géstermistir.
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— Farkli durumlardaki (baslangic tozu, sinterlenmis, c¢ozeltiye alinmis ve
yasglandirilmis) IN625 numunelerine yapilan XRD analizleri ile elde edilen
paternlerin hepsinde gama matrise ait pikler bulunmaktadir. IN625 tozu da
IN718 alasimi gibi gaz atomizasyonu ile liretilmis olmasina ragmen, IN625
tozuna ait paternde, IN718 tozunun XRD paterninden fakli olarak 6 fazina ait
pike rastlanmamistir. Fakat sinterlenmis durumdaki, c¢ozeltiye alinmig
durumdaki ve yaslandirilmis durumdaki numunelere ait XRD paternlerinde
delta fazina ait pikler bulunmaktadir. XRD analizleri, sinterleme ve 1sil
islemler esnasinda IN625 numunelerinde bol miktarda Cr,O3 fazi olustugunu
gostermistir. IN718 malzemesine benzer bigimde IN625 malzemelerinde de
mikroyapida olustugu diisiiniilen NbC, TCP ve y" fazlarina ait piklere
rastlanmamis olup, gama matrise ait piklerin siddetlerinde degisimler sz

konusudur.

— Farkli sicakliklarda sinterlenmis IN625 numunelerinden daglama islemi
sonrasinda alman optik mikroskop goriintiileri, gdzeneklerin hem tane
siirlarinda hem de tane i¢i bolgelerde bulundugunu gostermistir. Gézenek
yapisinin genel olarak kiiresel oldugu dikkat ¢ekmektedir. Goriintiilerden
sinterleme sicakligindaki artigla birlikte tane boyutunda ciddi bir irilesme
meydana geldigi goriilmektedir. Bununla birlikte, ayn1 sicaklikta daha uzun
stireyle sinterlenen numunelerde de kisa siireyle sinterlenenlere nazaran tane
boyutunda bir irilesmenin s6z konusu oldugu goriilmektedir. 1300°C’de 3
saat siire ile sinterlenen numunelerde ortalama tane boyutunun 100-150 pm

arasinda oldugu goriilmiistiir.

— 1300°C’de 3 saat siireyle sinterlenen IN625 numunesinin SEM gériintiisiinde,
DSC analizinden elde edilen wverileri destekler tarzda sinterlemenin
stipersolidiis s1v1 faz sinterleme mekanizmasiyla gerceklestigini diisiindiiren
bir goriiniim oldugu goriilmiistir. SEM goriintlisiinden alinan EDS nokta

analizi tane siirlarinda NbC ¢okelmesi oldugunu gostermistir.

— (Cozeltiye alinan IN625 numunesinin SEM goriintiistinde herhangi bir ¢okelti

faz1 goriilmedigi gibi, bu numuneye yapilan SEM elementel haritalama
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analizinden elde edilen goriintiiler de de herhangi bir elementin kiimelesme
sergilemedigi miisahede edilmistir. Elementel haritalama analizine ait
gortintiilere goére tiim elementlerin homojene yakin bir dagilim sergilemesi

¢Ozeltiye alma isleminin basarisina isaret etmektedir.

— Yaslandirilan IN625 numunesinin SEM  goriintiisiinde, —sinterlenmis
durumdaki ve ¢ozeltiye alinmis durumdaki numunelere nazaran bol miktarda
iri boyutlu ¢okelti fazi olustugu goriilmiistiir. Iri boyutlu olmalar1 bu

cokeltilerin karbiir veya TCP fazlar1 oldugunu diisiindiirmiistiir.

— Yaslandirilmis numuneye yapilan SEM elementel haritalama analizi
elementlerin homojen bir dagilim sergiledigini gostermistir. Ozellikle Nb
elementinin homojen dagilimi ve 625 alagimina ait ZSD diyagrami g6z
oniinde bulunduruldugunda, 745°C’de 22 saat siireyle uygulanan yaslandirma

1s1l islemiyle y" fazinin olustugu dolayl olarak anlasilmaktadir.

— Yaslandirilmis numuneye uygulanan SEM/EDS nokta analizi, 745°C’de 22
saat siireyle yapilan yaslandirma isleminin, malzemede TCP fazlarindan o

fazini olusturdugunu gostermistir.

— TEM incelemeleri yaslandirilmis IN625 malzemesinin tane sinirlarinda yer
yer NbC cokelmeleri meydana geldigini gostermistir. TEM incelemeleri ayni
zamanda yaslandirma islemiyle malzeme igerisinde y" ¢okeltilerinin ve TCP

fazlarinin da olustugunu gostermistir.

— Farkli sicakliklarda farkli siirelerle gergeklestirilen sinterleme islemleri
sonrasinda yapilan sertlik Olclimleri sinterleme sicakligi ve siiresinin
artmasina bagl olarak sertlikte bir artig olmadigini gostermistir. Aslinda artan
sinterleme sicakligi ve siiresine paralel olarak malzemenin yogunlugunda
meydana gelen artisla birlikte sertligin de artmas1 beklenmektedir. Fakat artan
sinterleme sicakligl ve siiresiyle birlikte yogunluk artarken malzemenin tane
boyutu da 6nemli dl¢iide artmistir. Bu nedenle yogunluktaki artisin sertlikte

meydana getirecegi artisin, diger taraftan tane irilesmesinin sertlikte meydana
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getirecegi  diislisle dengelendigi diisiiniilmektedir. Dolayisiyla IN625
alasiminda, IN718 veya Nimonic 90 malzemelerindeki gibi sinterleme
sicakligi ve siiresindeki artisla sertlikte diizenli bir artis olmadig
goriilmiistiir. 1300°C’de 3 saat siireyle sinterlenen numunenin ortalama sertlik
degeri 208 HVy; olup, bu degerin 1260-1300°C arasinda farkli sicaklik ve
stirelerle gerceklestirilen tiim sinterleme sartlar1 i¢in 197 ile 224 HVj;

arasinda degistigi miisahede edilmistir.

— Uygulanan ¢ozeltiye alma ve yaslandirma iglemlerinin TEK ile iretilmis
IN625 alagiminin sertligini arttirdig1 goriilmiistiir. Cozeltiye alma isleminden
sonra sinterlenmis durumdaki malzemeye nazaran malzemenin sertliginde
meydana gelen artisin, sinterleme sonrast malzemede olusan karbiirlerin ve
TCP fazlarmin ¢ozeltiye alma islemiyle ¢oziinmesi sonucu, Cr ve Mo gibi
elementlerin kat1 ¢ozelti durumuna gegmesinden kaynaklanmis olabilecegi
diisiiniilmektedir. Cozeltiye alinmis numunelerden 6lgiilen sertlik degeri 250
HVo1 iken yaslandirma islemi sonrasinda sertligin 303 HVjgi’e c¢iktigi
goriilmistiir. Yaslandirma iglemi sonrasinda malzeme sertliginde meydana
gelen bu artis, arzu edilen intermetalik ¢okeltilerin olustugunun dolayli bir

gostergesidir.

— Hem sinterlenmis durumdaki, hem c¢ozeltiye alinmis durumdaki, hem de
yaslandirilmis durumdaki numunelere uygulanan c¢ekme deneyleri 1sil
islemlerin malzemenin mukavemetini etkiledigini gdstermistir. Sinterlenmis
numunelerin ortalama akma ve ¢gekme mukavemeti degerleri sirasiyla 351 ve
650 MPa iken bu degerler ¢ozeltiye alma igleminden sonra sirasiyla 306 ve
505 MPa olmustur. Yaslandirma islemi sonucu malzemenin ortalama akma
mukavemetinin 385 MPa, ortalama ¢ekme mukavemetinin 674 MPa oldugu

gorilmiistiir.

— Cekme deneylerinden sonra kirilma yiizeylerinden alinan SEM goriintiileri
IN625 alagiminin genel olarak tane iginden silinek olarak kirilldigim
gostermistir. Hepsinden Onemlisi kirilma yiizeyleri IN625 alagimina

uygulanan 1s1l islemlerin mikroyapiya etkisinin net olarak anlagilmasini
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saglamistir. Yapilmis olan SEM ve TEM calismalarin1 destekler bigimde
sinterlenmis numuneye ve yaslandirilmis numuneye ait kirilma yilizeyi SEM
gorlintiilerinde bol miktarda cokelti fazi1 goriiliirken, ¢ozeltiye alinmis
malzemenin kirilma yiizeyinde neredeyse hi¢ c¢okelti fazi bulunmadigi
goriilmiistir. Bu durum, bir yandan ¢ozeltiye alma isleminin basarisina
delalet ederken, diger taraftan SEM ve TEM calismalarindan ulasilan,
sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmis durumdaki malzemelerde bol

miktarda karbiir ve TCP fazi1 olustugu diisiincelerini desteklemektedir.

— Kirilma yiizeylerinden alimman SEM/EDS nokta analizleri, hem sinterlenmis
durumdaki numunelerde hem de yaslandirilmis durumdaki numunelerde o
faz1 olusmus oldugunu net bir bigimde gostermektedir. Cokeltilerin
bulunmadig1 ve genel olarak matrisi temsil ettigi diisiiniilen baz1 bolgelerden
alinan SEM/EDS nokta analizlerinde, baslangi¢ tozunun kimyasal bilesimine
kiyasla Cr elementinin miktarinda bir diisiis oldugu goriilmistiir. Bu
durumun, Cr’un bir kisminin TCP fazlarma katildiginin ve dolayli olarak da

olsa ¢ faz1 olusumunun gostergesi oldugu diistiniilmektedir.

— Kirik yiizeylerinden elde edilen goriintiilerle uyum saglayan bir bicimde
sinterlenmis durumdaki ve yaslandirilmis durumdaki malzemelerin % uzama
degerleri ¢ozeltiye alinmis malzemelerin % uzama degerinden daha diisiik
cikmigtir. Malzemenin silinekliginin  sinterlenmis ve yaslandirilmis
numunelerde bulunan karbiir c¢okeltileri, TCP fazlarn ve y" c¢okeltileri
tarafindan etkilendigi diisiiniilmektedir. Sinterlenmis numunenin ortalama %
uzama degeri 44,7 iken, ¢ozeltiye alma sonrast bu deger 46,2 olmustur. Bu
durumun, gerek ¢ozeltiye alinmig numunenin elementel analizleriyle, gerekse
de c¢oOzeltiye alinmis numunenin kirilma yiizeyinden alinmis SEM
goriintiileriyle ispatlanmis oldugu iizere, ¢ozeltiye alma islemiyle karbiir ve
TCP fazlarinin ¢ozilindiiriilmiis olmasindan kaynaklandigi diistiniilmektedir.
Yaglandirilmis numunenin ortalama % uzama degeri 40,6 olarak
belirlenmistir. Bu, yaslandirma islemiyle malzeme igerisinde yeniden ¢okelti

fazlarmin olusmus olmasimna baglanmaktadir. Ustelik yaslandirma islemiyle
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olustugu sdylenen bu fazlar SEM incelemeleriyle de ispatlanmis oldugu gibi

sinterlenmis durumdaki malzemeden daha yiiksek miktardadir.

— TEK ile iretilen IN625 malzemelerinin mukavemet degerlerinin dokiim ile
iiretilen malzemelerin mukavemet degerleriyle rekabet edebilecek seviyede

oldugu, fakat dovme malzemelerden daha diisiik oldugu goriilmiistiir.

— Uygulanan kirilma toklugu deneylerinden yaslandirma isleminin malzemenin
toklugunun diismesine neden oldugu anlasilmistir. Yapilan sertlik dlgtimleri
ve c¢ekme deneyleri, 1sil islemin malzemenin mukavemet ve sertligini
arttirdigin1  géstermis olup, kirilma toklugu deneylerinde yaslandirilmis
numunenin daha az yiik tasiyabilmesi ve daha ¢abuk kirilmasi diger mekanik
testlerden elde edilen sonuglarla uyum gostermektedir. Yaslandirilmig
malzemenin daha diisiik kirilma toklugu degerleri sergilemesi yaslandirma
islemiyle igerisinde olusan y", ¢ fazlar1 ve karbiir ¢cokeltilerinin daha yiiksek
miktarda olmasina baglanmaktadir. Ozellikle TCP fazlar1 ve karbiirler catlak

olusumuna 6nayak olmaktadirlar.

— Darbe deneyleri de yaslandirma 1sil isleminin malzemenin toklugunu
azalttigim1 gostermistir. IN625 alagiminda sinterleme islemine bagli olarak
meydana gelen tane irilesmesinin de darbe toklugunu olumsuz etkiledigi
diistiniilmektedir. Darbe deneylerinden sonra kirllma yiizeylerinden alinan
SEM goriintiilerine gore sinterlenmis durumdaki malzeme, yaslandirilmis

durumdaki malzemeye nazaran daha siinek bir kirilma sergilemistir.

6.1.3. Nimonic 90

Nimonic 90 alasimmin TEK ile iiretilmesinde en uygun firetim ve 1sil islem
parametrelerinin belirlenmesi amaciyla yapilan deneysel caligmalardan asagidaki

sonuglar ¢ikarilmistir.
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— Nimonic 90 tozundan alinan SEM goriintiisii IN718 ve IN625 alagimlarinda
oldugu gibi Nimonic 90 tozunun da kiiresel sekilli parcaciklardan olustugunu,

dolayisiyla TEK te kullanilmak i¢in uygun oldugunu géstermistir.

— Yapilan tane boyut dagilimi analizi ile Nimonic 90 tozunun ortalama tane
boyutunun 11 um oldugu tespit edilmistir. Doy degeri 24,7 ve Dy degeri 4,1
um olan Nimonic 90 tozunun tane boyut dagiliminin TEK te kullanilmak i¢in

uygun aralikta oldugu goriilmiistiir.

— Kaullanilan ¢ok bilesenli baglayici siteminin, toz-baglayici karigim oranlarinin,
kaliplama parametrelerinin ve uygulanan baglayici giderme islemlerinin

Nimonic 90 alasimindan parga {iretimi i¢in uygun oldugunu goriilmiistiir.

— Yapilan DSC analizi Nimonic 90 alasimi icin solidiis sicakligmin 1318°C ve
likidiis sicakhiginm  1350°C  oldugunu gdstermistir. IN718 ve IN625
alagimlarina benzer sekilde malzemenin toz formunda olusundan dolayi,
dovme Nimonic 90 malzemesine nazaran elde edilen solidiis ve likiidiis

sicakliklarimin daha diisiik oldugu goriilmiistiir.

— Dilatometre testine gore 1313°C’ye kadar 1sitilan Nimonic 90 numunesinde

%7,2 boyutsal biiziilme meydana gelmistir.

— Uygulanan yogunluk oSlgiimleri, IN718 ve IN625 alagimlarinda oldugu gibi
TEK ile sekillendirilmis Nimonic 90 malzemesinde de sinterleme
sicakligindaki artiga paralel olarak yogunlugun arttifin1 gostermistir.
1310°C’den daha diisiik sicakliklarda 1 saat siireyle yapilan sinterleme
islemlerinde malzemenin kullanilabilmesi i¢in  yeterli yogunlasma
saglanamazken en yiiksek bagil yogunluga 1330°C’de 3 saat siireyle
sinterlenen numunede ulasilmistir. 1330°C’de 3 saat siiren sinterleme
islemiyle ulasilan bagil yogunluk degeri %97,33 olmustur. Ayni sicaklikta
farkli siirelerle gerceklestirilen sinterleme islemleri sonucu elde edilen
yogunluk degerleri karsilastirildiginda, sinterleme siiresinin uzamasiyla

yogunlugun dikkate deger dlgtlide arttig1 goriilmiistiir.
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— Sinterlenen numunelerin gézenek miktar1 hakkinda bilgi edinmek amaciyla
numunelerden parlatma islemi sonrasinda daglama yapilmadan alinmis olan
optik mikroskop goriintiileri, TEK ile iiretilmis diger alasimlara benzer
bigimde gozenek yapisinin kiiresel oldugunu ve gozeneklerin birbirleriyle
baglantili olmadiklarin1 gdstermistir. Yogunluk ol¢limlerini destekler tarzda
sinterleme sicakligindaki artigla gozenekliligin azaldigi ve gozenek
boyutunun kiigiildiigii goriilmiistiir. 1310°C’den daha diisiik sicakliklarda
yapilmis sinterlemelerde gozenek miktar1 yiiksek iken, en yiiksek bagil
yogunluk degerine ulasilan 1330°C’de 3 saat siireyle sinterlenen numunenin
goriintlisinde diger numunelere nazaran gozenekliligin daha az oldugu ve
gozeneklerin digerlerine kiyasla daha kiiciik boyutlu oldugu gézlemlenmistir.
Ayni sicaklikta farkli siirelerle gerceklestirilen sinterleme islemlerinde
siirenin uzamasiyla gozenekliligin azalarak daha yiiksek yogunlasmanin

saglandig1 belirlenmistir.

— Parlatilmis  numunelerden alinan  optik  mikroskop  goriintiilerinde
bahsedilmesi gereken o6nemli bir diger husus, pargacik boyutunun
yogunlasmaya etkisidir. 1260°C’de sinterlenmis numuneye ait optik
mikroskop goriintiisii basta olmak iizere mikroyap1 resimleri incelendiginde
daha kiiciik boyutlu pargaciklarin c¢evresinde baglanma, dolayisiyla
yogunlagma yliksek iken biiyiik pargaciklarin etrafinda baglanmanin az ve
gozeneklerin iri oldugu gorilmektedir. Bu durum ortalama pargacik boyutu
daha diisiik tozlarla ¢aligilmasi halinde daha yiiksek yogunluk degerleri elde

edilebilecegine isaret etmektedir.

— Yapilan XRD analizleri sonucunda hem baslangi¢ tozunun, hem sinterlenmis
numunenin hem de yaslandirilmis numunenin paternlerinde gama matrise ait

piklerden baska bir pike rastlanmamuistir.

— Daglama sonrasinda alinan optik mikroskop goriintiileri incelendiginde,
gbozeneklerin ¢ogunlukla taneler arasinda bulundugu, neredeyse hi¢ tane
icerisinde hapsolmus gozenek bulunmadigi gorilmektedir. Bu durum tam

yogunluga ulagilabilmesi i¢in daha uzun siireli sinterleme islemlerinin ise
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yarayabilecegini diisiindiirmektedir. Sinterleme islemiyle malzemenin tane
boyutunda ¢ok az bir irilesme meydana gelmis olup, en yiiksek yogunlugun
elde edildigi 1330°C’de 3 saat sinterlenmis numunenin ortalama tane

boyutunun 30-40 um civarinda oldugu goriilmiistiir.

— 1330°C’de 3 saat siireyle sinterlenmis numuneden alinmis SEM goriintiisii
malzemede bol miktarda ¢okelti fazi bulundugunu gostermistir. Bu
cokeltilerin sinterleme isleminden sonraki soguma asamasinda olusmus olan

karbiirler ve TCP fazlar1 olduklar diistiniilmektedir.

— Cozeltiye alinmig numuneden alinan SEM gériintiisii ve bu numuneye yapilan
SEM elementel haritalama analizine ait goriintiiler, ¢ozeltiye alinmis
durumdaki malzemede de karbiir ¢okeltilerinin bulundugunu ve bu karbiir
cokeltilerinin Ti tarafindan olusturulmus MC tipi karbiirler oldugunu
gostermistir. Bununla birlikte ¢ozeltiye alinmis malzemede bulunun ¢okelti
faz miktarinin sinterlenmis durumdaki malzemeye nazaran ¢ok daha diisiik
oldugu soylenebilir. Cozeltiye alinmis malzemeye yapilan SEM/EDS nokta
analizi elementel haritalama analizinden ulasilan sonuglar1 destekler tarzda
tane sinirinda TiC olustugunu gostermistir. Bununla birlikte nokta analizi ile

Al’un Al;O3 olusturdugu da tespit edilmistir.

— Yaslandirilmis Nimonic 90 numunesinden alinan SEM goriintiisii ve bu
numuneye uygulanan SEM elementel haritalama analizine ait goriintiiler, tane
siirlarinda yer yer TiC ¢okelmeleri oldugunu gdstermektedir. Al elementinin
ise tane sinirindaki bir bolgede, bir kiimelesme sergiledigi goriilmiis olup, bu
kiimelesmenin Al,O3; oldugu disiiniilmiistiir. Fakat gerek Ti gerekse Al
elementleri tane sinirlarinda olusturduklar1 ¢ékelmeler disinda homojen bir
dagilim sergilemektedirler ve bu durum yaslandirma isleminin amaci olan v'

cokeltilerinin olustugunu dolayl olarak gostermektedir.

— Yapilan TEM incelemeleri, yaslandirilmis Nimonic 90 malzemesinde 7'
cokeltilerinin olugsmus oldugunu, bu ¢okeltilerin nano boyutlarda olduklarini

ve homojen bir dagilim sergilediklerini gostermistir. TEM incelemeleri ile
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aynt zamanda SEM c¢alismalarindan ¢ikarilan sonuglari destekler bigcimde
malzemenin tane sinirlarinda blok morfolojili TiC ¢okelmeleri meydana
geldigi kesinlik kazanmistir. TEM incelemelerinin gosterdigi bir diger faz

TCP fazlarindan o fazidir.

— Sinterlenmis Nimonic 90 numunelerinden dlgiilen sertlik degerleri, sinterleme
sicaklig1 ve siliresinin artmasiyla birlikte malzemenin sertliginin de arttigini
gostermistir. Bu durumun sinterleme sicakligi ve siiresindeki artisa paralel
olarak yogunlukta meydana gelen artistan kaynaklandigi agiktir. 1330°C de 3
saat sinterlenen Nimonic 90 numunesinden Olgiilen sertlik degeri 349+10

HVy 1 olmustur.

— Farkl siirelerle gergeklestirilen 1s1l islemler sonucu en yiiksek sertlik artiginin
705°C’de 16 saat yaslandirilan Nimonic 90 numunesinde meydana geldigi
miisahede edilmistir. Bu deger 378+20 HVj; olarak Olclilmiistiir. Sertligin
artmis olmasi, malzeme igerisinde karbiir veya intermetalik ¢okeltilerin

olustugunun dolayli gostergesidir.

— Yapilan ¢ekme deneyleri 1s1l islemin Nimonic 90 alasgiminin mukavemet
degerlerini arttirdi@in1 gostermistir. Sinterlenmis numunelerin ortalama akma
ve ¢ekme dayanimlari sirasiyla 690 ve 858 MPa iken yaslandirilmis
numunelerin ortalama akma ve ¢ekme dayanimlart 760 ve 920 MPa olmustur.
Mukavemetteki bu artisin SEM ve TEM calismalariyla olustugu ispatlanan vy'

ve karbiir ¢okeltileri tarafindan saglandig1 diistiniilmektedir.

— Isil islemin TEK ile tretilmis Nimonic 90 malzemesinin mukavemetini
arttirmasima ragmen siineklikte ¢cok az bir diisiise yol agtigi goriilmistiir.
Sinterlenmis numunelerin ortalama % uzama degeri 11,4 iken yaslandirilmig

numuneler i¢in bu degerin 10,6 oldugu goriilmiistiir.

— Cekme deneyi sonrasi kirilma yiizeylerinin SEM goriintiileri kirilmanin daha
cok taneler arasindan oldugunu ve az da olsa yapi igerisindeki gézeneklerden

ve tam sinterlenmeyen bolgelerden dolayr siinek olmayan bir davranig
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sergiledigini gostermistir. Diger taraftan, tam sinterlenmis bolgelerde gamze

seklinde ¢ukurcuk formunda kirik ytlizeyleri oldugu goriilmiistiir.

— TEK ile iiretilen Nimonic 90 malzemesinin mukavemet degerlerinin dokiim

ile tiretilmis Nimonic 90 malzemesinden daha {istiin oldugu goriilmiistiir.

— Kirilma toklugu deneyleri Nimonic 90 alasimimin kirilma toklugunun diger
iki alagima benzer sekilde 1s1l islemlere bagli olarak azaldigini gostermistir.

Fakat en yiiksek kirilma toklugu degerleri bu alasimda elde edilmistir.

— Kirilma toklugu degerleri gibi darbe toklugu degerleri de uygulanan
yaslandirma 1s1l islemine bagli olarak azalmistir. Bu azalmalarin yaslandirma
isleminin malzeme igerisinde meydana getirdigi ¢okelti fazlarindan,

dolayistyla sertlik artisindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.
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6.2. Oneriler

Bu calismada ¢ farkli Ni esasli siiperalasim malzemenin TEK yontemi ile
iiretilmesinde en uygun iiretim ve 1s1l iglem sartlarinin belirlenmesi amaglanmis ve
iiretilen parcalarin mikroyap1 ve mekanik 6zellikleri karakterize edilmistir. Benzer
konu ve malzemeler ile ilgili ¢calisma yapacak aragtirmacilara asagidaki Oneriler

sunulabilir:

— Bu malzemelerin toz metalurjisi teknikleri ile iretilmesinde daha kiiciik
boyutlu tozlar kullanilarak daha yiiksek yogunluklar elde edilebilecegi

diistiniilmektedir.

— Bu malzemelerin TEK ile iiretiminde, farklt baglayic1 sistemlerinin
kullanilmasiin reolojik ozelliklere ve son {iriin Ozelliklerine etkileri

arastirilabilir.

— Bu malzemelerin farkli koruyucu atmosferler kullanilarak sinterlenmesinin

mikroyap1 ve mekanik 6zellikler {izerinde etkili olacagi diigiiniilmektedir.

— IN718, IN625 ve Nimonic 90 tozlar igerisine fakli alasim elementleri ilave

edilerek sinterlenme 6zelliklerinin gelistirilebilecegi diislintilmektedir.

— TEK ile sekillendirilen bu malzemeler i¢in daha uzun sinterleme siirelerinin
denenmesi halinde, elde edilecek yogunluk degerlerinin daha yiiksek

olabilecegi diistintilmektedir.

— Sinterlenmis TEK {irlinii numuneler sicak izostatik presleme islemine maruz
birakilarak, bu islemin mikroyapt ve mekanik 0Ozelliklere olan etkileri

arastirilabilir.

— SiC, BC ve BN gibi sert pargaciklar ilave edilerek bu yontemle {iretilen
sliperalasim malzemelerin abrazif, adhezif ve 06zellikle erozif asinma

ozellikleri aragtirilabilir.
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