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OZET

NANO PARTIKUL TAKVIYELI TRIP MATRIS KOMPOZITLERIN
MEKANIK ALASIMLAMA YONTEMIYLE URETILMESI VE
MIiKROYAPI OZELLIiKLERININ iINCELENMESI

SEVINC, Ozlem

Yiiksek Lisans Tezi, Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali
Tez Danismani: Dr. Ogr. Uyesi Ege Anil DILER

Agustos 2019, 118 sayfa

Bu tezde TRIP matris kompozitler, diisiik Ni oranina sahip 304L
paslanmaz ¢elik matris ve nano boyutta Y203 ile stabilize edilmis ZrO>
takviyesi kullanilarak mekanik alasimlama ve soguk presleme yontemiyle
retilip, plastik deformasyonla olusan matris ve takviye doniistimleri,
deformasyon mekanizmalar1 incelenmistir. TRIP matris kompozitlerin
iiretimi sirasinda uygulanan mekanik alasimlama ve presleme islemleriyle
numuneler plastik deformasyona ugratilmis, basma testiyle bu oran daha da
arttirilmistir. Plastik deformasyon sonucunda olusan gerilmeye bagh olarak
matris fazi olan YMK vy Gstenit, HSP & martenzite, € martenzitten HMK o
martenzite; gerinime bagli olarak ise, dstenit fazinda ikizlenmeler olusmakta
ve ikizlenmeler o’ martenzite dontismektedir. Bu tez ¢alismasi kapsaminda
iiretilen TRIP matris kompozitlerin, yiiksek basma dayanimina sahip olmast;
mukavemet  mekanizmalart ve  deformasyon  mekanizmalariyla
iliskilendirilmistir. Deformasyon mekanizmalari; kompozitlerin hacmini
arttirarak uzamaya sebep olup, iretilen kompozitlerin siinekligini
arttrmustir.  Deformasyon  mekanizmalarmin ~ mikroyapt  analizleri
sonucunda; yapida o’ martenzit, ¢ martenzit, ikizlenme, kayma bantlar1 ve
istiflenme kusur tetrahedronu olarak ortaya ¢ikmustir. Faz dontigiimleriyle
olusan o’ martenzitler, hacimsel artisa Sebep olup, siinekligi arttirmakta ve
peklesmeye neden olarak da mukavemeti arttirmaktadir. Uretilen
numunelerde, nano ZrO; partikiil miktar1 arttik¢ca yogunluk azalmig, ancak
sertlik degerleri artig gostermistir. Takviye oraninin artmasiyla ayni
gerinimde % gerilme degerlerinin arttig1 goriilmektedir. Kirilma ytizeyleri
incelendiginde, iiretilen numunelerin gukurcuk (dimple) olusturarak kirildig:
gozlenmistir. Bu tez ¢alismasi kapsaminda nano boyutta takviye
kullanilmasi, plastik deformasyonla gerceklesen faz doniisiimleriyle
saglanan yliksek mukavemet ve siineklige ek olarak, nano boyutta etkili olan
mukavemet mekanizmalar1 sayesinde mukavemetin arttirilmasina katki
saglamigtir.



Anahtar sozciikler: TRIP (Donilisim Kaynakli Plastisite) matrisli
nanokompozitler, nano ZrO;, toz metalurjisi, o' martenzit, deformasyon

mekanizmalari.



ABSTRACT

PRODUCTION AND MICROSTRUCTURAL
INVESTIGATION OF TRIP MATRIX COMPOSITES
REINFORCED BY NANO-SIZED REINFORCEMENT

PARTICLES VIA MECHANICAL ALLOYING METHOD

SEVINC, Ozlem

MSc in Material Science and Engineering
Supervisor: Asst. Prof. Dr. Ege Amil DILER

Agustos 2019, 118 pages

In this thesis, TRIP matrix composites produced via mechanically alloying
which is a powder metallurgy method and cold pressing process; and investigated
the transformations of matrix and reinforcement phases, deformation mechanisms.
As a matrix phase 304L stainless steel which have lower Ni content have been
chosed as well as the Y»O3 stabilised ZrO> nano particles. The samples of TRIP
matrix composites were subjected to plastic deformation by mechanical alloys and
pressing processes and this ratio was further increased by compression test. In
matrix, the austenite phase transforms to o martensite as a result of stress during
plastic deformation and the strain caused by plastic deformation induce the
transformation of twinning to o martensite. In this thesis, high compressive
strength of TRIP matrix composites was obtained by strengthening and
deformation mechanisms. Deformation mechanisms provide ductility the TRIP
matrix composite samples by volume expansion cause to elongation. In
microstructural images of the samples shows that the TRIP matrix composite
samples have o' martensite, € martensite, twinning, deformation (shear) bands,
stacking fault tetrahedron and these microstructures occur due to transformations
caused by plastic deformation. o' martensites provide ductility by volume
expansion cause to elongation and strength by deformation hardening. TRIP matrix
composites that are produced have higher hardness but lower density as the weight
fraction of reinforcement increased. Increased weight fraction of reinforcement
provide % strain at the same stress. The fracture images of the samples shows that
the TRIP matrix composite samples have dimples, so which can be associated to
ductility of the composite. In this thesis, TRIP matrix composite have higher
strength and ductiliy by deformation and strengthening mechanisms; also the
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addition of nano sized reinforcement particles contributed to higher strength by
strengthening mechanisms that occured only nanoscale materials.

Keywords: TRIP (transformation induced plasticity) matrix nanocomposites,
nano ZrOz, o martensite, deformation mechanisms, powder metallurgy.
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1. GIRIS

Yeni gelistirilen TRIP (TRansformation Induced Plastisity
(transformasyon kaynakli plastiklik)) matris kompozitler, ayni anda yiiksek
mukavemet ve siineklik saglamaktadir. Ayrica, yiikksek enerji absorpsiyon
kapasitesi ve miikkemmel sekillendirilebilirlik vb. gelistirilmis mekanik
ozelliklere sahip olduklarindan (Martin, S. et al., 2013; Bokuchava, G. D. et
al., 2018; Glage, A. et al., 2013); endiistride, giivenlikle ilgili bilesenlerin
iretiminde, Ozellikle otomobil ve ucak yapiminda yaygmn olarak
kullanilabilirler (Bokuchava, G. D. et al., 2018; Guk, S. et al., 2014). TRIP
matris kompozitin takviye fazim1 olusturan seramik takviyelerin
eklenmesiyle, kompozite asinma direnci, yiikksek mukavemeti ve toklugu
kazandirilmaktadir (Biermann, H. et al., 2009). TRIP matris kompozitin
matris fazinmi olusturan TRIP c¢eligi ise, miikemmel enerji absorpsiyonu
sayesinde araglarda kullanildiginda c¢arpisma sirasinda ¢ok yiiksek
miktardaki Kinetik enerjiyi absorbe edebilmeyi saglamakta; takviye fazinin
doniisiimiiyle gerceklesen hacimsel artis uzamayr saglayarak stinekligi
arttirmakta ve hacimsel artisin basma gerilmesini arttirmasiyla mukavemet
artmaktadir. Bu sebeplerle, TRIP matris kompozitler, otomotiv
yapilarinda ve ¢arpma kutulari, 6n yan elemanlar, tamponlar ve yan paneller
gibi giivenlik bilesenlerinin tiretiminde kullanilabilirler (Altenbach, H. et al.,
2015). TRIP matris kompozitler, yiiksek siineklik sayesinde miikemmel
sekillendirme, carpma sirasinda daha yliksek
enerji absorpsiyonu sayesinde daha iyi yolcu korumasi saglamak, daha ince
gostergeler kullanarak ve daha 1yi yakit tasarrufu saglayacak sekilde
tasitlarda agirhik azalmasini saglamak,
iyi kaynaklanabilirlik sayesinde kolay imalat saglamak gibi avantajlara
sahiptir (Tumuluru, M., 2012)

Sekil 1.1 TRIP matris kompozitlerin uygulama alanlari.

TRIP matris kompozitler, TRIP (yiiksek alasimli, yar1 kararli, 6stenitik
CrMnNi ¢eligi) celik matris ve kismen stabilize edilmis ZrO2 (Mg, Al203 ya
da Y203 vb.) seramik takviyeden olusmaktadir. Kompozitin mekanik
Ozelliklerini iyilestiren ana faktor, plastik deformasyonla hem matris hem de



takviye fazlarinda gergeklesen doniisiimlerdir (Kovalev, A. et al., 2013;
Martin, S. et al., 2011; Linderov, M.,2014; Borisova, D. et al., 2013). Plastik
deformasyonla TRIP matris kompozitteki ¢elik matriste bulunan stenit (y)
o' martenzite, takviye fazi olan ZrO; ise tetragonaldan (t) monoklinige (m)
dontigmektedir. Bu iki doniisiim de gerilme seviyesini arttirmasina ragmen,
asil etki celikteki Ostenitin o' martenzite olan doniistimidir. Faz
dontigiimleri  sayesinde TRIP matris kompozit aynmi anda yiiksek
mukavemete ve siineklige sahip olmaktadir. Plastik deformasyonla birlikte;
o’ martenzitler olusmakta, kismi dislokasyon ve istiflenme kusurlari gibi
temel mikroyap: kusurlarinin yani sira; dislokasyon kiimeleri, istiflenme
kusuru tetrahedronu, ikizlenme ve kayma bantlari gibi karmasik kusur
yapilar1 da meydana gelmektedir (Priiger, S. et al., 2013; Martin, S. et al.,
2011; Linderov, M.,2014; Borisova, D. et al., 2013).

Yiiksek mukavemet ve iyi siinekligin her ikisini ayr1 ayr1 ve ayni anda
gelistirmek, deformasyonu smirlandirmay:r amaclayan geleneksel gerinim
sertlesmesi (peklesme) teknikleriyle gergeklestirilmesi zor bir islemdir.
TRIP matris kompozitlerde, plastik deformasyonla hem matris hem de
takviye fazlarinda gergeklesen doniisiim sayesinde mukavemet ve siineklikte
ayni anda artis saglanmaktadir. Bu tez ¢alismasinin amaci, ayni anda yiiksek
mukavemet ve siineklik saglayan malzeme gelistirmektir. Literatiirde bu
amagla tretilen TRIP matris kompozitlerde kullanilan TRIP ¢elik matris ve
ZrO; takviye fazlar1 genellikle mikro boyuttadir (Guk, S. et al., 2014a,
2014b; Eckner, R. et al., 2016; Linderov, M. et al., 2014; Weidner, A. et al.,
2015). Ancak, bu tez c¢alismasi kapsaminda nano boyutta takviye
kullanilarak, plastik deformasyonla gergeklesen faz doniisiimleriyle
saglanan yiiksek mukavemet ve siineklige ek olarak, nano boyutta etkili olan
mukavemet mekanizmalar1 sayesinde mukavemetin daha da arttirilmasi
amagclanmustir.

TRIP matris kompozitlerde, SFE’nin diisiik olmasi o' martenzit
doniisimiiniin  ger¢eklesmesini etkileyen onemli parametrelerden biridir
(Bhadeshia, H. et al., 2017; Jahn, A. et al., 2009). SFE’nin diisiik olmasi i¢in
disik Ni oranina sahip TRIP ¢elikleri kullanilmaktadir. Literatiirde
kullanilan TRIP ¢elikleri 16Cr-6Mn-9Ni, 16Cr-6Mn-6Ni, 16Cr-6Mn-3Ni
kimyasal bilesimine sahiptir (Guk, S. et al., 2014a, 2014b; Eckner, R. et al.,
2016; Linderov, M. et al., 2014; Weidner, A. et al., 2015). Bu nedenle bu tez
caligmasinda Ni oran1 8-10.5 olan, ostenitik, yari kararli, 25+14 um boyutta
304L (17Cr-Mn-8Ni) paslanmaz gelik matris tozlar1 ve 40+12 nm boyutta
Y203 ile stabilize edilen ZrO; takviye partikiilleri mekanik olarak
alagimlanmistir. SFE’nin diisiik olmasi i¢in numuneler soguk pres yontemi
ile preslenip sinterlenmistir. TRIP matris kompozitlerin iiretimi sirasinda
uygulanan mekanik alagimlama ve presleme islemleriyle numuneler plastik
deformasyona ugratilmis, basma testiyle bu oran daha da arttirilmistir.
Plastik deformasyon sayesinde gerceklesen matris ve takviye doniigiimleri,
doniistimlerle ortaya ¢ikan deformasyon mekanizmalar1 ve mikroyapidaki
degisiklikler, doniisiimlerin mekanik 6zelliklere olan etkileri incelenmistir.



2. KOMPOZITLERLE ILGIiLI GENEL BILGILER

Dogaya bakildiginda birgok dogal kompozit 6rnegi goriilebilmektedir.
Hindistan cevizi yapragi fiber takviyeli bir kompozittir. Agagta, lignin
matrisi i¢inde seliiloz fiberleri bulunmaktadir; seliiloz fiberler yliksek ¢ekme
dayanimima sahip olup esnektirler, lignin matris fiberle birlikte sertlik
saglamaktadirlar. Kemik kisa ve yumusak kollajen fiberlerin apatit isimli
mineral matrise goOmiiliidiir ve dogal kompozitlere bagka bir Ornektir
(Chawla, K. K. et al., 2013).

1960’lardan beri, uzay, enerji ve insaat miithendisliginde kullanilacak
malzemelerin daha giiglii ve sert, ama hafif olmasina yonelik talep
artmaktadir. Kompozit malzemeler, malzemelerin tek tek kullanilmasiyla

ulagilamayan performanslara erisimi ve esnek tasarima olanak tanimaktadir
(Chawla, K. K. etal., 2013).
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Sekil 2.1. Geleneksel monolitik malzemelerin ve kompozit malzemelerin 6zelliklerinin
karsilastirilmasi (Chawla, 2013).

Kompozit malzemeler bilesenlerinin 6zelliklerine, dagilimlarina,
oranina, morfolojilerine, kristallik derecelerine, kristalografik yapilarina,
bilesenlerinin olusturdugu araylizeyin yapisina ve bilesimine bagli olarak
iiretilebilir; havacilik, otomobil, elektronik, insaat, enerji, biyomedikal ve
diger sektorlerle ilgili teknolojilerin ihtiyaclarin1 karsilamak {izere
tasarlanabilir. Bu sebeple kompozit malzemeler ticari miihendislik
malzemelerinin ¢ogunu olusturmaktadir (Chung, D. D. L., 2010).

Herhangi  bir  malzemenin  kompozit  malzeme  olarak
adlandirilabilmesi i¢in asagidaki ozellikleri tasimasi gerekmektedir
(Chawla, K. K. et al., 2013):

1. Uretilmis olmas1 (dogal yollarla olusan kompozitler harig)
gerekmektedir.



2. iki veya daha fazla fiziksel ve/veya kimyasal olarak farkli, uygun
sekilde diizenlenmis veya dagitilmis fazdan ve bunlari ayiran bir
araylizeyden olugmalidir.

3. Malzemeyi olusturan bilesenlerin  higbirinin  sahip olmadigt
ozelliklere sahip olmalidir.

Kompozitler literatiirde, farkli 6zelliklere ve sekillere sahip farkl
malzemelerin biraraya getirilerek bilesinlerinin sahip olmadigi, yeni
Ozelliklere sahip malzemeler {iretilmesiyle olusan malzemeler olarak
tamimlanmaktadir (Nishida, Y., 2013). Bu tanimdaki biraraya getirme,
atomik veya molekiiler seviyedeki bir karistirma anlamina gelmemektedir.
Herbir bilesen kendi mikroyapisint ve mikro seviyedeki ozelliklerini
korumaktadir; bu nedenle kompozitin {iretilmesinden sonra bilesenler
arasinda fazla miktarda arayiizey olusmaktadir. Eger kompozit bilesenler
arasinda kimyasal tepkime olusacak kadar yliksek sicaklikta tutulursa,
arayilizey belirsizlesmekte ve malzeme yiiksek sicaklikta termodinamik
olarak kararli duruma dogru egilim géstermektedir. Sonug olarak kompozit,
atomik seviyede bir karisim haline gelmekte ve bu durumda arttk kompozit
olarak adlandirilamamaktadir. Bu malzeme artik alasim ya da intermetalik
bir bilesiktir. Bu nedenle, kompozitler termodinamik olarak kararsiz
malzemelerdir. Bu sebeple, kompozit malzemeler tasarlanirken ya gorece
kararli bilesenlerin kombinasyonu secilmeli ya da arayilizeyde gerceklesecek
kimyasal reaksiyonu baskilamak i¢in yiizey kaplama vVvb. islemler
uygulanmalidir (Nishida, Y., 2013).

Kompozitlerin tiretim alanlar1 asagidaki gibi siralanabilir (Natarajan,
N. et al., 2015):

1. Ugaklar: diimenler, asansorler, inis takimi kapilari, paneller ve
ucaklarin déosenmesi.

2. Yik bolmesi kapilari, uzaktan kumanda kolu, anten, anten
kaburgalar1 ve destekleri.

3. Denizcilik: pervane kanatlari, fanlar ve vantilatorler, disli kutulari,
vanalar ve siizgegler ve kondenser gévdesi.

4. Otomotiv: debriyaj plakalari, motor bloklari, itme g¢ubuklari,
cerceveler, piston cubuklari, otomotiv yaris frenleri, rocker kol
kapaklar1 ve stispansiyon kollar1.

5. Kimya endistrisi: alternatif yakit aracinda sivi dogal gaz igin
kompozit kaplar, itfaiye hizmeti icin rafli siseler ve depolama
tanklari.

6. Insaat: tiinel destekleri, pist ve hangar gibi havaalani tesisleri, yollar

ve koprii yapilari, betonarme dosemeler, enerji santrali tesisleri.

Kompozitler matris fazina gore; polimer, metal, karbon, seramik ya da
sement (Chung, D. D. L., 2010); matris malzemelere gore metal matrisli



kompozit ya da fiber takviyeli metal, fiber takviyeli plastik, fiber takviyeli
seramik, fiber takviyeli cam, karbon fiber takviyeli karbon, intermetalik
bilesik matrisli kompozit (Nishida, Y., 2013); takviyenin sekline gore ise,
partikiil takviyeli kompozit, siireksiz fiber takviyeli kompozit, siirekli fiber
takviyeli kompozit olarak smiflandirilabilirler (Chung, D. D. L., 2010;
Nishida, Y., 2013). Siireksiz fiber takviyeli kompozitlerin bir alt kiimesi,
whisker takviyeli kompozitlerdir. Whisker (kristal yapisi igin) teorik ¢ekme
dayanimina sahip ¢ok kiiciik bir ¢apa sahip ince bir tek kristaldir, ¢linkii
kristal kafesi i¢ginde ¢ok az kusur bulunmaktadir (Nishida, Y., 2013).
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Sekil 2.2. Takviye sekilllerine gore kompozitlerin siniflandirilmast (a) partikiil
takviyeli kompozit (b) siireksiz fiber takviyeli kompozit (c) siirekli fiber takviyeli
kompozit (Nishida, Y., 2013).

2.1. Metal Matrisli Kompozitler (MMK)

Metal matrisli kompozitler aliiminyum, magnezyum, demir, kobalt,
bakir gibi metal matris ve dagilmis halde (dispersed) oksit, karbid gibi
seramikler ya da metalik (kursun, tungsten, molibden) takviye fazi ve
araytizeyden olugmaktadir (Natarajan, N. et al., 2015; Chawla, K. K., 2013).

Metal matrisli kompozitlerin avantajlar1 asagidaki gibi siralanabilir
(Natarajan, N. et al., 2015):

Termal genlesme katsayisinin diisiik olmasi.
Daha diisiik siiriinme orani.

Daha iyi yorulma direnci dayanimi.

Yiiksek performans.

Mukavim.

Harika mukavemet-agirlik orani.

Daha iyi aginma direnci.

© N o g ~ w bd PP

Daha iyi radyasyon direnci.



Metal matrisli kompozitlerin dezavantajlar1 asagidaki gibi siralanabilir
(Natarajan et al., 2015):

1. Uretiminin zor olmasi.
2. Daha pahali olmasi sebebiyle tedarigi kisitli olmasi.
3. Malzeme 0Ozellikleri bakimindan kararli olmasi.

Metal matrisli kompozitlerin metallere gore avantajlari asagidaki
gibi siralanabilir (Chawla, N. et al., 2006):

1. Mukavemet-agirlik oranina gore ¢ok biiylik agirlik tasarrufu
saglamast.

2. Olaganiistii boyutsal kararlilik gdstermesi.

3. Daha iyi yiiksek 1s1l kararliliga (6rnegin siirinme direnci) sahip
olmasi.

4. Belirgin derecede gelistirilmis dongiisel yorulma 6zelliklerine sahip
olmasi.

Metal matrisli kompozitlerin polimer matrisli kompozitlere gore
avantajlar1 asagidaki gibi siralanabilir (Chawla N. et al., 2006):

Daha yiiksek mukavemet ve sertlik.

Daha yiiksek servis sicakligi.

Daha yiiksek elektrik iletkenligi (topraklama, alan sarj1).
Daha iyi 1s1l iletkenlik.

© o N o O

Daha iyi enine ozellikler.
10.  Gelistirilmis birlestirme 6zellikleri.
11. Radyasyon direnci (lazer, UV, niikleer, vb.).

12. Cok az kontaminasyon olmasi veya hi¢ kontaminasyon olmamasi
(gazlanma veya nem absorpsiyon problemi olmamasi).

Ayrica  metal  matrisli  kompozitler  diger  kompozitlerle
karsilastirildiginda yiiksek kirilma tokluguna sahiptirler ve matris metallerin
yiiksek siineklige sahip olmas1 nedeniyle, diger kompozitlere kiyasla biiyiik
miktarda darbe kirilma enerjisini absorbe edebilmektedir (Nishida, Y.,
2013).

Metal matrisli kompozitlerde kullanilan takviyeler siirekli fiber, kisa
fiber, whisker ve partikiil formlarinda olabilir. En boy oram farkli takviye
sekillerinin ayirt edilebilmesini saglamaktadir. En boy orani, fiberin,
partikiiliin veya whiskerin uzunluk/cap (veya kalinlik) oranidir. Bu nedenle,
sirekli fiberler sonsuzluga yaklasan bir en boy oranma sahipken,



miikemmel sekilde es eksenli pargaciklarin en boy orani yaklasik birdir
(Chawla, N. et al., 2006).

Tablo 2.1. Metal matrisli kompozitler kullanilan bazi 6nemli takviyeler (Chawla, N. et al.,
2006).

Siirekli Fiberler A|203, A|203+Si02, B, C, SiC, Si3N4, Nb-
Ti, NbzSn
Siireksiz Fiberler Al,O3, SiC, (Al;03+Si0,), buharda
. uretilen fiberler
1. Whisker
2. Kisa fiberler SiC, TiB,, Al,O3
Partikiiller SiC, Al,O3, TiC, B4,C, WC

Whiskerlar; monokristal, ¢ok yiiksek mukavemetli kisa fiberlerdir.
Teorik mukavemete yaklasan bu yliksek mukavemet, dislokasyon gibi
kristal yap1 kusurlarin bulunmamasindan kaynaklanmaktadir. Monokristal
oldugu i¢in tane sinirlart bulunmamaktadir. Tipik olarak, whiskerlar birkag
mm c¢apa ve uzunluga sahiptir. Bdylece, boy oranm1 50-10.000 arasinda
degisebilmektedir. En biiyiik dezavantaji, diizglin boyutlar1 veya 6zellikleri
olmadigindan ozelliklerindeki degiskenliktir. Kompozit elde etmek icin

whiskerlarin matriste tasinmasi: ve hizalanmasi da Onemli bir sorundur
(Chawla, N. et al., 2006).

Katmanl: Fiber Levha Whisker

Sekil 2.3. Metal matrisli takviyelerde kullanilan takviye ¢esitleri (Runyan, J. et al., 2001).

Araylizey, matris ve takviye arasinda smirlayict yilizey olarak
tanimlanabilir ve baz1 parametrelerde bir siireksizlik meydana gelmektedir.
Arayiizdeki siireksizlik keskin veya kademeli olabilir. Matematiksel olarak
arayilizey iki boyutlu bir alan olup; pratikte ise, arayiizey bolgesi sonlu
kalinliktadir. Arayiizey takviyenin derigimi, kristal yapisi, atomik bolgesi,
elastisite modiilli, termal genlesme katsayist vb. gibi parametrelerle bir
taraftan digerine degisebilmektedir. Arayiizey bu parametrelerin bir veya



daha fazlasiyla iliskilendirilebilir. Kompozit malzemenin davraniglar1 fiber
ya da takviye fazi, matris ve takviye/matris araylizeyin kombinasyonu ile
degismektedir (Chawla, K. K., 2013).

Araylizeyin kompozit iizerinde biiylik Onem tagimasinin sebebi
araylizey tarafindan kaplanan i¢ ylizey alaninin oldul¢a biiyiik olmasidir.
Makul miktarda takviye hacim oraninda araylizey rahatlikla 3,000
cm?/cm®e kadar ¢ikabilmektedir. Matristeki silindirik fiber takviyede
rahatlikla gosterilebilir. Fiberin ylizey alani aslinda araylizey alaniyla
aynidir. Fiberin bittigi yerler ihmal edilirse, fiberin yiizey-hacim oran1 (S/V)
asagidaki gibi yazilabilir: (Chawla, K. K., 2013).

S/V = 2nrl/nr?l=2/r

r ve | sirasiyla fiber yari ¢ap1 ve uzunlugudur. Boylece, fiberin yiizey alani
ya da arayiizey r azaldik¢a birim hacim artmaktadir. Uygulanan yiik
arayiizey aracilifiyla matristen fiberlere etkili bi¢imde tasinmalidir.
Ozellikle fiber takviyeli kompozit malzemelerde, arayiizey, fiberin yakin
katmanlari ile matristen ve bu iki ylizey arasindaki herhangi bir malzemenin
katman/larindan olusmaktadir. Fiberin matrisi 1slatabilirligi ve bu iki bilesen
arasindaki bagin tipinin goz onilinde tutulmasi dncelik olusturmaktadir. Ek
olarak, arayiizeyin Ozellikleri ve sicakliktan, difizyondan, kalint1 gerilme
vb. parametrelerden nasil etkilendigi arastirilmalidir (Chawla, K. K., 2013).

2.1.1 Metal Matrisli Nanokompozitler (MMnK)

Geleneksel metal matrisli kompozitler takviyesiz alagimlara gore birgok
avantaj sunsa da; takviyenin mikro boyutta olmasina bagli olarak takviyesiz
matrise gore diisiik siineklik ve tokluk, tribolojik uygulamalarda karsi
malzemenin asir1 aginmasi ve isleme sirasinda yiiksek miktarda asinma gibi
bazi kisitlamalar1 bulunmaktadir. Bu 6nemli sorunlar1 ¢ézmek amaciyla
yiiksek gerilme direnci, sertlik, boyutsal Kararlilik, hem oda hem de yiiksek
sicakliklarda iyi siineklik ve kirilma tokluguyla birlikte, takviye fazinin
boyutu nanometrik seviyelere (<100 nm) kadar azaltilarak metal matrisli
nanokompozitler (MMnK) tiretilmektedir (Ceschini, L. et al., 2017).



(c) (d)

Sekil 2.4. Nanokompozitlerde matris ve takviye fazlarmin olasi dagilimi. Bos altigenler
matris tanelerini, bos ve dolu daireler takviye fazim gostermektedir. (a) Takviye fazi matris
fazinda tane smirlarinda dagilmistir. (b) Takviye fazi matris tanelerinin icindedir. (c)
Takviye fazi hem tanelerin i¢inde hem de the tane sinirlarindadir. (d) hem matris hem de
takviye taneleri (dolu altigenler) homojen olarak dagilmistir (Suryanarayana, C. et al.,
2013).

Takviye partikiillerinin boyutunun azalmasi kompozitin mekanik
ozelliklerin iyilestirilmesini saglamaktadir. Partikiil boyutu, tipi, morfolojisi,
hacim orani, takviye partikiillerin metal matris igerisinde dagilimi
kompozitin biitiin 6zelliklerinin iyilesmesi ya da kotiilesmesi lizerinde
onemli bir rol oynamaktadir (Suryanarayana, C. et al., 2013). Matris mikro
boyutta ve takviye fazi nano boyutta olabilecegi gibi, hem matrisin hem de
takviyenin nanometrik boyutlarda olmasi miimkiindiir. Takviye ve matris
fazlarinin olasi dagilimi sekii 2.4’te gosterilmektedir (Suryanarayana, C. et
al., 2013).

MMnK ’lerin ana uygulama alani otomotiv sektoriidiir. Dizel motorlar
icin giliclendirilmis pistonlar, Al motor bloklarinda secici olarak
giiclendirilmis silindir sondajlari, emme ve egzoz subaplari, transmisyon
saft1, fren bilesenleri (diskler, rotorlar ve kaliperler) ve hibrit ve elektrikli
otomobiller igin gii¢ modiilii bilesenlerinde MMnK’ler kullanilmaktadir
(Husain, M. et al., 2016). Ayrica MMnK'ler, endiistriyel, rekreasyon ve
altyapt uygulamalart i¢in kullanilmaktadir. Endiistriyel uygulamalar
arasinda semente karbiir ve sermet malzemeler, elektrolizle kaplanmis ve
emdirilmis elmas aletler, elektrik kontaklar1 i¢in Cu ve Ag MMnK'ler,
petrokimya endiistrisi i¢in erozyona dayanikli kaplama, Cu ile siiziilen ¢elik
parcalar ve TiC takviyeli Fe ve Ni alagimlar1 bulunmaktadir (Husain, M. et
al., 2016).
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TiC takviyeli Fe ve Ni MMnK'ler, kesme, haddeleme, peletleme,
damgalama, delme, sicak metal isleme, ¢ekme, bigimlendirme ve delme gibi
islemler icin yaygin olarak kullanilmaktadir. MMnK'lerin  diger
uygulamalar1 ¢ekigler, darbe kaliplari, konserve aletleri, kivirma silindirleri,
cek valfler, haddelenmis uglar, bilkme kaliplari, ekstriizyon kaliplart ve
sicak dovme kaliplaridir. Bu durumlarda takim cgeliklerine ve geleneksel
olarak kullanilan sertlestirilmis Ni alagimlarina gore istiin performans
saglanmaktadir (Husain, M. et al., 2016).

Nanokompozitlerin  ticari  uygulamalarinda  baz1  zorluklar
bulunmaktadir. Nanokompozit {iiretim tekniklerinde ¢ogu ham madde
malzemesi olarak nano boyutta tozlar kullanilmaktadir. Nano tozlarin
sentezi ve iiretimi, son on yilda gelistigi halde, nanokompozitin basaril1 bir
sekilde konsolidasyonu i¢in makul bir maliyetle biiyiik miktarda nano toz
iretmek heniiz miimkiin degildir. Sadece ekonomik degil ayn1 zamanda
yliksek hacimli nanopartikiiller tiretilmini saglayan tekniklerin gelistirilmesi
gerekmektedir (Viswanathan, V. et al., 2006).

Cok ince tozlarin ylizey alani fazla olmasi yiizey aktifliklerinin
yiksek olmasina yol agmakta ve kontaminasyona karsi duyarli olmasini
saglamaktadir. Yiizeyde olusan kontaminasyonlar, kesinlikle nihai {iriinlerin
fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zelliklerini kotii yonde etkilemektedirler. Bu
nedenle, nano tozlarin herhangi bir kontaminasyonu Onlemek igin 6zgiin
sekilde saklanmalar1 ve kullanilmalar1 gerekmektedir; ancak bu sayede nano
boyuttaki etkiden en {st diizeyde yararlanilabilir. Nano partikiillerin
mihendislik bilesenleri yapmak i¢in islenmeden Once uygun tasima ve
depolama araglarinin gelistirilmesi, nanokompozit {iiretiminin bir baska
zorlu yonidiir. Nanoteknoloji, makro 6lgekte yeni 6zellikler saglayan nano
yapili malzemeler iiretmeyi vaad etmektedir. Geleneksel konsolidasyon
teknikleri, asir1 tane biiylimesine yol agtiklarindan, nihai tiriinde nano yapiy1
korumak 6nemli bir sorun teskil etmektedir (Viswanathan, V. et al., 2006).

2.2 Metal Matrisli NanoKompozitlerin Mukavemet Mekanizmalari

Metal matrisli nanokompozitlerin yiiksek mukavemete sahip olmasi

birden fazla mukavemet mekanizmasinin mevcut olmasiyla aciklanabilir
(Casati, R., 2016):

1. Yik- transfer etkisi (ya da yiik tasima kapasitesi), yiikiin metal
matris lizerinden sert takviyeye aktarilmasidir.

2. Hall-Petch mukavemeti (ya da tane smir1 mukavemeti) metal
matrisin tane boyutuyla ilgilidir. Nanopartikiiller matris tanelerinin
inceltilmesinde 6nemli rol oynamaktadir.

3. Termal genlesme katsayist (CTE) ve elastisite modiiliiniin (EM)
uyumsuzlugu partikiillerin  ¢evresinde dislokasyon aglarinin
olusmasina neden olmaktadir.
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4. Orowan mukavemeti nanopartikiillerin dislokasyon hareketini
engellemesiyle olusmaktadir. Diger metalik malzemeler gibi metal
matrisli nanokompozitler de daha yiiksek mukavemette sahip
olabilirler. Deformasyon sertlesmesi (soguk islem ya da gerinim
sertlesmesi), Ornegin, metalin plastik deformasyonu sayesinde
dislokasyonun  artmasina ve  dislokasyonlarin  altyapisinin
gelistirilmesine sebep olmaktadir.

5. Kat1 cozelti sertlesmesi, kristal kafesin kendisinin
deformasyonundan ve i¢ gerilmelerin olusumundan sorumlu olan
kristal kafes yapisina, arayer ya da yerdegisimli atomlar eklenerek
korunmasidir.

6. Cokelme sertlesmesi (ya da yaslanma sertlesmesi), kristal orgiideki
bozulmalarin veya kusurlarin hareketini engelleyen ince g¢okeltiler
iretmek icin 1styla  katt  ¢oziinlrliglindeki  degisikliklere
dayanmaktadir. Dislokasyonlar partikiilleri keserek gecebilir veya
Orowan mekanizmasi ile etraflarina egilebilirler.

MMnK’lerin mukavemeti es zamanli olarak birden fazla unsurdan
etkilenmektedir. Mukavemet etkisi birlesik ve birbirine baglidir; bu nedenle
hala tek bir etkinin nihai mukavemet iizerindeki etkisi tam olarak
anlasilamamistir. Bununla beraber, literatiirde nanokompozitlerin nihai
mukavemetini tahmin etmeye yonelik ¢alismalar bulunmaktadir (Casati, R.,
2016).

2.2.1 Yiuk transfer etkisi

Disaridan uygulanan bir yiikiin yumusak ve uyumlu metalden saglam
ve sert partikiillere gegmesi malzemenin mukavemetini arttirmaktadir.
Partikiil takviyeli kompozitlerde yiik transferinin mukavemete olan etkisini
aciklamak amaciyla Shear Lag modeli Nardone and Prewo tarafindan ortaya
stirtilmustiir (Casati, R., 2016):

Aot = veom [[(IF)AY 41 ]

vp partikiillerin hacim oranini, om takviyesiz matrisin akma mukavemetini, |
ve t sirastyla ylik yoniine paralel ya da dik yondeki partikiillerin boyutlarini
gostermektedir. Es eksenli partikiiller icin denklem asagidaki gibi
sadelestirilebilir (Casati, R., 2016):

AoLt = 1/2vpom

2.2.2 Hall-Petch mukavemeti

Tane smirlar1 (GBs), dislokasyon hareketini engelledigi icin tane
boyutunun metalin mukavemeti {izerinde c¢ok biiyiik bir etkisi
bulunmaktadir. Bunun nedeni, komsu tanelerin farkli kristal yonelimleri ve
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yer degistirmelerin siirekli kayma diizleminde hareket etmelerini dnleyen bu
bolgelerin karakteristik yiiksek kafes diizensizligidir. Dislokasyon hareketini
engelleyici tane sirlar1 plastikligin - baslangicini  6nemli  seviyede
engelleyerek malzemenin akma mukavemetini arttirmaktadir. Disaridan
uygulanan kuvvet malzemenin lizerinde kayma gerilmesi olusturdugunda,
var olan ve yeni olusan dislokasyonlar, dislokasyon hareketine kars itici bir
giic saglayan tane simirlartyla karsilasincaya kadar kristal kafes boyunca
hareket etmektedirler. Boylece dislokasyonlar birikerek fazlasiyla itici bir
glic olusturmakta ve tane simirlart boyunca difiizyonu engelleyecek bir
bariyer olusturmaktadirlar. Tane boyutundaki azalma bu dislokasyon
yiginlariin miktarinin azalmasina neden olmaktadir (sekil 2.5). Dolayisiyla
malzemedeki dislokasyon hareketini tasimak icin gerekli olan kuvvet daha
yluiksektir. Dislokasyonlar1 tagimak i¢in gerekli uygulanacak yiik ne kadar
fazlaysa, akma mukavemeti o kadar yiiksektir (Casati, R., 2016).

Sekil 2.5. Hall-petch mukavetlenme mekanizmasi (Dislokasyonlar ters donmiis T
sembolilyle gosterilmistir) (Casati, R., 2016).

Ortalama tane boyutunun mukavemete etkisiyle ilgili Hall-Petch
denklemi asagida gosterilmektedir:

Ac.p= ky/Nd

Ky mukavemet katyasi (her malzemenin karakteristik sabiti)dir. Metal
matrisli kompozitlerde nihai tane boyutunu belirlemede partikiiller ¢ok
onemli bir rol oynamaktadir. Partikiiller tane sinirlariyla etkilesime
girdiklerinden, yiiksek sicaklikta tanelerin biiylimesini durdurmak ya da
engellemektedirler. Hacim oranmnin (Vp) artmasi ve partikiil ¢apinin (dp)
azalmast daha ince yapmin olugsmasmi saglamaktadir. Bu siireg
matematiksel olarak Zener denklemiyle asagida gosterilmistir (Casati R.,
2016):

dm: (4 (Xdp)/3Vp

o orantili sabiti ifade etmektedir. Bu mukavemet mekanizmasinin bir limiti
bulunmaktadir. Esik degerinden (d*) daha kiigiik tane boyutu s6z konusu
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oldugunda, g¢esitli biiytikliiklerdeki dislokasyon yiginlarini engelleyerek,
dislokasyonlarin biiyiikliigii tane boyutuna yaklagmaya baglamakta, tane
smmirinda  kaydirma ya da donmeler yerine malzemenin akma
mukavemetinde azalma ve siineklikte artma (siliperplastiklik) meydana
gelmektedir. Bu nedenle, nanokristalli malzemelerin mekanik davranisinin
klasik Hall-dPetch iliskisinden saptigi sOylenebilir, tane boyutu kiigiildiik¢e
k degeri (mukavamet katsayisi) kademeli olarak azalmaktadir (Ornegin
mukavemette daha az etkili). Sonug olarak, nanokristalli malzemelerde tane
boyutu asir1 azaltildiginda yumusama etkisi ortaya ¢ikmakta ve bu etki ters
Hall-Petch etkisi olarak adlandirilmaktadir (siklikla kristal boyutu birkag
nano birim olan metallerde goriilmektedir) (Casati, R., 2016).

2.2.3 Orowan mukavemeti

Orowan mukavemeti nanopartikiillerin  dislokasyonla  direkt
etkilesiminden olugsmaktadir. Disaridan uygulanan bir yiik altinda,
kaymayan seramik partikiiller kesisen dislokasyonlar1 sikistirarak,
dislokasyonun partikiillerin etrafindan egilmesine (Orowan halkasi) neden
olmaktadir (sekil 2.6) (Casati, R., 2016).

Orowan etkisi asagidaki denklemle ifade edilebilir:
Acor=[0.13bG/ dp(®\1/2vp -1)] In(dp/2b)
b Burger vektorii ve G matrisin kayma modiiliinii ifade etmektedir.

Orowan mukavemeti daha ¢ok partikiill boyutu 100 nm’den kii¢iik
MMnK ile ilgilidir. Ciinkii daha biiylik boyuttaki partikiillerin partikiiller
arast uzaklig1 aym1 hacim oranina gore daha fazladir ve tane sinirlarinda
ayrilmaya egilimlidirler. Bu kosullar altinda, Orowan mukavemet
mekanizmasi goz ardi edilebilir (Casati, R., 2016).

1® @

Dislokasyon Cizgisi

(b Dislokasyon Cizgisi

iQ &

i Partikiiller arasi __._.‘
uzaklik D

Dislokasyon Cizgisi

(c)
~ ~

' © Dislokasyon ©
halkalart

Sekil 2.6. Orowan mukavetlenme mekanizmasi (Casati, R., 2016)
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2.2.4 Termal genlesme katsayis1 (CTE) ve Elastisite modiilii (EM)
uyumsuzlugu

Miikemmel proses sartlarindan sonra bile (belirtilen tanima uygun
proseste, siirede, sicaklikta ve 1sitma isleminde) termal gerilme nedeniyle
kompozitin matrisi takviyesiz matristen daha fazla dislokasyon yogunluguna
sahiptir. Plastik gerilmeyle olusan dislokasyon yogunlugundaki artis, matris
ve takviye fazlar1 arasindaki termal genlesme katsayisinin uyumsuzlugu
nedeniyle proses sonrasi sogutma siiresince gelismektedir. Takviyede olusan
yikksek gerilme matris-takviye arayiizeyinde olusan dislokasyonlar
sayesinde azalmaktadir. Bu dislokasyonlar ayrica geometrik olarak gerekli
dislokasyonlar olarak adlandirilmaktadir. Sert partikiiller ile yumusak
matrisin elastise modiiller1 arasindaki fark nanokompozitlerin elastik
gerilmeleri sirasinda yeni dislokasyonlara yol agabilir. Termal genlesme
(pCTE) sebebiyle olusan geometrik olarak gerekli dislokasyonlar ve
elastisite  modiilii (pEM) uyumsuzlugu asagidaki denklemle ifade
edilmektedir (Casati, R., 2016):

pCTE=[AAaATV]/[dp(1-Vp)]
pEM= [6Vp/TCd3p] et

A geometrik sabit, Aa termal genlesme katsyisindaki fark, AT test ve proces
arasindaki sicaklik farkini belirtmektedir. Arsenault and Shi’nin ortaya attig1
bu denklem sonra desteklenerek dislokasyon delme modeli (dislocation
punching model) olarak adlandirilmistir. Termal genlesme katsayisi (CTE)
ve elastisite modiiliiniin (EM) uyumsuzluguyla olusan dislokasyonlarin
toplami ise Taylor denklemi ile ifade edilmektedir (B sabiti gostermektedir)
(Casati, R., 2016):

Aocre+em= V3BGb(VpCTE+ pEM)

2.3 Metal Matrisli Nanokempozitlerin Uretim Yéntemleri

Yiiksek miktardaki MMnK’leri iiretirken karsilasilan ana sorun
seramik nano partikiillerin diisiik 1slatabilirligidir. Geleneksel dokiim ve
eritme prosesleri, takviyelerin matris igerisinde homojen olmayan bir
dagilm  sagladigindan ~ MMnK’lerin ~ iretimi  bu  ydntemlerle
gergeklestirilememektedir. Yiiksek yiizey enerjisi (¢ok yiiksek yiizey-hacim
orani ile ilgili) nanopartikiillerin kiimelenmesine yol agmakta ve bdylece
dislokasyon hareketini engellemede etkili olmamasim1 saglamaktadir.
Nanopartikiillerin kiimelenmesi ayrica matrisle fiziksel-kimyasal bag
olusumunu zorlagtirarak nanopartikiillerin mukavemetlendirme kapasitesini
onemli Olglide azaltmaktadir (Casati, R., 2016). Geleneksel MMKler igin
kiiciik partikiillii takviyeleri metal matrise eklemek, metal matriste homojen
olmayan dagilima, takviyelerin ¢okelmesine ve diisiik 1slatabilirlige yol
acmast kacinilmazdir ve sonra uygulanan termomekanik prosesler biitiin
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eksiklikleri gideremeyebilir (Suryanarayana, C. vd., 2013). Arttirilmis
mekanik O6zelliklere sahip, saglam nanokompozitler elde etmenin gerekli
kosulu matris icerisindeki takviyelerin iyi dagilmasini saglamaktir ve uygun
iretim yontemleri secilerek bu 6zelliklere sahip nanokompozitler tiretilebilir
(Ceschini, L. et al., 2017). Metal matrisli nanokompozitlerin tiretimi kati,
s1ivi ve gaz hal {iretim yontemleri olarak tige ayrilabilir (Ceschini, L. et al.,
2017; Casati R., 2016; Nishida, Y., 2013).

Tablo 2.2 Metal matrisli kompozitlerin iiretim yontemlerinin siniflandirilmasi (Nishida,
Y., 2013).

Kat1 Hal Uretim Yontemleri Toz metalurjisi, mekanik alasimlama,
difizyonla baglama.

Karistirmali dékiim, ultrasonik destekli
Sivi Hal Uretim Yéntemleri dokiim, infiltrasyon yontemi,

parcalanmis eriyik biriktirme (DMD),
yiiksek basingli dokiim, kompo dokiim.

Gaz Hal Uretim Yéntemleri Kimyasal buhar biriktirme (CVD),
fiziksel buhar biriktirme (PVD).

2.3.1 Siv1 faz

MMnK’lerin iiretim yontemleri karsilastirildiginda, sivi faz {iretim
yontemleri oldukg¢a basit, ucuz, net sekle yakin bilesenlerin iiretimini
saglayarak potansiyel olarak endiistriyel seviyeye uydundur. Siv1 faz iiretim
yontemleri; karigtirmali dokiim, ultrasonik destekli dokiim, infiltrasyon
teknikleri, kompo dokiim, parcalanmis eriyik biriktirme ve basingh dokiim
olarak siralanabilir (Ceschini, L. et al., 2017)

Sivi faz tiretim yontemlerinde, genellikle seramik takviyeler sivi metal
matrisin i¢ine eklenip karistirllmaktadir. Bu takviyeler eriyik metal
tarafindan yeterince 1slatilamamaktadir. Eriyik metal ve takviye arasindaki
temas agis1t w/2’den biiyiik oldugunda, eriyik metal ic¢indeki takviyelerin
dagilimi ve karistirilmasi zorlasmaktadir. Bu proses kimyasal ve mekanik
olmak iizere ikiye ayrilmaktadir. Kimyasal proses, eriyik metal ve takviyeler
arasindaki 1slatabilirligi arttirmak icin takviyelerin yiizeyinin kaplanmasini
icermektedir. Aliiminyum alagimlarinda Ca, Mg or Li gibi elementlerin
eklenmesinin 1slatabilirligi arttirdig1 gozlenmistir (Nishida, Y., 2013).

2.3.1.1 Karistirmal dokiim

MMnKlerin sivi faz liretiminde en ¢ok kullanilan yontemlerden biri
karistirmali  dokiimdiir. Basit, ucuz ve biiyik hacimdeki metallere
uygulanabilirliginden dolay1 ¢ok tercih edilmektedir. Takviye faz1 genellikle
matrise eklenmekte ve eriyik fazda, bir ¢ark yardimiyla mekanik karistirma
uygulanmaktadir. MgO, Al2Os, ZrO, ve SiC nanopartikiilleri ve karbon
nanotiipler de Al ve Mg matrise eklenmektedir. Prosesin temel semasi sekil
2.7°de gosterilmistir. Icerisinde dagilmis halde partikiiller bulunan eriyik
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alagima, kum dokiimii ya da kalici kalip dokimii uygulanabilir. Eriyik
matris i¢cindeki nanopartikiillerin diisiik 1slatabilirligi ve partikiiller ve matris
arasindaki yogunluk farki nedeniyle partikiiller kiimelenme egilimi
gostermekte ve nano takviyelerin homojen dagilimimmi saglamak
zorlastigindan nanopartikiiller kiimelenmektedirler. Ayrica donen karistiric
sayesinde olusan gaz sikismast kompozitte yiiksek poroziteye ve
matris/takviye arayiizeyinde istenmeyen kimyasal reaksiyonlar olusmasina
yol agabilir (Ceschini, L.at al., 2017).
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Sekil 2.7. Karigtirmali dokiim yontemi (stir casting) deney diizenegi (Ceschini, L. et al.,
2017).

Partikiiller, kalib1 doldururken veya inert bir tasiyici gaz yoluyla
matrise dogrudan erimis akisin ic¢ine eklenebilir; dagilim ayrica eriyik
ylizeyinde kuvvetlice karistirilarak eriyik ylizeyinde bir girdap olusturan,
vorteks yontemiyle de elde edilebilir. Partikiiller vorteksin kenarindan
eklenmekte ve sonunda vorteks sayesinde ve eriyigin i¢ ve dis ylizeylerinin
basing farkiyla sivi matrise karigsmaktadir. Baslangictaki kiimelenmeyi
engellemek ve islatabilirlik sorununu azaltmak i¢in mekanik alagimlama
(bilyal1 6giitme) yapilarak nanopartikiillerin metal tozlariyla 6n dagilimi
saglanabilir. Daha sonra kompozit tozlar1 eriyik metale eklenip
karistirilabilir. Bu sayede matris tozlar erirken nanopartikiiller eriyik matris
icinde dagilmaktadir. Bu yontemle iiretilmis Al2Os, SiC ve karbon nanatiip
takviyeli nanokompozitler bulunmaktadir (Ceschini, L. et al., 2017).

2.3.1.2 Ultrasonik destekli dokiim

Ultrasonik destekli dokiim, kiimelenme egilimi ve nanopartikiillerin
diistik 1slatilabilirligiyle olusan kiimelenmeleri engellemede etkili bir
yontemdir. Takviye fazin1 eklerken ya da ekledikten sonra eriyik haldeki
matrise ultrasonik dalgalar (genellikle 18-20 kHz araliginda) uygulanmakta,
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SiC, Al:03, B4C, karbon nanotiip ve AIN takviyeli, Al ve Mg matrisli
nanokompozitler elde edilmektedir. Sekil 2.8’de gosterildigi gibi tipik
ultrasonik destekli dokiim ultrasonik 1ginlama sonotrodunun dogrudan eriyik
icine batirilmasiyla olusurken, ultrasonik haznenin temasi olmadan tiretilen
nanokompozitler de bulunmaktadir (Ceschini, L. et al., 2017).

Sonotrod ultrasonik titresimi transfer etme ve yiiksek sicakliklarda
boyutsal karaliliklarindan dolayi, genellikle titanyum alasim (Ti6Al4V),
paslanmaz celik ya da niobyum bazli alasimdan (C-103) olusur. Pahali
olmasina ragmen, Nb sonotrodlar eriyik metalle temas ettiklerinde daha
yiksek kimyasal inert olduklarindan, yiiksek sicakliklarda minimum
ultrasonik kavitasyon kaynakli erozyona sebep olmaktadirlar. Nb ile
karsilastirildiginda daha ucuz olduklarindan ve ¢elik sonontrodlardan daha
iyl Ozelliklere sahip olduklarindan Ti bazli sonotrodlar siklikla tercih
edilmektedir (Ceschini, L. et al., 2017).

Ultrasonik kavitasyon gecici (nanosaniye sirayla) yaklasik 5000°C
sicaklikta, 1000 atm {izerindeki basinglarda ve 1010K/s'nin iizerindeki
1sitma  ve sogutma hizlarinda mikro ‘"sicak noktalar" iiretebilir.
Nanopargacik kiimeleri gevsek bir sekilde paketlendiginden, kiimelerdeki
bosluklarin iginde sikisan hava kavitasyon i¢in gekirdek gorevi gormektedir.
Proses sirasindaki giiglii 1sitma ve sogutma hizlar1 ve basing farki
nanopartikiill kiimelerini dagitma ve partikiil yiizeyini safsizliklardan
arindirmaktadir. Ultrasonik destekli dokiim nanopartikiil dagilimini saglama
ve kiimelenmeyi dagitmada etkili olsa da yiliksek hacimdeki dokiimiin
ithtiyaci olan ultrasonu karsilamada kisitli oldugundan endiistriyel olarak
uygulanmasi oldukga gii¢ olup, yiiksek yogunluktaki ultrasonik yogunluga
intiyag vardir. Eriyik Al alasiminda esik degeri 80 W/cm? iken, gelismis
kavitasyonun olusmasi igin gerekli olan ultrasonik titresimin en azindan 100
W/cm? oldugu belirtilmistir. Ancak, islemin skalasini arttirmanin bir baska
yolu da ultrasonik hazneyle eriyik metali akisa zorlayarak kii¢iik sonotrodu
daha biiyiik hacimdeki metale uygulamak olabilir (Ceschini, L. et al., 2017).
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Sekil 2.8. Ultrasonik dokiim yontemi deney diizenegi (Ceschini, L. et al., 2017).
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2.3.1.3 infiltrasyon yontemi

Infiltrasyon yontemi, stvi metalin porlu bir 6n kaliba basing destekli
enjeksiyonundan olugmaktadir (sekil 2.9). SiC partikiil ve koptikler, TiC,
cam fiber, AlOs, AIN ve AlsCz gibi mikro boyuttaki takviyeli
kompozitlerin iiretiminde siklikla kullanilmaktadir. On kalip genellikle bir
baglayici, bir sivi tasiyict ve takviye fazindan olusan bir bulamag
hazirlanarak ve daha sonra bulamag filtrasyona maruz birakilarak elde
edilmektedir. Sonug¢ olarak, Onkalip ve basing destekli eriyik metal
infiltrasyon sirasinda kurutulmakta ve boyutsal olarak kararli olmasi i¢in 1sil
islem uygulanmaktadir. Vakum ya da disaridan basing uygulamadan
seramik O6n kalip kullanilarak yapilan infiltrasyon prosesleri de
bulunmaktadir. Geleneksel infiltrasyon yontemine gore daha ucuz olup,
pahali ekipmanlara gerek yoktur; ancak, daha uzun infiltrasyon siiresi
bulunmaktadir. SiC partikiil takviyeli Al esasli nanokompozitler, basingsiz
infiltrasyondan o©nce, mekanik alasimlama ve soguk kombinasyonu
uygulanarak iiretilmistir. Bu yontemle, uzun infiltrasyon siiresi ve 6n kalip
maliyetiyle uygulanan metal hacmi kisithidir (Ceschini, L. et al., 2017).
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Sekil 2.9. Infiltrasyon yonteminin semasi (Ceschini, L. et al., 2017).

Erimis metal kendiliginden bir 6n forma, seramik elyaflardan veya
parcaciklardan yapilmis gézenekli bir malzemeye sizarsa kompozit kolayca
tiretilmektedir. Basingsiz infiltrasyon yontemi Lanxide yontemi olarak da
adlandirilmaktadir. Bu yontemde eriyik aliiminyum ile yeterince 1slanmayan
SiC partikiillerinden yapilan 6n kalip Mg ile islem uygulanmaktadir (sekil
2.10). On kalip nitrojen atmosferinde eriyik aliiminyumun iizerine konmakta
ve SiC partikiillerinin ylizeyinde magnezyum nitrid olusmakta, eriyik Al
basing uygulanmadan kendiliginden infiltre olmaktadir. infiltrasyon eriyik
Al én kalib1 doldurana kadar devam etmektedir. On kalip istenilen iiriin
seklinde yapilmakta ve dis yiizeyi (eriyik aliiminyumla temas halindeki
temeli hari¢) kaplanmakta ve bdylece eriyik aliiminyum dig yiizeye ulasanca
infiltrasyon durmaktadir. Bu sayede, infiltrasyon sonra kompozit nete yakin
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sekilde tretilmektedir. Takviye ve eriyik metal matrisin uygun
kombinasyonu kisith  olugundan, bu proses ¢ok yaygmn olarak
kullanilmamaktadir.  Ayrica, bu yontemde basingli infiltrasyon
yontemindeki gibi, eriyik metalin bosluklar1 doldurmasi kolay bir islem
degildir (Nishida, Y., 2013).

700~300°C
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Sekil 2.10. Basingsiz infiltrasyon yontemi (Lanxide yontemi) semast (Nishida, Y., 2013).

2.3.1.4 Parcalanmus eriyik biriktirme (DMD)

Parcalanmis eriyik biriktirme (DMD) yontemi, dokiim ve piiskiirtme
yontemlerinin bir kombinasyonu olarak nete yakin bicimde siireksiz
takviyeli MMK’leri iiretmek icin gelistirilmistir. Seramik partikiiller
eklendikge eriyik alasimi karistirllmakta ve bulamag¢ halindeki kompozit
750°C sicaklikta inert gazla par¢alanmakta ve sonug olarak metalik substrat
tizerinde biriktirilmektedir (sekil 2.11). Kiilgeye sonrasinda extriizyon islemi
uygulanabilir. Bu yontem Al ve Mg matrisli nanokompozitleri tiretmek i¢in
uygun olsa da daha ¢ok Mg matrisli nanokompozitlerde kullaniimaktadir.
Mg’un yiiksek oranda oksitlenebilir dogasindan dolayr nihai {iriindeki
oksitler ve Mg matrisi ile takviye arasindaki yogunluk farklari nedeniyle
takviye partikiillerinin potada tutulmasi gibi sorunlarin1 gidermek amaciyla
bu yontem kullanilabilir. Bu sorunlar, safsizligin artmasina, takviyelerin
yetersiz hacim oranina ve homojen olmayan dagilimina neden olur, ki bu da
kompozitin 6zelliklerini 6nemli 6l¢iide azaltmaktadir.

Parcalanmis eriyik biriktirme yontemi bir tabana dokme teknigi
oldugundan, biriken iiriine oksit girisinin ortadan kaldirilmasini ve
takviyenin tamamen kullanilmasini saglayabilir. Al2Os3, SIiC, Y203, B4C,
BN, ZrO2, ZnO gibi ¢esitli nanopartikiiller ve ¢cok duvarli karbon nanotiipler
Mg alagimlarina eklenerek Mg matrisli nanokompozitler iiretilmektedir.
Yapilan c¢ogu ¢alisma, ekstriize edilmis kompozitlerin mikroyapilarinin,
seramik takviyelerin homojen dagiliminin gerceklestigini, takviye ve matris
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arasinda iyi bir arayiizey bitlinliigli olusturdugunu ve smirli miktarda
poroziteye sahip oldugunu gostermistir (Ceschini, L. et al., 2017). Bu
sebeplerle, Mg esasli nanokompozitlerin mukavemet ve siineklikte dnemli
gelismeler gosterdigi soylenebilir (Ceschini, L. etal., 2017).
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Sekil 2.11. Pargalanmis eriyik biriktirme (DMD) yontemi deney diizenegi (Ceschini, L. et
al., 2017).

2.3.1.5 Yiiksek basinch dokiim

Yiiksek basinghi dokiim MMnK’leri iretmek i¢in kullanilan
yontemlerden birisidir. Genel olarak, yiiksek basingli dokiim, yer ¢ekimi ve
diisiik basingh kalip dokiim yontemleriyle karsilastirildiginda daha ayrintili
bilesenler elde edilmesini saglamaktadir. Eriyik metal basing altinda oyuk
olusturmaya zorlanmakta, doldurma hizlar1 ve katilasma oranlar1 6zellikle
yiiksek olmasi saglanmaktadir (sekil 2.12). Bu nedenle yiiksek basingh
dokiim, dokiimiin biiylikliigline ve duvarin kalimligima gore saniyeden
dakikalara kadar degisen bircok skalada hizli siire dongiilerine sahiptir. Ote
yandan, bu yontem kag¢inilmaz olarak oyuktaki metalin yiiksek tiirbiilanslt
metal akisi nedeniyle gaz sikigmasma neden olmaktadir. MMK’lerin
ozellikle de MMnK ’lerin iiretiminde yiiksek basingli dokiimiin kullanildig:
¢ok az ¢alisma bulunmaktadir (Ceschini, L. et al., 2017).
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Sekil 2.12. Yiiksek basingli dokiim diizenegi (Vinarcik, E. J., 2002).

2.3.1.6 Kompo dokiim

Alasim kat1 ve sivi sicakliklar arasinda tutuldugunda, yari-kat1 bir hal
almaktadir. Bu sicaklikta, alasim giiclii bir sekilde karistirilirsa katinin
dendritleri kirilarak yuvarlak partikiiller haline gelmektedir. Katinin seklinin
degismesiyle alasimin akiskanligi degismekte ve iyi bir bulamag elde
edilmektedir. Bu yontem Rheocasting olarak adlandirilir ve asagidaki
ozelliklere sahiptir (Nishida, 2013):

1. Homojen tane yapisi elde edilmekte ve diger kalip dokiim iiriinlere
kiyasla makro ayrisma azalmaktadir.

2. Dokiimden once alasimin bir kismi katidir. Bu, katilasma {izerine
blizismenin tamamen sivi bir alasim i¢in oldugundan daha az oldugu
anlamma gelmektedir. Bu nedenle {irinlerin boyutsal dogrulugu
artmaktadir.

3. I¢ 1sinin bir kismi zaten salindigindan, kaliba verilen 1s1 soku tamamen
stv1 bir alasim dokiimii i¢in gerekenden daha diisiiktiir. Bu kalip Omriinii
arttirir.

4. Tamamen kati bir alasimla karsilastirildiginda akis gerilimi diisiik
oldugundan, deformasyon daha kolaydir.

5. Yari-kat1 alasimin viskozitesi yiiksek oldugundan, seramik partikiillerin
karistirilmasi kolaydir ve homojen dagilim saglanabilir.
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Sekil 2.13. Kompo dokiim deney diizenegi (Nishida, Y., 2013).

Karistiric ile potanin duvari ile arasindaki dar bosluk, yar1 kat1 halde
kayma gerilimi dar alanda iyi ¢alismasi sayesinde, metal dendritlerin kiiresel
parcaciklara etkili bir sekilde ezilmesini saglamaktadir (sekil 2.13). Ayrica
seramik partikiillerin eklenmesinden sonra, mekanik calkalama ile saglanan
mekanik enerjiden kaynaklanan yiiksek kayma gerilimi, seramik
pargaciklar1 matris metalle 1slatmak igin fazlasiyla etkilidir. Bu yontemde,
seramik partikiillerle metal matrisin 1slatabilirligini arttirmak i¢in bulamag
halindeki Al alasimlarina Mg eklenmektedir (Nishida, Y., 2013).

2.3.2 Kat1 faz

Kat1 fazdaki nanokompozitlerin iiretimi toz metalurjisine (TM)
dayanmaktadir. Nanopartikiillerin matris/takviye 1slatabilirlik sorunlari, sivi
ve yar1 kat1 faz liretim yontemlerine gore acikca ve gozle goriiliir sekilde
azalmaktadir. Bir dereceye kadar, birincil sivi ve yar1 kati faz iiretim
yontemlerine benzer sekilde, toz metalurjisi nete yakin sekil bilesenleri
iretmeyi miimkiin kilmaktadir. Bu yontem, takviyenin yiliksek hacim
oranlarinda kullanilmasina izin verirken, sivi faz dokiim yontemlerinde
saglanamayan matris/takviye sistemlerini de saglayabilmektedir. TM,
genellikle kiiglik olcekli bilesenlere sahip olmasina ragmen, tipik olarak
otomotiv endiistrisi i¢in biiylik partilerin {retimi i¢in de biiyik ilgi
cekmektedir. En biiyilik dezavantajlar1 tozlarin pahali olmasi ve son iiriindeki
yiiksek miktardaki poroziteyi gidermek icin gereken ekstriizyon, haddeleme
veya dovme gibi ikincil islemlere gereksinim duyulmasidir (Ceschini, L. et
al., 2017)
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2.3.2.1 Toz metalurjisi (TM)

Toz metalurjisi (TM) yontemi, metal matris ve takviye tozlarinin
karistirilmasi; presleme ile tozlarin sikistirilmasi, ugucu kirletici maddeleri
(yaglayicilar, karigtirma ve harmanlama katki maddeleri), su buharini ve
gazlart ¢ikarmak i¢in sikistirtlmis  yapinin - gazininin - alinmasindan
olusmaktadir ve sonrasinda yesil kompaktlarin dogrudan sinterlemesi, sicak
izostatik presleme (HIP), vakumlu sicak izostatik presleme, sicak
ekstriizyon veya soguk sinterleme gibi farkli yollarla konsolide edilmesi
saglanmaktadir (sekil 2.14). Esit kanalli agisal presleme gibi ¢esitli plastik
deformasyon islemleri tozlar1 konsolide etmek i¢in kullanilmaktadir
(Ceschini, L. et al., 2017)

Alinan metal tozunun bir kisminda kiimelenme olmasi kaginilmazdir.
Metal matris tozu ve takviyelerin esit sekilde karigstirilmasi ve homojen
dagilmasi i¢in, kuru ve 1slak olmak tizere iki yontem kullanilmaktadir. Islak
yontemde karistirma i¢in bir ¢oziici kullanilirken ve kuru yontemde
herhangi bir ¢oziicti kullanmamaktadir (Nishida, Y., 2013).
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Sekil 2.14. Toz metalurjisi yonteminin semasi (Nishida, Y., 2013).

Islak yontemde, uygun ¢oziicliler, disiik yiizey enerjisine (ylizey
gerilimi) ve buharlagsma i¢in diisiik i¢ 1siya sahip sivi malzemelerdir
(boylece karisim kolayca kurutulabilir). Endiistriyel etanol, yukaridaki
kosullar1 saglayan kolay elde edilebilir bir ¢éziiciidiir. Matris metal tozu ve
takviyeler, ¢oziicli iginde iyice karnstirihp g¢alkalanmakta, daha sonra toz
karisiminin ¢okelmesine izin verilip ¢6ziicii dokiilmekte, karigim 1siyla ya
da evaporatdrde kurutulmakadir. Suyun kaynama noktasinda tutulan bir su
banyosu, 1sitma yoluyla etanol bazli bir karisimi kurutmak i¢in ¢ok etkilidir,
¢iinkii etanoliin kaynama noktas1 80°C civarindadir (Nishida, Y., 2013).

Suyun istenilen bir ¢oziicii olmasi beklense de bu amag igin bir ¢oziicii
olarak kullanimi kolay degildir; clinkii yliksek ylizey gerilimine ve genis bir
gizli buharlagsma 1sisina sahiptir. Ek olarak, bazi takviyelerin yiizeyleri
kuvvetli asidik veya alkalidir; bu nedenle, suyu bir ¢oziicii olarak
kullanmadan 6nce bu takviyelerin yiizey islemine ihtiya¢ duyulmaktadir.
Diger takviyeler su i¢inde iyi dagilmadigindan, suyun ylizey gerilimini
azaltmak ve dispersiyonu iyilestirmek ic¢in katki maddeleri gerekebilir
(Nishida, Y., 2013).
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Kuru yontemde, bu yontem takviye ve matris metalini ¢ozilicii olmadan
karistirarak uygulanmaktadir. Takviyelerin homojen sekilde dagilmasi kolay
degildir. Takviyenin dagilimi i¢in bir bilyali degirmen (¢6ziicii olmadan)
kullanilmaktadir. Elde edilen karisim gazdan arindiriimakta ve sicak bir
pres, sicak izostatik pres veya vakum altinda sicak bir pres kullanilarak
sinterlenmektedir (Nishida, Y., 2013).

Toz metalurjisinin avantaji, matris ve takviye fazinin kat1 haldeyken
karigtirilmasidir. Boylece sivi metal ve takviye arasindaki 1slatabilirlik sorun
olmamakta ve takviyelerin gorece iyi Dbir sekilde dagilim
gerceklesmektedir. Partikiillerin dagilmasi, matris metalinin partikiil
boyutuna baghdir. Cok ince seramik partikiillerinin (¢ap1 1 mm'den az) bir
matris metaline esit olarak dagilmasi i¢in, benzer parcacik boyutunda bir
matris metal tozu kullanilmasi gerekmektedir (Nishida, Y., 2013).

Tozlarin  iiretimi i¢in 1inorganik peroksitlerin ayrigsmast veya
deoksidasyonu gibi birgok yontem kullanilmaktadir. Bu yéntemler arasinda
gaz atomizasyonu en etkili yontemlerden biridir. Gaz, erimis metalin
parcalanmasina ve hizli bir sekilde istenen kiiresel sekle donlismesine neden
olan yiiksek enerjili jetlerden gegirilmektedir. Matris metalinin mekanik
ogiitiilmesi de kullanilabilecek yontemlerden biridir. Daha ince metal tozu
iretmek i¢in gaz atomizasyonu Triinlerine uygulanabilir. Bu islemler
sayesinde, nispeten genis pargacik blylkligii dagilimma sahip tozlar
iretilmektedir. Bu tirtinlerde ¢ok ince pargaciklarin yiizdesi diisiiktiir ve bu
nedenle ¢ok ince tozun verimi sinirhidir (Nishida, Y., 2013).

2.3.2.2 Difiizyonla baglama

Difiizyonla baglama yontemi, siirekli fiber takviyeli kompozitlerin
iretimi i¢in gelistirilmistir. Bir diflizyon baglanma isleminin bir ornegi,
sekil 2.15te gosterilmistir. Ilk once, fiberler metal bir folyo iizerine yan
yana yerlestirilmekte ve baska bir metal folyo ile kaplanmaktadir. Bu iglem,
bir fiber/ folyo yigin1 yapilana kadar tekrar edilmektedir. Yigin bir kaba
yerlestirilip gazdan arindirilmaktadir. Daha sonra, yigin sicak preslenip
kompozit liretmek igin yiiksek basing altinda sinterlenmektedir. Baska bir
ornekte, fiberler diizenlenip, erimis metal, fiberleri birbirine baglamak ve
tek tabakali fiber tabakalar yapmak icin tizerlerine piiskiirtiiliip, tabakalar iist
iste eklenmekte ve olusan yigin bir kaba konup gazdan arindirilip
sinterlemek amaciyla sicak preslenmektedir (Nishida, Y., 2013). Difiizyonla
baglama isleminde, sinterleme, kompozitin bosluklardan arindirilmasi
hususunda ciddi bir 6neme sahiptir. Bu islem, tek yonli takviyeli
kompozitlerin tretimi i¢in uygulanabilirdir; ancak, ¢ok yonli takviyeli
kompozitlerin iiretiminde kullanilmasi zordur (Nishida, Y., 2013).
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Sekil 2.15. Metal folyo (a) fiber folyo birimlerini, (b) gazdan armdirma i¢in bir kapsiil
icinde fiber y1gini, (c) yiiksek basing altinda sinterleme, (d) siirekli fiber takviyeli kompozit
kullanarak difiizyon baglama iglemi (Nishida, Y., 2013).

2.3.2.3 Mekanik alasimlama (68iitme)

Mekanik alagimlama (MA), yiiksek enerjili bir bilyali 6giitiiciide toz
pargaciklarinin  tekrarlanan  soguk kaynak, kirilma ve yeniden
kaynaklanmasiyla devam eden kati hal toz prosesidir. Bu islemde,
harmanlanan elemental toz karistminin az miktari, genellikle paslanmaz
celik bilyalarla onceden belirlenmis bir siire icin yiliksek bir hizda
calkalanmaktadir. Proses kontrol ajam1 (PCA) (yaglayici veya siirfaktan)
stinek malzemeler ogiitiliirken, soguk kaynagin etkisini en aza indirgemek
ve tozlarin kiimelenmesini Onlemek ic¢in eklenmektedir. Alasimlama,
element tozlar1 arasinda meydana gelmekte ve islemin sonunda homojen bir
alasim elde edilmektedir (Suryanarayana, C. et al., 2013).

1966 yilinda John Benjamin ve Paul D. Merica tarafindan nikel bazl
alasimdan asinmaya ve oksidasyona direngli gaz tirbiinii liretmek icin ilk
kez mekanik alasimlama yontemi gelistirilmistir (Benjamin, JS., 1989a,
1992 b). Oksit-dispersiyon ile giiclendirilmis (ODS) siiper alagimlar olarak
adlandirilan bu alagimlar, mekanik alasimlama ile gelistirilen ilk tip
nanokompozit olarak kabul edilebilir (Suryanarayana, C. et al., 2013).
Mekanik alasimlama  yonteminin  katkillari asagida  siralanmistir
(Suryanarayana C., 2001):

1. Ikinci faz partikiillerinin (genelde oksit) ince dagiliminin
saglanmasi.

2. Kati ¢6ziiniirliik sinirlarinin genisletilmesi.

3. Tane biiyiikliiklerinin nanometre boyutuna indirgenmesi.

4, Yeni kristal ve kuasikristal fazlarin sentezi.
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Amorf (camsi) fazlarin gelisimi.
Sirali haldeki intermetaliklerin bozulmasi.

Alasimlanmasi zor olan elementleri alagimlama olanagi.

© N o o

Diisiik sicakliklarda kimyasal (yer degistirme) reaksiyonlaria neden
olmasi.

9. Olgiilebilir bir proses olmasi.

Bu islem sirasinda, toz pargaciklari tekrar tekrar yassilasmakta, soguk
kaynak yapilmakta, kirilip yeniden kaynaklanmaktadir. Soguk kaynak ve
kirma iglemleri, kinetigi ve 6giitmenin herhangi bir asamasindaki baskinligi,
cogunlukla baslangic tozlarmin deformasyon oOzelliklerine baghdir
(Suryanarayana, C. et al., 2013).

Her bir carpismanin her tipteki toz partikiil tizerindeki etkisi sekil
2.18’de gosterilmistir. Kullanilan bilyalar ilk olarak siinek metal tozlarinin
diizlesmesine ve sertlesmesine neden olmaktadir. Siddetli plastik
deformasyon, partikiillerin yiizey-hacim oranin1 arttirip adsorbe edilen
Kontaminantlarin yiizey filmlerini kirmaktadir. Kirillgan intermetalik toz
partikiiller kirilarak boyutlar1 kiigiilmektedir. Oksit dispersoit partikiilleri
daha ciddi sekilde ufalanmaktadir (Suryanarayana, C. et al., 2013).

Iki bilya carpistiginda, kiiciik miktarda toz iki bilya arasinda
sikigmaktadir. Genellikle, her bir ¢arpisma sirasinda toplam agirligi yaklasik
0,2 mg olan yaklasik 1000 partikiil tutulmaktadir (sekil 2.17). Bu islem
sirasinda, toz morfolojisi iki farkli sekilde degistirilebilir. Baslangi¢ tozlar
yumusak metal partikiiller ise, yassilastirilmis tabakalar st tiste gelerek
soguk kaynaklar olusmaktadir. Bu, baslangic bilesenlerinin ¢esitli
kombinasyonlarindan olusan katmanli kompozit toz pargaciklarinin
olusumuna yol ac¢maktadir. Aymi zamanda sertlesen elemental ya da
kompozit toz partikiilleri kirilabilirler. Birbiriyle yaris halinde olan bu iKi
olay, yani soguk kaynak (plastik deformasyon ve kiimelenme) ve kirilma
(boyut kiigiilmesi) 6giitme siiresince tekrarlanarak devam etmektedir. Sonug
olarak, incelmis ve homojen mikroyap1 saglandiginda kararli duruma
ulasilmaktadir ve toz partikiillerin bilesimi, baslangic bilesen tozlarinin
orani ile aynidir (Suryanarayana, C. et al., 2013).

Ancak, siinek-gevrek bilesenlerin kombinasyonunda (ODS alasimlari
ve nanokompozitlerinde siklikla karsilagilan bir durum) ise, toz-bilya-toz
carpigsmasiyla, siinek metal partikiiller diizlesirken, gevrek oksit ya da
intermetalik partikiiller parcalanmakta/ufalanmaktadir. Bu pargalanan
gevrek partikiiller siinek bilesenler tarafindan tikanma ve siinek fazla
hapsolma egilimi gosterirler. Gevrek bilesenler katmanlar arasi aralik
boyunca sikica yer almaktadirlar. Ogiitmenin ilerleyen evrelerinde, siinek
partikiiller sertlesmekte, katmanlar kivrilip incelmekte; gevrek partikiiller
ise, homojen sekilde dagilmaktadirlar; yumusak matris i¢inde ¢oziinmezler
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ya da gevrek fazin ¢oziiniirliigii varsa alagimli hale gelirler. Bu sekilde metal
matrisli kompozitler olusmaktadir (Suryanarayana, C. et al., 2013).
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Sekil 2.16. Mekanik alagimlamada baglangi¢ tozlarinin temsili bilesenlerinin deformasyon
ozellikleri. Stinek metal tozlari (metaller A ve B) diizlesmekte, gevrek intermetalik ve
dispersoit partikiilleri daha kiigiik partikiiller halinde pargalanmaktadir (Suryanarayana, C.
etal., 2013).

N

e I A R
ol ERS

i

Sekil 2.17. Mekanik alagimlama sirasinda toz karisgiminda meydana gelen toz-bilya-toz
carpigsmasi (Suryanarayana, C. et al., 2013).

Mekanik alagimlama karmasik bir proses oldugu igin, istenilen faza
ya da yapiya ulasabilmek i¢in birden fazla parametrenin optimizasyonu
gerekmektedir. Ogiitiiciiniin tipi, kabin tipi, bilyalarin tipi, biiyiikliigi,
dagilma orani, bilya-toz orani, kabi doldurma derecesi, 6gilitme sicakligi ve
basinci, hizi, siiresi, proses kontrol ajaninin miktar1 ve tipi, pargacik boyutu,
tipi, hacmi ve kiitlesi iiretim siirecini etkilemektedir (Suryanarayana, C.,
2001a, 2013b; Casati, R., 2016; Ceschini, L., 2017). Biitiin parametreler
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birbirinden bagimsiz degildir. Ornegin, optimum o6giitme siiresi, 6giitme
tipine ve 6glitme ortaminin biiylikliigline ve sicakligina, bilyalarin boyutuna,
ogitme sicakligina, bilya-toz oranina vb. baglidir. Ancak, fazla sayida
parametre olmasi istenilen {iriiniin gelistirilmesinde gorece kolaylik
saglamaktadir (Suryanarayana, C. et al., 2013).

Ogiitiiciilerin kapasiteleri, caliyma hizlar1 ve &giitme sicakhigini ve
tozlarin kirlenmesini en aza indirgeme derecesini degistirerek islemi kontrol
etme yetenekleri bakimindan farklilik gostermektedir. Tozun tiiriine,
miktarina ve gereken nihai yapiya baglh olarak, uygun bir Ogiitiicii
secilebilir. Bununla birlikte, en yaygin olarak, SPEX ¢alkalama ogiitiiciileri
alagimlart ayirma amaciyla kullanilmaktadir. Fritsch Pulverisette planet
bilyali ogiitiiciiler veya attritorler biiyiik miktarda 6giitiilmiis toz {iretmek
i¢in kullamlmaktadir (Tablo 2.3). Ozel uygulamalar icin ise 6zel olarak
tasarlanmig giitiiciiler kullanilmaktadir (Suryanarayana, C., 2001).

Tablo 2.3. Farkli 6giitme kaplarinin kapasiteleri (Suryanarayana, C., 2001).

Ogiitiicii Tipi Numune Agirhig
Karigtirict dgiitiiciiler 2x20 g’a kadar
Planet bilyal1 6giitiiciiler 4x250 g’a kadar

Attritorler 0,5-100 kg
Tek bilyali 6giitiiciiler 4x2000 g’a kadar

Ogiitme ortamina, kabin i¢ kism1 da dahil oldugu i¢in kabin yapildig
malzeme 6nemli olup, baz1 malzemeler yerinden koparak tozlara karisabilir.
Bu, tozda kontaminasyona neden olup tozun kimyasini degistirebilir. Eger
ogiitiicii kabinin yapildigi malzeme tozdan farkli olursa, tozlar kabin
malzemesinden dolayr kontamine olmus olabilir. Ote yandan, eger iki
malzeme ayni olursa, tozun icine eklenen elementin ilave miktarmi telafi
etmek igin uygun Onlemler alinmadik¢a tozun Kkimyasi degisebilir.
Sertlestirilmis celik, alet celigi, sertlestirilmis krom ¢eligi, temperli ¢elik,
paslanmaz celik, WC £+ Co, WC-kapli ¢elik ve rulman ¢eligi 6giitiicii kaplari
icin kullanilan en yaygin malzeme tiirleridir. Baz1 spesifik malzemeler 6zel
amaglar i¢in kullanilir; bunlar bakir, titanyum, sinterlenmis korendon,
itriyum-stabilize zirkonya (YSZ), kismen stabilize stabilize zirkonya, safir,
akik, sert porselen, SisN4 ve Cu + Be olarak siralanabilir. Kabin sekli de
ozellikle kabin i¢ tasarimi gibi 6nemlidir. Hem diiz ug¢lu hem de yuvarlak
uclu SPEX degirmen kaplari kullanilmaktadir. Alagimlamanin, diiz uglu
kapta yuvarlak uglu kaptakinden ¢ok daha yiiksek oranlarda gergeklestigi
bulunmustur. Capraz kontaminasyonu 6nlemek igin, miimkiin oldugunda,
oglitme kabimin ve 6giitme ortaminin ayni malzemeye sahip olmasi her
zaman arzu edilmektedir (Suryanarayana, C., 2001).

Geleneksel bilyali bir dgiitiiciide, donme hizinin arttirilmasi, bilyalarin
hareket hizint arttirmaktadir. Kritik bir hizin istiinde, bilyalar kabin ig
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duvarlarina tutturulmakta ve herhangi bir darbe kuvveti uygulamak igin yere
diismemektedir. Bu nedenle, maksimum c¢arpma enerjisini lretmek ve
bilyalarin maksimum yiikseklikten diismesini saglamak i¢in maksimum hiz
bu kritik degerin hemen altinda olmalidir. Maksimum hiza bir bagka
siirlama ise, yiiksek hizlarda (veya oglitme yogunlugunda) kabin
sicakligmin yiiksek bir degere ulasmasidir. Bu, tozlarda homojenlesmeyi
ve/veya alagimlamay1 arttirmak i¢in difiizyonun gerekli oldugu bazi
durumlarda avantajli olabilir. Ancak, baz1 durumlarda, sicakliktaki bu artig
bir dezavantaj olabilir, ¢linkii artan sicaklik doniisiim siirecini hizlandirir ve
asirt doymus kat1 c¢ozeltilerin veya oOgiitme sirasinda olusan diger
kullanilabilir fazlarin ayrismasiyla sonug¢lanir. Ek olarak, tretilen yiiksek
sicakliklar da tozlar1 kirletebilir. Nanokristal olusumu sirasinda, ortalama
kristal boyutunun arttigi ve igsel gerilmenin, gelismis dinamik yeniden
kristalizasyon nedeniyle daha yiiksek Ogilitme yogunluklarinda azaldigi
bildirilmistir. Ulasilan maksimum sicaklik, farkli oOgiitiicli tiirlerinde
farklidir ve degerler ¢ok degiskendir (Suryanarayana C., 2001).

Ogiitme siiresi mekanik alastmlamayi etkileyen en énemli parametredir.
stire Siire, toz parcaciklariin kirilmasi ve soguk kaynaklanmasi arasinda
sabit bir durum elde etmek iizere segilir. Gereken siire, kullanilan 6giitme
tipine, O0giitme yogunluguna, bilya-toz oranina ve 6giitme sicakligina baglh
olarak degismektedir. Siireye, yukaridaki parametrelerin  her Dbir
kombinasyonu ve belli toz sistemi igin karar verilmelidir. Ancak, tozun
gerekenden daha uzun siire o6giitiilmesi durumunda kirlenme seviyesi
artmakta ve bazi istenmeyen fazlarin olusmaktadir. Bu nedenle, tozun
sadece gerekli bir siire igin Ogiitiilmesi arzu edilmektedir (Suryanarayana,
C., 2001).

Bilyalarin agirliginin toza (BPR), bazen sarj oranm1 (CR) olarak
adlandirilan orani, 6giitme isleminde 6nemli bir degiskendir. Bu oran, farkl
arastirmacilar tarafindan 1:1 kadar diisiik bir de§erden 220:1 kadar yiiksek
bir degere degismistir. Genel olarak, tozu SPEX ogiitiicii gibi kiiclik
kapasiteli bir ogiitiiciide 6giitiirken en ¢ok 10:1 oraninda kullanilmaktadir.
Ancak ogiitme islemi, biiyiik bir 6giitiiciide yapildiginda, 50: 1'e kadar daha
yiksek bir BPR veya hatta 100:1 oranina kullamilmaktadir. BPR
ogiitiilmekte olan tozda belirli bir faza ulagmak i¢in gereken zaman {izerinde
onemli bir etkiye sahiptir. BPR ne kadar yiiksek olursa, gereken siire o
kadar kisa olmaktadir. Yiksek bir toz-bilya oraninda, bilyalarin agirlik
oranindaki artig nedeniyle, birim zamandaki ¢arpigsma sayisi artmakta ve
sonu¢ olarak toz parcaciklarina daha fazla enerji aktarilip alagimlamanin
daha hizli gerceklesmesi saglanmaktadir. Daha yiiksek enerjiden dolay:
daha fazla 1s1 tretilmesi tozun yapisint degistirebilir. Olusan amorf fazi,
onemli miktarda sicaklik artisi oldugunda kristallesebilir (Suryanarayana,
C., 2001).

Mekanik alagimlama, toz partikiilleri ve onlara uygulanan darbe
kuvvetleri sayesinde gergeklestiginden, bilyalarin ve toz pargaciklarinin
kapta serbestce haereketi icin yeterli alan bulunmasi gerekmektedir. Bu



30

nedenle, 6giitiicli kabinin toz ve bilyalarla olan doluluk orani 6nemlidir.
Bilyalarin ve tozun miktar1 ¢ok kiiciikse, iiretim hizi ¢ok diisiiktiir. Diger
taraftan, eger miktar biiyiikse, 0 zaman bilyalarin hareket etmesi i¢in yeterli
alan olmay1p etkinin enerjisi daha azdir. Bu nedenle, 6giitiicti kabinin fazla
doldurulmamasina 6zen gosterilmelidir; genellikle kabin yaklasik %50'si
bos birakilmalidir (Suryanarayana, C., 2001).

Ogiitme atmosferinin ana etkisi tozun kirlenmesidir. Bu nedenle, tozlar
vakumlanmig veya argon, helyum gibi inert bir gazla doldurulmus kaplarda
ogitilmektedir. Azot metal tozlariyla reaksiyona girdiginden, nitrit
iretilmeyecekse ~ Oglitme  swrasinda  kirlenmeyi  Onlemek  i¢in
kullanilmamaktadir. Yiiksek saflikta argon, tozun oksidasyonunu ve/veya
kirlenmesini Onlemek i¢in en yaygin tercih edilen ortamdir. Normalde,
tozlarin kabin i¢ine eklenmesi ve bosaltilmasi, atmosfer kontrollii eldiven
kutular1 ig¢inde gergeklestirilmelidir. Bu eldiven kutular1 genellikle tekrar
tekrar vakumlanarak argon gazi ile yeniden doldurulmaktadir
(Suryanarayana, C., 2001).

Toz partikiilleri, 6glitme sirasinda Ozellikle slinek olduklarinda, agir
plastik deformasyona ugradiklarindan birbirlerine soguk kaynak yaparlar.
Ancak, toz pargaciklari arasinda gergek alasgimlanma, ancak soguk kaynak
ve pargaciklarin kirilmasi arasinda bir denge saglandiginda meydana
gelebilir. Soguk kaynagin etkisini azaltmak ve tozlarin kiimelenmesini
Onlemek i¢in 6glitme sirasinda toz karisimina bir proses kontrol ajan1 (PCA)
(ayrica kayganlastirict veya yiizey aktif madde olarak da bilinir)
eklenmektedir. PCA'lar kati, sivi veya gaz olabilir. Cogunlukla yiizey aktif
maddeler olarak islev goren organik bilesiklerdir; ancak, organik bilesik
olmasi zorunlu degildir. PCA, toz pargaciklarinin yiizeyine adsorbe olmakta
ve toz par¢aciklar1 arasindaki soguk kaynagi en aza indirerek topaklanmay1
onlemektedir (Suryanarayana, C., 2001a; 2013b).

Partikiil yiizeylerine adsorbe edilen yiizey aktif maddeler, soguk
kaynaga miidahale ederek kati maddenin yiizey gerilimini azaltmaktadir.
Fiziksel boyut kii¢iiltme islemi i¢in gerekli olan enerji oldugundan E,

E =yAS

g spesifik yiizey enerjisi ve DS ylizey alaninin artis1 ise, yilizey enerjisindeki
bir azalma, daha kisa 6giitme siirelerinin ve /veya daha ince tozlarin
tiretilmesine neden olmaktadir (Suryanarayana, C., 2001).

PCA'larin en 6nemlileri stearik asit, hegzan, metanol ve etanol olarak
siralanabilir. Ayrica, sodyum-1,2-bis- (dodesil karbonil) etan-1-siilfonat,
lityum-1,2-bis-dodesiloksi karbonil siilfasiiksinat, diodetil-dimetil amonyum
asetat (DDAA), didosildimetili amonyum  bromiir = (DDAB),
triklorotrifloroetan ve polietilen glikol, dodekan, etil asetat, oksalik asit,
borik asit, boraks, aliimina ve aliminyum nitrat da PCA olarak
kullanilmaktadir. Bu bilesiklerin ¢ogunlugu &giitme sirasinda ayrisarak,
tozlarla etkilesime girmekte ve bilesikler olusturmaktadirlar. Ogiitme
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sirasinda toz partikiillerine kapsiiller ve/veya dispersoitler halinde dahil
edimektedirler. Bu nedenle, hidrojen ve karbon iceren hidrokarbonlarin ve
hidrojen, karbon ve oksijen igeren karbonhidratlarin toz partikiillerine
karbon ve/veya oksijen vermesi muhtemeldir, bu da matriste homojen bir
sekilde dagilmig karbiirler ve oksitler olusmasina neden olmaktadir. Olusan
karbiirler ve oksitler alasim sistemine zararli olmak zorunda degildir, ¢iinkii
malzemenin dagilmasiin giiglendirilmesine katkida bulunarak mukavemet
ve sertligin artmasina yol agmaktadirlar. Hidrojen daha sonra bir gaz olarak
ucmakta ya da 1sitma veya sinterleme sirasinda metal kafes i¢ine absorbe
edilmektedir. Her ne kadar hidrojen gazi esas olarak bir yiizey aktif madde
olsa ve genellikle alagimlama islemine katilmasa da baz1 calismalar
hidrojenin titanyum bakimindan zengin alagimlarda amorf faz olusumu i¢in
bir katalizor gorevi yaptigimi gostermektedir (Suryanarayana, C., 2001).
PCA'larin son faz olusumunu, kati ¢oziintirliik seviyelerini, cam olusturma
araligin1 ve kirlenme seviyelerini etkiledigi bildirilmistir (Suryanarayana,
C., 2001).

Ogiitme isleminde kullanilacak PCA se¢imi, dgiitiilmekte olan tozun
yapisina ve istenen nihai iiriiniin safligina baghdir. Ogiitme sirasinda
kullanilan PCA'nin niteligi ve miktari, nihai toz pargacik biiyiikligiini ve
toz verimini belirlemektedir. Aslinda, PCA'nin etkinligini belirlemenin bir
yolu, mekanik alasimlamadan sonra toz verimini belirlemektir. Toz
veriminin  yiikksek  olmasi  kullanilan PCA’nin  etkili  oldugunu
gostermektedir. Toz verimi yliksek degilse, o zaman kullanilan PCA miktari
yeterli degildir veya biiyiik olasilikla sisteme uygun PCA degildir
(Suryanarayana, C., 2001).

Evrensel bir PCA olmadigt anlagilmalidir. PCA'min miktar1 toz
parcaciklarinin soguk kaynak ozelliklerine, PCA'nin kimyasal ve termal
stabilitesine ve kullanilan toz ve 06glitme ortaminin miktarina baglidir.
PCA'nin toza agirlik orani kritik bir degerin altina diiserse toz partikiil
biiyiikligii artma egilimindedir, bu degerin {istiinde ise partikiil biiyiikligii
diisme egilimindedir. Metal ile PCA'daki bilesenler arasindaki olasi
etkilesimlere bakilarak kullanilacak olan PCA'ya karar vermek
gerekmektedir (Suryanarayana, C., 2001).

Ogiitme sicakhig1 6giitiilmiis tozun olusumuna karar vermede dnemli
bir parametredir. Difiizyon islemleri, nihai iiriin fazinin kati bir ¢ozelti,
intermetalik, nano-yapi veya amorf bir faz olmasina bakilmaksizin alagim
fazlarinin olusumunda rol oynadigindan, 6giitme sicakliginin herhangi bir
alagim sisteminde 6nemli bir etkiye sahiptir (Suryanarayana, C., 2001).

2.3.3 Gaz -buhar faz1

Ince film bir malzemenin yiizeyinin (substrat) gaz fazindaki bir
malzemeyle birakilmasiyla MMnK ’lar iiretilebilir. Bir malzemenin baska bir
malzeme ile kaplanmasi da bir ¢esit kompozittir. Bu {iretim yontemlerini
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kullanarak kalin tabakali kaplama yapmak ¢ok uzun siirmektedir. Bu
yiizden, gaz fazindaki iiretim teknikleri ince film kaplamalariyla sinirlidir.
Ince filmlerin iiretilmesi amaciyla gelistirilen birgok proses vardir. Bu
prosesler kabaca kimyasal buhar biriktirme (CVD) ve fiziksel buhar
biriktirme (PVD) olarak siniflandirilabilirler (Nishida, Y., 2013).

2.3.3.1 Kimyasal buhar biriktirme (CVD) yontemi

Kimyasal buhar biriktirme yonteminde (CVD), akan gaz fazi
malzemeleri sicak bir kati malzemenin (substrat) yiizeyine ve substratin
yiizeyinde biriken kat1 reaksiyon triinleriyle reaksiyona girmektedir. Metal
halojeniirlerin hidrojenli bir katalizor ile indirgenmesi, gaz fazlarinin termal
ayrismast ve substratin gaz fazlari ile reaksiyonu olmak {izere li¢ ana
islemden olugmaktadir. Biriktirme orani veya kristallesme hizi, esas olarak
substratin sicakligina baglidir. Bu nedenle, biriken katmanin mikro yapis1 da
substrat sicakligina baghdir. Genel olarak, yiiksek sicaklikta, birkag tiir tekli
kristal biiylimekte ve diisiik sicaklikta ise polikristal veya amorf fazlar
biiyiimektedir (Nishida, Y., 2013).

Kimyasal buhar biriktirme yonteminde, isitma sistemi ve duvarin
icinde firin bulunmaktadir ve bunlar sekil 2.18’de gosterilmistir. Ayni anda
cok sayida kiigiik substrati kaplama i¢in uygun olan bu cihaz sicak duvar
tipi olarak adlandirilmaktadir. Alternatif olarak, yiiksek frekansh
endiiksiyonla 1sitma kullanildiginda, firin duvar sicak degildir; bu cihaz ise
soguk duvar tipi olarak adlandirilmaktadir. Substrat ve kaplama malzemesi
arasindaki termal genlesme katsayisi ¢ok biiylik oldugunda, bu islemden
sonra substrat/kaplama malzemesi arasindaki araylizeyde c¢atlamalar
meydana gelebilir. Catlamalar1 6nleme amaciyla daha ince kaplama
kullanarak kaplama malzemesinin bazi 6zelliklerinden 6diin verilebilir ya da
kaplama materyali ile substrat arasinda her iki materyali igeren bir ara faz
veya difiizyon tabakasi kullanilabilir (Nishida, Y., 2013).

P substrat

(] - firin
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1 " termokupl
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Sekil 2.18. Kimyasal buhar biriktime (CVD) sistemi (Nishida, Y., 2013).
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2.3.3.2 Fiziksel buhar biriktirme (PVD) yontemi

Fiziksel bubar biriktirme (PVD) yontemi, bir malzemenin vakum
icerisinde elektrik direnci veya elektron 1sin1 1siticiyla buharlastirilip bir
substrat lizerinde biriktirilmesi asamalarindan olusmaktadir (sekil 2.19).
Birgok farkli fiziksel buhar biriktirme yontemi bulunmaktadir, ancak
puskiirtme yontemi fiziksel buhar biriktirme igin tipik bir Ornektir.
Piiskiirtme yonteminde atomlar ya da kiimeler hedef malzemeden iyon
bombardimant  sayesinde  koparilmakta ve substrat yiizeyinde
biriktirilmektedir. Bu yontemin ayrica, atmosfer ortaminda C2H> ya da NH3
gibi baska malzemelerle karbid veya nitridleri tiretmek i¢in de kullanilabilir.
Fiziksel buhar biriktirme (PVD) yontemi, geleneksel piiskiirtme ve iyon
demeti piiskiirtme olmak iizere ikiye ayrilmaktadir (Nishida, Y., 2013):

Geleneksel piiskiirtme yonteminde, argon, oksijen ve nitrojen plazmada
1-10 Pa basi¢ altinda, atomlar negatif yiiklii hedeften (kaplama olarak
kullanilacak malzeme) plazmadaki poizitif iyon bombardimaniyla
kopartilmakta ve substrat yiizeyinde biriktirilmektedir. Bu yontemde
kullanilan potansiyel fark birka¢ bin volttur. Bu islem sirasinda, yiizey
ylksek hizli elektronlara maruz kaldigindan, yiizey sicakligi birkac¢ yiiz
dereceye yiikselmektedir. Biriktirme orani yaklagik 0.1 mm/dk'dir (Nishida,
Y., 2013).

Iyon demeti piiskiirtme yonteminde ise, ayr1 olarak konumlandirilmis
bir iyon kaynagindan 0.1-1 Pa basingta iyon 1sin1 enjekte edilmekte ve
iyonlar hedefi isinlar, hedeften ¢ikan atomlar bir substrat iizerine
biriktirilmektedir. Bu yontemle, substrat bir elektron 1sinina maruz
kalmadigindan, substrat sicakligi daha diisiik olabilir ve kosullarin daha iyi
kontrol edilmesine izin verebilir (Nishida, Y., 2013).
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Sekil 2.19 Fiziksel buhar biriktirme (PVD) yontemi deney diizenegi (Rabe, K.M. et al,
2007).
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2.4.4 Tkincil plastik deformasyon islemleri

Nanokompozitlerin, malzeme bilimi laboratuarlarinin smirlarinin
oOtesindeki ticari uygulamalari, bu malzemelerin nanoyapilar1 koruyan biiyiik
boyutlu bilesenlerle birlestirilip, basarili bir sekilde konsolide edilmesinde
yatmaktadir. Geleneksel konsolidasyon teknikleri, tane biiylimesi sorunu
nedeniyle tanelerin biiyiikligiinii nano boyutta koruyamamak konusunda
giiclii bir sinirlamaya sahiptir. Yesil kompaktin yogunlugu, elektrostatik,
Van der Waals ve yiizey adsorpsiyon kuvvetlerinden kaynaklanan toz
partikiillerinin ~ siirtinme kuvvetlerine baghdir. Bu kuvvetler, sert
kiimelenmeler ve nispeten biiylik olan kiimelenmeler arasinda olusturan
nano parcaciklarda 6nemli ol¢lide yiiksektir. Biiylik gozenekler sadece daha
yiliksek sicaklik gerektirmez, ayn1 zamanda basarili eliminasyonlar1 i¢in
sinterleme siiresini uzatarak tane biiyiikliigiiniin nano boyutta tutulmasini
zorlagtirmaktadir. Biiyiikk gozenekler, konsolide nanopartikiillerdeki tam
yogunlugu elde etmeyi kisitlayan gézenek sinirindan ayrilma gegirmekted
ir. Nano pargaciklarin sinterlenmesi sirasinda, kritik boyuttan daha kii¢iik
gozenekler kiigiiliirken, daha biiyiik gézenekler gézenek-sinir ayrilmasindan
gegmektedir. Nano malzemelerde tane simirlarinin orani, iri taneli
malzemelere kiyasla daha yiiksektir. Tane smir bolgelerinin yogunlugu,
esasen tane sinirlarindaki atomlarin gevsemesi nedeniyle, tanelerin ig
kismindan daha azdir ve ayrica baska kafes kusurlari da icermektedir. Bu
nedenle, nanoyapili konsolide nano pargaciklarin, biiyiik yapilarin teorik
yogunlugundan daha diisiik bir yogunluk gostermesi beklenmektedir.
Nanopartikiillerin sinterleme davranist hakkinda ¢ok sayida g¢eliskili goriis
vardir. Nanopartikiiller, sinterleme sicakliginin, normal olarak 0.5Tm-0.8Tm
aralig1 sergileyen geleneksel tozlarinki ile karsilagtirildiginda, 0.2Tm-0.3Tm
arasinda bir bir baslangi¢ gostermektedir (Tm erime noktasidir (°K)). Bu tiir
sonuglar muhtemelen yiiksek yiizey alan1 nedeniyle bu parcaciklarin yapisal
dengesizligi nedeniyle olusmustur. Seramik, metalik ve nanopartikiil haldeki
karigimlariin sentezi, son on yilda énemli bir ilerleme kaydetmistir, ancak
nanoyapilarin hala tutulmasini saglayacak sekilde konsolide edilmesi zor bir
islemdir (Viswanathan, V. et al., 2006).

Tablo 2.4 Biiyiik hacimdeki nano yapilar1 iiretmek i¢in kullanilan yontemler (Viswanathan,
V. etal., 2006).

Mekanik Yoéntem Ciddi plastik deformasyon (esit kanalli
acisal presleme vb.), sok dalga
konsolidasyon, doniisiim destekli
konsolidasyon

Termomekanik Yontem Sicak pres, sicak izostatik pres, sicak
ekstriizyon, sinter dokiim (sinter
forging), sinterleme.

Denge Dis1 (nonequilibrum) Yoéntem Mikrodalga sinterleme, termal
spreyleme, spark plazma sinterleme,
lazer temelli teknikler.

Kimyasal/Elektrik Yontem Elektron biriktirme (electron
deposition).
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Nano ve mikro kristalli malzemeler fazla miktarda tane sinirina sahiptir.
Biiyiik miktarda tane sinirina sahip olan nano ve mikrokristalin malzemeler,
mekanik, fiziksel ve elektronik Ozelliklerdeki nadir degisikliklere
dayandirilan gelismis malzemelerin arastirma alaninda biiyiikk dikkat
cekmistir. Malzemelerde ultra ince tanecik yapisini indiiklemenin etkili
yontemlerinden biri, ara 1sil islem uygulanmadan yeniden kristallesme
sicakliginin  altindaki biiyiik gerilmelere deforme etmektir. Ddvme,
ekstriizyon, c¢ekme veya haddeleme gibi daha yiiksek gerilmelerin
deformasyonunu saglamak i¢in kullanilan geleneksel teknikler, homojen
mikron diizeyinde tane kiiciilmesine neden olmak icin yeterli ylik ya da
baski uygulamada kacinilmaz siirlamaya sahiptir. Son zamanlarda ultra
ince tanecik yapisini iretmek icgin gelistirilen tekniklerden inert gaz
kondenzasyonu ve yiiksek enerjili bilyali 6glitme (mekanik alagimlama)
heniiz biiyiik hacimli homojen yapilar iiretme yetenegine sahip degildir. Son
yillarda, biiyiik hacimli nanoyapili malzemelerin sentezlenmesi igin ¢esitli
plastik deformasyon teknikleri uygulanmistir. Homojen tane kiiciiltmeyi
saglamasinin yam sira, kalinti gozeneklilikteki azalma ve sikistirilmig
numunelerdeki safsizliklar da ¢esitli plastik deformasyon yontemleriyle
saglanabilir (Viswanathan, V. et al., 2006).

Plastik deformasyonda, malzemelerin islenmesi malzemeye yliksek
miktarda gerilme uygulanarak gerceklestirilmektedir ve diger nano
konsolidasyon islemlerine gére bazi avantajlara sahiptir. Soguk haddeleme,
cekme, dovme veya ekstriizyon gibi geleneksel plastik deformasyon
teknikleriyle malzemeleri isleyerek tiim numune boyunca homojen bir
mikro yap1 elde etmek zordur. Ozel mekanik semaya sahip plastik
deformasyon yontemleriyle, aynm1 anda tane kiiglilmesi ve homojen
mikroyap1 elde edilebilir. Gozeneklilik ve safsizlikla ilgili problemler,
plastik ~ deformasyonla  saglanan  konsolidasyondaki  ¢ikmazlardir.
Gozenekliligin - ve safsizlik seviyesinin azaltilmasi, ¢esitli plastik
deformasyon yontemleriyle biiylik dlgiide gergeklesitirilebilir. Numunelerin
plastik deformasyonlara maruz kalirken herhangi bir mekanik hasar veya
catlaga sahip olmasi arzu edilmemektedir. Plastik deformasyon
tekniklerinde kalip tasarimi ve yiik uygulama sekli bu sorunu ¢ozmektedir
(Viswanathan, V. et al., 2006).

Geleneksel isleme yontemleriyle biiyiik hacimli nanoyapilarin {iretilmesi
oldukga zordur, oysa nispeten daha biiyiik bilesenler plastik deformasyon
yontemleriyle iiretilebilir. Bu nedenle, ¢ok ince ve homojen bir mikro
yapiya sahip biiylik hacimdeki malzemelerin sentezi, islenmis malzemelerin
gozeneklilik ve kontaminasyonun hi¢ veya c¢ok az oldugu cesitli ciddi
plastik deformasyon yontemleriyle miimkiindiir. Esit kanall1 agisal presleme
(ECAP), yiiksek basingli burulma (HPT), birikimli haddeleme baglanmasi
(ARB), dongiisel ekstriizyon-basma, burulma-basma ve ¢ok eksenli dovme
gibi ¢esitli plastik deformasyon yontemleri, biiylik hacimli nanoyapili
malzemelere ulagmak i¢in zaman iginde gelistirilmistir. Esit-kanalli agisal
presleme ve yiiksek basingli burulma, en iyi bilinen yontemlerdendir ve
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cesitli ciddi plastik deformasyon teknikleri arasinda en ileri tekniklerdir
(Viswanathan, V. et al., 2006).

2.3.4.1 Sinterleme

Sinterleme, sikigtirllmamis tozlart biiyiik hacimdeki bilesenler haline
getirmek icin kulanilan konsolidasyon yontemidir. Bu islem sirasinda,
partikiiller birbirine yapismakta ve bosluklari yok etmekte; bu sayede
karmasik sekillerde yogun yapilar elde edilmesini saglamaktadir
(Viswanathan, V. et al., 2006). Sekil 2.20'de partikiillerin termal enerjinin
uygulanmasiyla nasil bir araya geldigi gosterilmistir. Sinterleme islemi,
farkli toz partkiillerini bir kohezif malzemede birlestiren, atomlarin
diftizyonuna baghdir. Difiizyon, malzemenin erime noktasinin ¢ok altinda,
ancak diflizyon hizinin ger¢eklesmesine izin verecek kadar yiiksek,
genellikle bir Kelvin dlgeginde erime noktasinin yarisindan daha biiyiik bir
sicaklikta  gergeklesmektedir.  Bdylece toz  pargaciklari  birlikte
sikistirllmakta ve siki istifli  kristal yapiya benzeyen kompakt toz
pargaciklar1 olusmakta ve olusan toz pargaciklart kristalin atomlarina
benzemektedir (Viswanathan, V. et al., 2006).

Sekil 2.20. Partikiillerin termal enerjinin uygulanmasiyla bir araya gelerek bosluklar1 yok
etmesi (Viswanathan, V. et al., 2006).

Partikiil biiytikligii ve ylizde saflik gibi tozlarin 6zellikleri, son
bilesenin mikroyapisal ve mekanik oOzelliklerini etkiledigi i¢in ¢ok
onemlidir. Tane biiylikliigli azaldik¢a dayanim arttigindan, baslangictaki
tozlarn ¢ogu ince bir toz elde etmek i¢in ogitiilmektedir. Kuru tozlarin
sikigtirllmast zor oldugundan, plastikliklerini gelistirmek i¢in su, polimer
vb. isleme katki maddeleri ilave edilmektedir. Konsolidasyon, seramik
karisiminin belirtilen sekilde olusturulmasimi icermektedir. Bu adim igin
birgok teknik bulunmaktadir ve bu tekniklerin bazilar1 sekil 2.21°de
gosterilmistir. Sinterleme, bu islemdeki son adimdir. Yiiksek sicakliklardaki
(800-1800°C) sinterleme, programlanabilir PLC'lerle donanimli yiiksek
sicaklik firmnlariyla gergeklestirilebilmekte ve boylece 1si1l islem dongiileri
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programlanabilmektedir. Vakumlu sinterleme, kontrollii ortamlar igin
donanimli haznelerle de yapilabilir (Viswanathan, V. et al., 2006).
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Sekil 2. 22. Sinterlemeden once bazi seramik sikistirma teknikleri (Viswanathan, V. et al.,
2006).

Sinterleme islemi genellikle densifikasyonu arttimak igin
kullanilmaktadir.  Sinterlemeye yardimci olacak maddelerin ilavesi,
sinterleme sicakliginda bir sivi fazin kiiclik bir fraksiyonunun olusumuna
yol agmasi ve bu sivi faz daha hizli kiitle transferi saglamak igin tane
siirlarint (GB) 1slatmasi durumunda, yogunlasma artigi bilinen sivi faz
sinterleme teorileriyle anlasilabilir. Bununla birlikte, ¢ogu sistemde, kiigiik
sinterleme yardimcilarinin eklenmesi, dokme sivi faz heniiz kararh
olmadiginda yogunlasma oranlarin1 énemli dlgiide arttirabilir. Ornegin, Ni,
Fe, Co ve Pd gibi gecis metallerinin %1'den daha az eklenmesi, W ve Mo
sinterleme hizlarmi, %60-85’ine karsilik gelen kiitle 6tektik ya da peritektik
sicakliklarindaki = sinterleme hizinin disiikliigii kadar oOnemli o6lgiide
hizlandirabilir. Benzer kat1 hal aktif sinterleme, ZnO-Bi2O3, CaF2-NaF ve
Ce0,-Co0 (primer fazlarmn alt1 ¢izildigi) dahil olmak iizere ¢esitli seramik
sistemlerinde de gozlenmistir (Luo, J., 2012).

Sinterleme, Y203, SisNs, Mg-MgO-Mg2Cu, W-C- SizN4, BaTiOs,
MgTiOs, ZrO2, WC — Co, Al»03- SiC, Cu-Al,03 gibi sistemlerde basing gibi
harici kuvvetler uygulamadan konsolidasyonunda basarili bir sekilde
kullanilmaktadir. Sistemlerin ¢ogunda nano yapilar etkili bir sekilde
korunabilsigi halde, bazilarinda az miktarda tane biiyiimesiyle maksimum
densifikasyonu saglanmistir (Viswanathan V. et al., 2006).

Sinterleme islemi sirasinda mekanik bir basmcin uygulanmasinin
(sicak pres) birkag biiylik avantaji vardir (Riedel, R. et al., 2012;
Viswanathan, V. et al., 2006):
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1. Gozenekliligi ortadan kaldirmakta ve sinterlenmesi zor seramik ve
seramik kompozitlerin yogunlagmasini saglamaktadir.

2. Yapisal hatalari, ornegin bosluklar1 ve mikro c¢atlaklar1 en aza
indirerek mekanik dayanim, kirilma toklugu, Weibull modiili,
asinma ve erozyon direnci ve optik saydamlik gibi ozellikleri
gelistirmektedir.

3. Kesici uglar ve seramik zirhlar gibi seramik bilesenlerin {iretimi igin
cok 6nemli yapisal 6zellik olan homojenligini arttirmaktadir.

4. Yogunlagtirma ile ilgili gelismis kinetikler nedeniyle sinterleme
sicakligin1  diistirerek  termal olarak kararsiz  seramiklerin
yogunlagmasini ve nanoseramik ve seramik nanokompozitlerde ince
taneli yapinin tutulmasini kolaylagtirmaktadir.

5. Nete yakin sekilli bilesenlerde verim saglamakta ve boylece
konsolidasyon sonras1 kiitlesel kaldirma ihtiyacin1 en aza
indirmektedir.

6. Basing uygulamasimin bir sonucu olarak nanopartikiillerin islem
siiresinde azalma saglamaktador.

Bununla birlikte, sicak presin birka¢ dezavantaji da bulunmaktadir.
Presleme cihazindaki grafit kaliplar islenecek numune ile istenmeyen
reaksiyonlara ve/veya karbon kontaminasyonuna neden olabilir. Siirekli
iretim hattinin kurulmasindaki dogal zorluklardan dolayi, yogunlastirma
kinetigine ragmen, normalden yavas tretim saglanmaktadir. Bu durum,
iretim maliyetlerini arttirmakta ve sicak pres ve diger presleme destekli
islemlerin daha yaygin bir sekilde endiistriyel olarak benimsenmesini
engellemektedir (Riedel, R. et al., 2012).

Tek eksenli bir basincin uygulanmasi ek bir itici gli¢ saglamakta,
boylece sinterlemeyi asagidaki sekilde tesvik etmektedir (Riedel, R. et al.,
2012):

1) Sinterlemenin ilk asamasinda partikiil diizenlemesini arttirmaktadir.

2) Sinterlemenin orta ve son asamasinda tane sinirinda kayma ve difiizyon
stirlinmesini kolaylagtirmaktadir.

3) Ozellikle sinterlemenin son asamasinda, kiitle tasinmasini saglayan ek
kimyasal potansiyel ve bosluklar1 olusturmaktadir.

Baglangi¢ partikiil biiyiikliigii, partikiil bliylikligii dagilimi, partikiil
morfolojisi, partikiil aglomerasyonu ve partikiiller arasindaki siirtlinme
direnci, paketleme (yesil gdvde) yogunlugunu ve daha kii¢iik ve daha biiyiik
gozeneklerin dagilimini etkilemektedir. Isitmanin ardindan ve tek eksenli bir
basing uygulandiginda, pargaciklar arasindaki siirtiinme direncinin
stesinden gelinerek, yogun bir partikiill dizilimi igin partikiil
aglomerasyonunun ¢okmesine neden olmaktadir. Sicak presleme sirasinda,
tozlar ayrica kalip duvarindan gelen radyal bir kisitlamaya maruz kalarak
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kalip duvarinda olusturulan radyal baski, u'nun etkili Poisson orani oldugu
bir faktér olan u/(1-u) faktorii ile c¢arpilmaktadir (Sinterlemenin son
evresinde neredeyse yogun seramiklerde, u 1/2'ye yaklasir ve radyal stres,
aksiyal basinca yaklasip, hidrostatik gerilme durumuna ulagmaktadir). Bu
radyal gerilme ayrica partikiillerin yeniden diizenlemesini, daha biiyiik
gozeneklerin ¢okiisiinii, kusurlarin ortadan kaldirilmasini ve herhangi bir
ylizey filminin partikiiller iizerinde bozulmasini destekleyen partikiil
kaymasini da yol agmaktadir. Bu durum, sadece daha fazla partikiil temas
alanina neden olmakla kalmamakta, ayni zamanda sinterlemenin ilk
asamasini da hizlandirmaktadir (Riedeli, R. et al., 2012).

Tane sinir1 kaymasi (tane kaymasi), tane sinirlari boyunca birbiri
tizerinde kayan taneleri ifade etmektedir. Burada bu terim, ilk asamadaki
kayan partikiillerin yeniden diizenleme isleminin bir pargasini olusturan
neredeyse yogun seramikler i¢in kullanilmaktadir. Tane sinir1 kaymasi
yogun seramiklerde difiizyon siirlinmesine katkida bulunmakta ve boylece
basing destekli sinterlemede ara ve final evrelerinde yogunlastirmaya
yardimecr olmaktadir. Tane simiri kaymasi ya sivi destekli sicak preste
viskozla ya da kati hal sicak preste siirlinme akisiyla saglanmaktadir
(Riedel, R. et al., 2012).

Genel olarak whisker takviyeli kompozitler, matris metal tozlarinin ve
dagilmig fiberlerin karigimlarinin sicak presleme, sicak izostatik presleme
ve/veya ekstriizyon kombinasyonu ile birlestirildigi geleneksel tekniklerle
hazirlanmaktadir. Bununla birlikte, bu tekniklerin baz1 eksiklikleri
bulunmaktadir (Suryanarayana, C. et al., 2013):

1. Metal matrislere karistirilacak olan karbiir ve nitrit fiberleri,
karistirma sirasinda kirilabilecekleri kadar sert ve kirilgandir.
Fiberlerin pargalanmasi, birlestirme islemlerinden de
kaynaklanabilir.

2. Fiberler metal matriste homojen dagilmamaktadir.

3. Yiksek sicakliga maruz kalma sirasinda, metal matris ve
fiberler arasinda kimyasal bir reaksiyon meydana gelmekte
ve bu etkilesim, kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin
zayiflamasina neden olmaktadir.
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3. CELIK ESASLI KOMPOZITLER

Celik esasli kompozitler; ¢elik matris ve takviyeden olusan geleneksel
kompozitler ve ferritik/perlitik ¢elik, ¢ift fazli gelik gibi ¢ok fazli ¢elikler
olmak {izere ikiye ayrilabilir. Bu iki tip kompozitte de kullanilan
malzemelerin uzunluklari; makro, mezo, mikro veya nano boyutlarda
olabilmektedir (Embury, D. et al., 2010).

Tablo 3.1. Kompozit iiretiminde kullanilan ¢elik matrisli kompozitlerin kimyasal bilesimi
(Pagounis, E. et al., 1998).

Simif Kimyasal bilesim (%) Toz
bityiikliigii
(pm)
Paslanmaz celik (SS)
Ferritik-ostenitik celik 26Cr-6,6 Ni-3,3 Mo-1,1 Mn-2,5 <75 (ince),
(duplex) Cu-0,36 Si-0,02 C-0.22 N-Fe 75-250
(geri kalan) (iri)
Ostenitik (316L) 17Cr-12 Ni-2,5 Mo-1,6 Mn- 1,0 <75
Si-0,1 C-Fe (geri kalan)
Siiperdstenitik (654 SMO) 24Cr-22 Ni-7,3 Mo-3,5 Mn-0,5 <75
Cu-0,3 Si-0,01 C-0.5 N-Fe (geri
kalan)
Takim celigi
Yiiksek hiz ¢eligi 4,2 Cr-5,0 Mo-6,3 W-3,1 V-Fe <106
(geri kalan)
Sicak islenmis ¢elik 4.9 Cr-1,6 Mo-0,6 V-0,35 C-Fe <106
(geri kalan)
Beyaz demir 26 Cr-2 C- Fe (geri kalan) <150

Makro boyutlu gelik esasli kompozitler; ¢esitli oksidasyon reaktorleri,
151 esanjorleri ve kristallestiricilerde kullanilarak petrokimya endiistrisinde
genis uygulama alan1 bulmaktadir. Amag, genellikle ¢ok kalin boliimlerde,
yeterli mekanik 6zelliklere sahip bir kimyasal dayaniklilik saglamaktir. Son
30 yilda, yapisal celiklerin ve paslanmaz c¢eliklerin birlesimini iiretmek i¢in
patlayic1 kaplama gibi tekniklerin yani sira, titanyum ya da zirkonyumla
kaplanmis malzemelerin kullanimi yaygindir. Lamine c¢elikler, kompozitler
veya mimarhik malzemeleri mezo boyutlu kompozitlere 6rnek
verilebilmektedir. Mimaride iretilmis malzemeler ayrica nano boyutta
celiklerin tiretilmesinde de temel olarak kullanilabilmektedir (Embury, D. et
al., 2010).

Gelismis yliksek mukavemetli ¢eliklerin biiyiikliigii tipik olarak 10 um
ile 0.1 um arasindadir. Mikro boyutta ¢elik esasli kompozitlerde, sert fazin
hacim orani sabit degildir; ancak, plastik deformasyonla gelismektedir.
Plastik deformasyon sirasinda fazlardan bir veya daha fazlasinin
ikizlenmesiyle TWIP (ikizlenme kaynakli plastiklik) ¢elikleri veya
martenzitik doniistimiin  gergeklestigi TRIP (transformasyona bagh
plastiklik) c¢elikleri gelistirilmistir. Boylece, bu malzemeler dinamik
kompozit etkisine sahip olmaktadir. Yar1 kararli Ostenitte plastik
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deformasyonla meydana gelen degisimler, TRIP ve TWIP g¢eliklerinin
temelini olusturmaktadir (Embury D. et al., 2010).

3.1 TRIP (TRansformation Induced Plastisity) Celikleri

Yiiksek mukavemet ve iyi slinekligin her ikisini ayr1 ayr1 ve ayni anda
geligtirmek, deformasyonu sinirlandirmayr amaglayan geleneksel gerinim
sertlesmesi (peklesme) teknikleriyle gergeklestirilmesi zor bir islemdir. Yari
kararli Ostenitik celikte deformasyonla gerceklesen doniisiim sayesinde
mukavemet ve siineklikte ayni1 anda artis saglanmaktadir. Bu kavram TRIP
((TRansformation Induced Plastisity (transformasyona bagh plastiklik))
etkisi olarak adlandirilmakta ve bu doniisiimiin gergeklestigi g¢elikler de
TRIP ¢eligi olarak smiflandirilmaktadir. Cr, Mn ve Ni elementleriyle
alasimlanma Ostenitik mikroyapiya sebep olmakta ve plastik deformasyonla
martenzitik faz donisimii gergeklesmektedir. Bu doniisiimdeki ana iticCi
gli¢, Ostenit ve martenzit arasindaki Gibbs enerji farkliligidir. Celik gerinime
ugradiginda, martenzitik faz doniisiimii icin gerekli olan enerji mekanik yiik
ile karsilanmakta ve YMK 06stenit HSP € martenzite, sonrasinda da HMK o
martenzite dontismektedir. Bu sayede, martenzit oraninin artmasiyla olusan
hacimsel artis uzamaya sebep olmakta ve martenzitler deformasyon
sertlesmesinin  gergeklesmesini  saglamaktadir. TRIP  ¢eliklerinde
gerceklesen martenzitik faz doniislimii, yiiksek enerji absorpsiyonu, yiiksek
mukavemet, iyi siineklik ve tokluk saglamaktadir (Eckner, R. et al., 2016;
Bhadeshia, H. et al., 2017; Linderov, M., 2014; Martin, S. et al., 2015;
Altenbach, H. et al., 2015).

TRIP celiklerin geleneksel diisiik dayanimli karbon ¢eliklere (300
MPa'dan daha az ¢ekme dayamimi) gore; Yiiksek siineklik sayesinde
miilkemmel sekillendirme, c¢arpma sirasinda daha yiiksek enerji
absorpsiyonu sayesinde daha iyi yolcu korumasi saglama, daha ince
gostergeler kullanarak ve daha iyi yakit tasarrufu saglayacak sekilde
tasitlarda agirlik azalmasini saglama, iyi kaynaklanabilirlik sayesinde kolay
imalat saglama gibi avantajlar1 bulunmaktadir (Tumuluru, M., 2012). TRIP
celiklerin diger otomotiv celiklerine kiyasla sahip oldugu yiiksek
mukavemet ve yiiksek uzama sekil 3.1’de goriilmektedir (Tumuluru, M.,
2012). TRIP geligi, araglarda kullanildiginda garpigsma sirasinda ¢ok yiiksek
miktarda kinetik enerjiyi absorbe edebilir. Bu sebeplerle TRIP c¢eligi,
otomotiv yapilarinda ve ¢arpma kutulari, 6n yan elemanlar, tamponlar ve
yan paneller gibi giivenlik bilesenleri i¢in uygun bir secenek olabilir.
Bugiinlerde otomotiv endiistrisinde yaygin kullanilmaktadirlar (Altenbach,
H. et al., 2015).
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Sekil 3.1. Otomotiv uygulamalarinda kullanilan gesitli celik tipleri i¢in nominal nihai
¢ekme dayanimi ve toplam uzama grafigi (Tumuluru, M., 2012).

Mikroyapisal agidan bakildiginda, TRIP'1 agiklamak i¢in, Magee
mekanizmasi ve Greenwood-Johnson etkisi olmak tizere genellikle iki
mekanizma  kullanilmaktadir. Buna gore, TRIP etkisi martenzit
dontisimiiniin  ani hacimsel degisimine ve sekil degisimine sebep
olmaktadir. Gerilmeye bagl martenzitik dontisiim hasar ya da mikro catlak
sebebiyle olusan negatif hidrostatik basinci rahatlatarak hacimsel artisa yol
acmaktadir. Bu yilizden, boyunlanma baslangicinin gecikmesiyle iyi
mukavemet ve stineklik saglanmaktadir (Altenbach, H. et al., 2015).

TRIP celigi ve TRIP destekli ¢elik olmak {izere iki tip TRIP ¢eligi
bulunmaktadir. TRIP c¢eligi nikel ve diger pahali Ostenit stabilize edici
elementler bakimindan zengin olma egilimindeyken, TRIP destekli
celiklerin genel mikro yapilarinda Ostenit sadece kiiglik bir fazdir. TRIP
destekli ¢eliklerle karsilastirildiginda, TRIP c¢elikler baslangic mikroyapilari
nedeniyle daha ¢ok dikkat ¢ekmistir. TRIP destekli ¢elikler hem boyali
ylizeyler i¢in hem de carpisma durumunda yolcu boliimiiniin giivenligini
arttirmak ic¢in otomobil endiistrisinde kullanilmaktadirlar (Bhadeshia, H. et
al., 2017).

3.2 TRIP Matris Kompozitler

Yeni gelistirilen TRIP (TRansformation Induced Plastisity) matris
kompozitler, ¢ok fazli geliklere 6rnek olarak gosterilebilmektedir. Bu
kompozitler, TRIP (yliksek alasimli, yar1 kararli, stenitik CrMnNi ¢eligi)
celik matris ve kismen stabilize edilmis ZrO> (Mg, Al.Oz3 ya da Y203 vb.)
seramik takviyeden olusmaktadir (Bokuchava, G. D. et al., 2018; Biermann,
H. et al.,, 2009; Martin, S. et al., 2013). TRIP matris kompozitler, TU
Bergakademie Freiberg'de (Collaborative Research Center CRC 799)
gelistirilmistir (Biermann, H. et al., 2009; Guk, S. et al., 2014). Plastik
deformasyonla hem matris hem de takviye fazlari1 doniisiime ugramaktadir;
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bu sayede TRIP matris kompozitler ayn1 anda yiiksek mukavemet ve
stineklik, yiiksek enerji absorpsiyonu ve tokluga sahip olmaktadir (Glage, A.
et al., 2013; Bokuchava, G. D. et al.,, 2018; Biermann, H. et al., 2009;
Martin, S. et al., 2013). Gelistirilmis mekanik 6zelliklere sahip TRIP matris
kompozitler, endiistride, &zellikle otomobil ve ugak yapiminda yaygin
olarak kullanilabilir (Bokuchava, G. D. et al., 2018).

TRIP matris kompozitlerin iiretiminde temel olarak toz metalurjisi ve
dokiim yontemi kullanilmaktadir (Martin, S. et al., 2013; Biermann, H. et
al., 2009). Dokiim yontemi, aktif infiltrasyon ve ayrilmis yapilarin basingh
infiltrasyonu olarak ikiye ayrilmaktadir. Infiltrasyon ydntemiyle, kopiik,
yogun spagetti, oyuk spagetti, oyuk kiire seklinde kompozitler;
sekillendirme ve soguk birlestirme yontemiyle ise bal petegi ve kompakt
kompozitler elde edilmektedir. Toz metalurjisinde, sekillendirme yoluyla
(oda sicakliginda) ZrO partikiil takviye ve TRIP ¢elik matris eklenerek
kompozit malzeme iiretilmektedir. Sinterlemeden 6nce veya sonra presleme
islemiyle kompakt partikiillere sahip kompozit ya da presleme islemi
uygulanmadan mikro veya makro gozenekli bal petegi (honeycomb)
seklinde kompozitler {iretilebilmektedir. Hacim orani, %0-70 arasinda
degisebilmekte ve araylizeyler toz partikiil boyutuna gore belirlenmektedir
(Biermann, H. et al., 2009).

Dokiim Toz Metalurjisi

aktif ayrilmug yapilarin kompakt
infiltrasyon baswngh infiltrasyonu kompozitler

bal petegi

Sekil 3.2. TRIP matris kompozitlerin tiretimi igin kullanilan y6ntemler (Biermann, H. et al.,
2009).
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Sekil 3.3. TRIP celigi (matrisin kimyasal elementlerini) ve kismen stabilize edilmis
zirkonyumdan olusan TRIP matris kompozitleri gosteren sema. (Ti matrise potansiyel
olarak uygun oldugunda toz veya kaplama olarak ilave edilmektedir) (Biermann, H. et al.,
2009).

3.3.1 TRIP matris kompozitlerde gerceklesen faz ve takviye
doniisiimleri

TRIP matris kompozitler, matris olarak yar1 kararl ostenitik (CrMnNi)
paslanmaz ¢elik, takviye olarak da stabilize edilmis (Y203, Al.Oz ya da Mg)
zirkonyadan olusmaktadir. Ostenitik CrMnNi celiklerinde, farkli gerilme ve
gerinime bagli deformasyon mekanizmalar1 ve faz doniistimleri meydana
gelmektedir. Gerilmeye bagl islemler elastik deformasyon sirasinda, yani,
Ostenitin akma dayaniminin altindaki gerilmelerde meydana gelmektedir.
Buna karsilik, gerinime bagli islemler, Ostenitin plastik deformasyonu
sirasinda, yani akma dayaniminin {zerindeki gerinimlerde meydana
gelmektedir (Kovalev, A. et al., 2013). Plastik deformasyon sirasinda hem
matris hem de takviye fazi faz donisiimiine ugramaktadir. TRIP matris
kompozitteki ¢elik matriste bulunan 6stenit (y) o' martenzite, takviye fazi
olan ZrO; ise tetragonaldan (t) monoklinik (m) faza dontismektedir. Bu iki
dontisim de gerilme seviyesini arttirmasina ragmen, asil etki gelikteki
Ostenitin o' martenzite olan doniistimiidiir. Bu faz déniisiimleri sayesinde
TRIP matris kompozitin mukavemeti, TRIP ¢eliginkine gore daha yiiksek
olmaktadir. Plastik deformasyonla birlikte; o' martenzitler olugmakta ve
kismi dislokasyon ve istiflenme kusurlar1 gibi temel mikroyap1 kusurlarinin
yant sira; dislokasyon kiimeleri, istiflenme kusuru tetrahedron, ikizlenme ve
kayma bantlar1 gibi karmagik kusur yapilart da olusmaktadir (Priiger, S. et
al., 2013; Martin, S. et al., 2011; Linderov, M. 2014; Borisova, D. et al.,
2013). Bu mekanizmalar, c¢esitli kombinasyonlarda meydana gelmekte
ve/veya neredeyse her zaman biiylik oranda ortiismektedir (Linderov, M. et
al., 2014) ve mekanizmalarin arasindaki gegisler akicidir (Martin, S.et al.,
2013).
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Dislokasyonlar ve istiflenme kusurlar1 gibi temel mikroyap: kusurlar
deformasyona bagl kafes gerinimini azaltmakta; TRIP matris kompozitteki
celik matris ise enerjiyi absorplamaktadirlar. TRIP matris kompozitteki
takviye ve matris fazlarinda gergeklesen doniisimler ayni anda
mukavemetin ve siinekligin artmasii saglamaktadir. Ostenitte kusur
aglomeratlariin  olusumundan o6nce gelen mikroyapt kusurlarinin
diizenlenmesi i¢in, dislokasyonlarin ve istiflenme kusurlarinin iki ayri
dislokasyona ayrilmasi, istiflenme kusurlarinin yayilmasi ve siralanmasi ¢ok
onemli bir rol oynamaktadir (Borisova, D. et al., 2013).

3.3.1.1 Matris doniisiimii

TRIP matris kompozitin mekanik &zelliklerini plastik deformasyonla
saglanan  deformasyon  mekanizmalar1  belirlemektedir. Plastik
deformasyonla Dbirlikte GOstenitte gerilmeye ve gerinime baglh olarak
martenzitik faz doniistimleri gergeklesmektedir. Gerilmeye bagli olarak
YMK y 6stenit, HSP & martenzite ve & martenzitten HSP o' martenzite
dontismektedir. Gerinime bagl olarak ise, Ostenit fazinda ikizlenmeler
olusmakta, ikizlenmeler o' martenzite doniismektedir (Shen, Y. S. et al.,
2012; Glage, A. et al., 2013).

Gerinim kaynakh déniisiim

5 o oD 4 SFs ikizlenme, YMK a’ martenzit, HMK

FHE Gerilme kaynakh déniisiim
y- Ostenit, \ P — — —
YMK Vo o et e 4
7\_’7 ——
= )

SFs ¢ martenzit, HSP a’ martenzit, HMK

Sekil 3.4. TRIP matris kompozitin matris faz1 olan Gstenitte, gerilmeye ve gerinime bagl
gerceklesen martenzitik faz doniisimleri (Shen, Y. S. et al., 2012).

Sekil 3.5. a) y ostenit (YMK), b) ¢ martenzit (HSP) ve c) o’ martenzite (HSP) ait kristal
yapilar.
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Ostenit fazinda, plastik deformasyon oncesinde tavlama nedeniyle
olusan ikizlenmelerin yani sira, kismi dislokasyonlar ve istiflenme kusurlari
bir arada bulunmaktadir. Plastik deformasyondan sonra olusan
dislokasyonlarin ve istiflenme kusurlarinin  miktar1 artmakta ve €
martenzitler olusmaktadir. Belirgin bir sekilde genisletilmis ve Ortlisen
istiflenme kusurlarinin yogun bir sekilde diizenlenmesine bagl olarak e-
martenzitler veya mekanik ikizlenmeler olusmaktadir (Borisova, D. et al.,
2013; Linderov, M., 2014). Plastik deformasyonun artmasiyla &€ martenzitler
ve deformasyon (mekanik) ikizlenmeleri etkilesime girerek o’ martenzitleri
olusturmaktadir (Ma, Y. et al., 2017). HSP & martenzit ve ikizlenmeler,
Ostenitin o’ martenzite doniisimiinde olusan ara fazlardir. o' martenzit
tercihen & martenzitlerin ya da ikizlenmelerin kesisim noktalarinda
cekirdeklenmektedir. Ikizlenmeler ek olarak, dislokasyon-ikizlenme
etkilesimleri boyunca var olan kayma sistemleri ya da ek kayma sistemleri
arasinda olugsmakta ve mevcut kayma sistemleri arasindaki aktarimi
kolaylastirarak deformasyonu kolaylastirmaktadir (Shen, Y. S. et al., 2012).

istiflenme

Y ostenit knsuru

dislokasyon

7/ /

. N . .
tavlama ikizi ¢- martenzit a‘martenzit  deformasyon ikizi
baglangictaki istiflenme kusurlanms ve & martenzitlerin - ' martenzit
durum -  martenzitlerin olugumu etkilesimi gekirdeklenmesi

Sekil 3.6. TRIP/TWIP c¢eliklerinde plastik deformasyon sirasinda gergeklesen
mikroyapilarin evrimi (Ma, Y. et al., 2017).

Uygulanan ytiklerin farkli Burger vektorlerine sahip olmasi nedeniyle
etkilesimlerin kisitlanmasi ve kismi dislokasyonlarin ayrilmasiyla istiflenme
kusurlar1 olugmaktadir. Eger kismi dislokasyonlarin Burger vektorii uygun
konumlandiysa, istiflenme kusurlar1 disaridan uygulanan yiik sayesinde
daha da genislemektedir (Martin, S. et al., 2015). Kayma bantlar1 biiyiik
istiflenme kusurlar1 sayesinde olusmakta ve istiflenme kusur yogunlugu,
istiflenme kusurlarinin gakigmasina yol acan deformasyonla artmaktadir
(Weidner, A. et al., 2011). Artan deformasyon, istiflenme kusur
yogunlugunun artmasini ve istiflenme kusurunun, dstenit ymk kafesinde, en
yiiksek atom yogunluguna sahip kristalografik diizlemleri {111} olan kayma
diizlemleri tizerindeki kayma bantlar1 halinde diizenlemesini arttirmaktadir.
Istiflenme kusur yogunlugunun artmasiyla birlikte, kayma bantlar1 icindeki
istiflenme kusuru rastgele dagilmamakta, ancak genellikle ostenit i¢indeki
{111} kafes diizlemlerinde diizenlenmektedir (Borisova, D. et al., 2013).
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Birincil kayma
sistemlerine ait
kayma bantlar

7 Ikincil kayma
sistemlerine ait kayma
bantlan

v ...ostenit, YMK

@... o' martenzit, HMK
e...e-martenzit, HSP

Sekil 3.7. Ostenit, € martenzit Ve o' martenziti gdsteren EBSD haritas1 (Gerilme y&nii
yataydir) (Weidner, A. et al., 2011).

a’-martensite

e 2

Sekil 3.8. Doéngiisel olarak deforme edilen (A,=2,5x107%) takviyesiz 16Cr-6Mn-3Ni
¢eliginin deformasyon mikroyapisi (Gerilme yonii yataydir) (Glage, A. et al., 2013).

Kayma bantlarindaki yiiksek isitiflenme kusur orani nedeniyle, plastik
deformasyon sirasinda Ostenitteki [110]{111} dislokasyonlar1, [112]{111}
Shockley kismi dislokasyonlarina ayrilmakta ve her bir ymk {111} kafes
diizlemindeki istiflenme kusurlarinin diizenlenmesiyle €& martenzitler;
ardistk {111} diizlemlerdeki istiflenme kusurlarinin diizenlenmesiyle de
ikizlenmeler olusmaktadir (Martin, S. et al., 2015). Ostenitin bozulmamis
kafesi, kafes diizlemlerinin ABCABCABC diizenlemesine sahiptir.
Istiflenme kusuru {111} diizleminde ABABAB, CACACA veya BCBCBC
olarak diizenlenmesiyle e-martenzit, CBACBA'nin ters (ayna simetrik)
olarak diizenlenmesiyle de ikizlenmeler olusmaktadir (Borisova, D. et al.,
2013).
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@ (b)

Sekil 3.9. %5 deformasyondan sonra 16Cr-6Mn-Ni6 TRIP celigindeki kesisen kayma
bantlar1 a) SEM/EBSD: 6stenitte (gri) kesisen kayma bantlarindaki € martenzit (sar1) ve o
martenzit (mavi); b) ECCI goriintiisii: o' martenzit noktal oklarla gosterilmistir (Borisova,
D. etal., 2013).

€ martenzit, yar1 kararli bir ara faz olup, YMK ve HSP arasindaki
diistik Gibbs enerji farkindan dolay1 olustugu varsayilmaktadir (Martin, S. et
al., 2015). & plakalar1 ve ikizlenmelerin olusumundaki tek fark, ¢akisan
istiflenme kusur sayisindaki farkliliktir (Galindo-Nava, E.I. et al., 2017).
Ikizlenme kafes yapisindaki istiflenme kusurlar1 € martenzitinkinden iki kat
daha fazladir (Borisova, D. et al., 2013). & martenzitler paralel tarafli
plakalar olarak olusmakta ve diistik istifleme kusur enerjili YMK
matrislerde yaygin olarak tavlama ikizleri ile kolayca karistirilabilmektedir
(Bhadeshia, H. et al., 2017).

Istiflenme kusuru

Sekil 3.10. € martenzit ve ikiz olusum mekanizmasinin sematik gdsterimi (Galindo-Nava,
E.l. etal., 2017).

Kayma bantlarmin olusumu sekil 3.11°de gosterilmistir. Ostenitteki
{111} kafes diizlemindeki dislokasyonlar, diisik SFE’ye bagli olarak
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ayrilmakta (sekil 3.11a), plastik deformasyon sirasinda kayma gerilmeleri
(t), Burgers vektorleri gibi davranarak 6nde gelen ve takip eden kisimlarda
farkli  kuvvetlerle etki etmektedirler. Bu nedenle, eger uygun
konumlanirlarsa farkli hizlara ulasip, ayrilmanin genisligini arttirmaktadirlar
(sekil 3.11b). Devam eden deformasyonla birlikte dislokasyonlarin
cogalmasiyla yiiksek istiflenme kusur yogunluguna sahip daha genis kayma
bantlar1 olusmaktadir (sekil 3.11c). Istiflenme kusurlarmin diizenlenmesine
bagli olarak, kayma bantlar1 € martenzit veya ikizlenmeleri olusturmaktadir.
Bu asamaya kadar, Ostenitin gerinim sertlesmesi sadece dislokasyon
etkilesimlerinden etkilenmektedir. Dislokasyonlarla istiflenme kusurlarinin
ya da ikincil kayma sistemlerinden kayma bantlarinin etkilesimleriyle o'
martenzit cekirdeklenmeleri olusmaktadir (sekil 3.11d). Onceden olusmus
istiflenme kusurlar ¢ekirdekte sabitlenmektedirler. Yeni olusan arayiizeyler
ve o' martenzitin ¢evresindeki gerilme alanlari (sekil 3.11d ve 3.1le’de
kesik elips seklinde gosterilmistir) birincil kayma sistemlerinin daha sonraki
hareketlerini engellemektedir. Ikizler ise meydana geldikleri birincil kayma
sistemlerinde parcalanmadiklarindan, o' martenzit c¢ekirdeklenmesinin
bariyer  etkisi ikizlenmenin deformasyon sirasinda deformasyon
sertlesmesinden daha biiyiiktiir. Her bir o’ martenzit ¢ekirdeginin arasindaki
uzaklik kayma bantlarindaki ortalama uzakliktan daha kiigiiktir. Bu
nedenle, o' martenzit ¢ekirdeklerinin etkilesiminin  deformasyon
sertlesmesine olan Kkatkisi, ikincil kayma sistemlerinde olusan kayma
bantlarinin etkilesiminden daha fazladir. Aktif kayma gerilmesinin yeni
dislokasyonlarin olusabilmesi ve ¢ekirdegin paralel kafes diizlemlerinden
gecebilmesi i¢in artmasi gerekmektedir (sekil 3.11e). Sonug olarak, kayma
bantlar1 yanlara dogru biliylimektedir (Martin, S. etal., 2015).

a)

b) 4 . T

<)

e)

Sekil 3.11. Kayma bantlarinin olusumunu ve deformasyon sertlesmesinin etkilerini gosteren
sema: (a) dislokasyonlar Schokel kismi dislokasyonlarma ayrilmakta; (b) disaridan
uygulanan yiik kayma gerilmesini arttirmakta; (c) dislokasyon c¢ogalmasi kayma
bantlarindaki istiflenme kusurlarini arttirmakta; (d) ikincil kayma sistemlerindeki istiflenme
kusurlariyla kesisme o' martenzit ¢ekirdeklesmesini saglamakta; (¢) kayma bantlari ve o
martenzitlerin biyiimesi gergeklesmekte (Martin, S. et al., 2015).
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Gerinim derecesi arttikga, istiflenme kusur yogunlugu artmakta ve
kristalografik  olarak  esdeger diizlemlerde olusturulanlar {111}
kesismektedir (Bokuchava, G. D. et al., 2018). Lomer-Cottrell kilidi (sekil
3.12), farkli {111} dizlemlerde iki istiflenme kusurunun kesismesinden
kaynaklanmakta; tetrahedron istiflenme kusuru (sekil 3.13) ise, ¢esitli {111}
kafes diizlemlerinde istiflenme kusurunun kesismesiyle olusmaktadir
(Borisova, D. et al., 2013).

Sekil 3.12. Cekme testi sonrasinda %10 uzama ile deforme olan kompozitte Lomer—Cottrell
kilidi (Weidner, A. et al., 2015).

Lomer-Cottrell kilidi (LC Kkilidi), tetrahedron istiflenme kusuru ve
deformasyon aglomerasyonu gibi kusurlar; TRIP ¢eligindeki yiiksek enerji
absorpsiyonuna da katkida bulunmaktadir. Bu kusurlar oda sicakliginda
hareket etmemekte ve yiiksek istiflenme kusuru ve dislokasyon
yogunlugunun birikim alanlar1 olarak islev gormekte ve daha fazla
deformasyon ve dolayisiyla deformasyon sertlesmesi sirasinda mikro
gerinim alanlarinin ve kusurlarinin aglomerasyonuna neden olmaktadir.

Sekil 3.13. a) Tamamen ve b) kismi kapali istiflenme kusuru tetrahedronu. Gri diizlemler
{111} kafes diizlemindeki istiflenme kusurlarin1 géstermektedir (Borisova, D. et al., 2013).

Plastik deformasyonla birlikte matris ve takviye fazinda gerceklesen
gerceklesen doniigiimlerle, ayn1 anda mukavemeti ve siinekligi arttiran
deformasyon = mekanizmalar1  etkili  olmaktadir.  Diisilk  plastik
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deformasyondan sonra, dislokasyonlarin siirekli pargalanmasina neden olan
o' martenzit ¢ekirdekleri dislokasyon hareketini engelleyen ana engel
olmaktadir. o' martenzitin ¢ekirdeklenmesi kayma bantlarindaki HSP ¢
martenzitlerin oranmna baghdir. o' martenzitin ¢ekirdeklenmesi birincil
kayma sistemlerindeki dislokasyon hareketlerini bile engellemektedir.
Deformasyon mekanizmalari, kayma bantlarindaki kismi dislokasyon
hareketine kars1 giiglii engeller olarak islev gormekte, deformasyon
sertlesmesine ve boyunlanmay1 geciktiren giiglii bir Hall-Petch etkisine yol
agcmakta, mukavemeti ve siinekligi arttirmaktadir (Linderov, M. et al., 2014;
Martin, S. et al., 2015). Kayma bantlarindaki kaymanin fazla olmasi o
martenzit ¢ekirdeklenmesini arttirmaktadir. Bir martenzit bandinin olusumu
sirasindaki net gerinimler, o’ martenzit donilislimii sirasinda hacimsel artis; €
dontisiimii sirasinda ise, az miktarda hacimsel diisiis meydana gelmekte;
ancak, o' doniisimii sirasindaki genislemeden daha kiigiik olmaktadir
(Vinogradov, A. et al., 2013). Plastik gerinim arttiginda, dislokasyon
yiginlar dislokasyonlarin hareketini giiglestirerek adyabatik 1sinmaya neden
olmaktadir. Deformasyon sirasinda agiga ¢ikan 1sinin tamaminin dagitilmasi
zor oldugundan, yiiksek gerinimlerde martenzit olusumu adyabatik
1sinmayla baskilanmaktadir (Shen, Y. S. et al., 2012).

Deformasyon mekanizmalari; kimyasal bilesime, deformasyon
sicaklifina ve gerilme oranina blyiik Ol¢iide baglidir. Ayrica, kimyasal
bilesim ve sicaklik, istiflenme kusur enerjisini (SFE) ve Gstenit stabilitesini
etkilemekte ve boylece genel deformasyon davranisini degistirmektedir
(Vinogradov, A. et al., 2013; Linderov, M. et al., 2014). SFE'nin artan
sicaklikla yiikselmesi, belirgin istiflenme kusurlarindan ve  diisiik

sicakliklarda € martenzit olusumuna, yiiksek sicakliklarda mekanik

ikizlenmeye ge¢isi saglamaktadir. Sonug olarak, TRIP'ten TWIP (ikizlenme
kaynakli plastiklik) etkisine ge¢is, daha diisiik bir gerilme seviyesine neden
olan, ancak ¢ekme testi ile artan uniform uzamayla sonug¢lanan daha yiiksek
sicakliklarda gozlenmektedir (Martin, S.et al., 2013). Mikroyapisal
stabilitenin artmasiyla artan aktivasyon gerilmesi, yiiksek sicakliklarda
toplam o' martenzit miktarinin azalmasmna ve ikizlenme, dislokasyon
kaymasi gibi diger deformasyon mekanizmalarinda ise artisa neden
olmaktadir (Linderov, M.,2014).

Martin vd. yaptiklar1 ¢alismada, yiiksek alasimli, dstenitik, CrMnNi
TRIP/TWIP geliklerinin, 213°K ve 473°K (-60°C ve 200°C)’de
gergeklestirilen ¢ekme testinde deforme oldugunu belirtmislerdir. Calismaya
gore, en yiiksek mukavemet 213°K (-60°C)’de, en yiksek uzama ise 373°K
(100°C)’dir. 213°K (-60°C) ve 473°K (200°C)’de o' martenzit, 293°K ve
523°K (20°C ve 250°C)’de ise ikizlenme olusumu gozlenmistir. Diisiik
sicaklikta o' martenzitler olusurken, yiiksek sicakliklarda & martenzit
aracilifiyla ikizlenmeler olugmaktadir. TRIP’tan TWIP’e devamli gegis
gozlenmektedir. Sekil 3.14‘te CrMnNi TRIP/TWIP celiklerinde ortaya
cikan deformasyon mekanizmalarinin sicaklik, SFE ve mekanik 6zelliklere
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gore degisimi gosterilmistir. Diisiik SFE’nin olmasit durumunda ise, genis
istiflenme kusurlart olusmaktadir (Martin, S. et al., 2014b).

.
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Sekil 3.14. CrMnNi TRIP/TWIP c¢eliklerinde ortaya ¢ikan deformasyon mekanizmalarinin
sicaklik, SFE ve mekanik 6zelliklere gore degisimi (Martin, S. et al., 2014b).

Alagim elementleri, Ostenitin istifleme kusuru enerjisini (SFE)
azaltmakta; bu azalmanin da ampirik denklemlerle oda sicakliginda 14-16
mJm civarinda oldugu tahmin edilmektedir (Martin, S.et al., 2013). CrNi
ostenitik ¢elikleri, 5-60mJm 2 araliginda istiflenme kusur enerjisine sahiptir.
Nikel, Ostenitin istiflenme kusur enerjisini ylikselten element olmasina
ragmen; Cr, Mn, Co, Si, C ve N elementleri, Ostenitin istiflenme kusur
enerjisini azaltma egilimindedir (Bhadeshia, H. et al., 2017; Jahn, A. et al.,
2009). Genellikle istiflenme kusur enerjisi yaklasik olarak 15—20 mJm™2’nin
altindayken € ve o' martenzite doniisiim gergeklesmekte; istiflenme kusur
enerjisi 40-50 mJm?nin {stiindeyken ise deformasyon kaynakli
ikizlenmeler (mekanik ikizlenmeler) olusmaktadir. Daha yiiksek istiflenme
kusur enerjisindeyken bile, geleneksel dislokasyon kaymasi ana
deformasyon mekanizmasidir (Martin, S.et al., 2013; Bhadeshia, H. et al.,
2017; Shen, Y. S. et al., 2012). Sekil 15’te € =%20 ve &€ =%60 gerinim
degerlerinde o' ve € martenzit, kayma ve ikizlenme oranlarinin farkli SFE’e
gore degisimi gosterilmistir (Galindo-Nava, E.I. et al., 2017).
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Sekil 3.15 (a) € =%20 ve (b) € =%60 gerinim degerlerinde o’ ve € martenzit, kayma ve
ikizlenme oranlarinin farkli SFE’e gére degisimi (Galindo-Nava, E.I. et al., 2017).
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Sekil 3.16. Nikel oraminin paslanmaz geliklerin gerilme-gerinim egrileri iizerine etkisi
(Bhadeshia, H. et al., 2017).

Ostenit stabilitesi, kompozitin genel deformasyon davranisim
degistirmektedir. Yar1 kararli1 304 paslanmaz celik ve kararl1 316 paslanmaz
celikteki doniisiim mikroyapilar1 bazi ¢alismalarda incelenmistir. Buna gore,
%8 ve 10 kiitle oraninda Ni igeren 304 paslanmaz c¢elikte, mekanik
ikizlenmeler, HSP & ve o' martenzit olusumu meydana gelirken; 316
paslanmaz gelikte ise € martenzit olusumu goézlenmemistir (Hadji, M. et al.,
2002). Bunlarin aksine, literatiirde 316L’nin sadece diisiik sicaklikta ve
dongiisel deformasyonda c¢ok az sayida martenzit olustugu bildirilen
calismalar da mevcuttur (Man, J. et al., 2011; Weidner, A. et al., 2011).

Sekil 3.17°de seramik partikiilli TRIP matris kompozitlerde, matris
ve takviye partikiilleri arasinda gergeklesen etkilesim gdsterilmistir.
Herhangi bir takviye igermeyen Ostenit taneleri serbest sekilde deforme
olmakta ve uygulanan yiikiin yoniine gore sekil degistirmektedir. Schmids
yasasina gore, kayma sistemlerinin konumuna bagli olarak, belirgin
tanelerin dislokasyon hareketi, ¢ogunlukla kayma bantlarin1 ve gelismis bir
faz doniisiimiinii gostermektedir. Ostenit tanelerinin plastik hareketi, sert
AlbO3 ve Mg-PSZ takviye partikiillerin engel olusturmasiyla
kisitlanmaktadir. Seramik partikiillerin disindaki dstenit tanelerinde daha az
gerinim oldugundan, daha az faz doniisiimiine ugramaktadirlar. Partikiiliin
ist kismindaki taneler dislokasyon kaymasi icin uygun olmadigindan
(SFE~0.43), ¢ ve o' martenzit olusumu ger¢eklesmemektedir. TRIP
celigindeki ZrOz partikiillerinin iki veya ili¢ tane uzakliginda, partikiiliin sol
yanindaki tanelerde (SFE=0.49) ise, tam tersi bir durum goézlenmektedir
(Martin, S. etal., 2011).

Seramik partikiiller kirilarak deforme olmadan 6nce yiiksek gerilmelere
dayanmaktadirlar. Araylizeyde yiik yoniine dik olarak plastik gerinim
artmakta ve o' martenzit olusumunun artmasi beklenmektedir. Fakat,
partikiiliin yan kisimlarinda daha diisiik gerinim oldugundan, o boélgelerde
daha az deformasyon ve faz donisimii ger¢eklesmektedir. Ayrica,
deformasyon sirasinda takviye fazi ZrO, tetragonaldan monoklinik faza
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doniismektedir. Spesifik hacmin artmasiyla, basma gerinimleri ortaya
cikmaktadir. Ostenit tanelerin konumlanmasina bagli olarak, bu ek
gerinimler plastikligi arttirmakta ve seramik partikiilin kutuplarindaki
Ostenit tanelerinde faz doniisimii artmaktadir (Martin, S. et al., 2011).

kiiciik yiik biiyiik yiik

kayma

Sekil 3.17. a) Takviyesiz, b) Al,O3 takviyeli, ¢) Mg-PSZ takviyeli TRIP matris
kompozitlerde matris ve takviye partikiilleri arasindaki etkilesimi gosteren sema (Martin, S.
etal., 2011).

Yarikararli Ostenitin plastik deformasyonu sirasinda, martenzit ve
ikizlerin olusmasiyla siineklikte 6nemli bir artis elde edilmektedir. Bu
nedenle, gerilme ve gerinim kaynakli martenzit ve ikizlerin olusabilecegi
sicaklik ve gerilme degerlerini tanimlamak gerekmektedir. Transformasyon
ve ikizlenme kaynakli plastisiteyi anlamak, olusturulan martenzit orani ve
ikiz aktivitesinin yani sira, faz transformasyonu ve ikizlenmenin aktarilan
ilave uzama degerleri bilgisini gerektirmektedir. Bu amagcla gerilim-sicaklik-
doniisim (STT) ve deformasyon-sicaklik-doniisiim (DTT) diyagramlari
kullanilmaktadir. STT ve DTT diyagramlar1 martenzit olusumu ve
ikizlenme dahil deformasyona bagli yapi1 doniisiimleri hakkindaki tiim
bilgileri 6zetlemekte ve TRIP ve TWIP etkilerini gdstermektedir. Ostenitin
martenzite doniisiimii, c¢ekirdeklenme esigi olarak adlandirilan kritik bir
Gibbs serbest enerji degisiminde baglamakta ve %1 martenzit olusumuyla
bu esige ulasilmaktadir. Martenzitik doniisiim i¢in ¢ekirdeklenme esigi,
kimyasal bilesime baghdir (Kovalev, A. et al., 2013).
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Sekil 3.18. Martenzitik doniisiim igin termodinamik itici kuvvete mekanik enerji katkisinin
sematik gosterimi (Kovalev, A. etal., 2013).
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Sekil 3.19. Martenzitik doniisim i¢in kimyasal ve toplam (kimyasal ve mekanik) itici
giiclerin sematik gosterimi (Kovalev, A. et al., 2013).

Deformasyon (mekanik) ikizlenmesi, istiflenme kusurlarinin olusumu
ve deformasyona bagli martenzitik faz doniisimii benzer mikroyapisal
streclerdir. Bu siireclerde, biiylikk atom gruplarinin hizli yaymmml
kooperatif (isbirlikli) hareketiyle ana kristalin kisitlanmis bir plaka
seklindeki bolgesi kesilmektedir. Deformasyon mikroyapilarini uyarlamak
ve yeni gelistirilmis 6zelliklere sahip malzemeler gelistirmek, temel olarak
farkl1 deformasyon islemlerinin kinetiginin detaylarini bilmeyi gerektirir
(Linderov, M., 2014).

Modern akustik emisyon (AE) teknigi, deformasyon islemlerinin
kinetiginin arastirtlmasi i¢in miikemmel bir in situ yontemidir. AKustik
emisyon, gegici elastik dalgalarin, bir malzemenin i¢indeki lokalize
kaynaklardan hizli enerji salinimi ile iiretilmektedir. Bu nedenle, AE
teknigi, plastik deformasyon sirasinda malzemede meydana gelen lokal
gerilme rahatlamasinin tahribatsiz izlenmesini saglayabilir. Birbiriyle
etkilesime giren birka¢ deformasyon mekanizmasi, gerinim sirasinda
aktiftir. Bu nedenle, (i) plastik deformasyonun karmasikligi—dislokasyon
kaymasi, ikizlenme ve martenzitik donilisiimiin dahil oldugu birincil
mekanizmalar arasindaki digerinin etkisini arttiran etkilesimin daha iyi
anlasilmasi; (i1) bireysel deformasyon islemlerinin kinetigini aragtirmak;
(ii1) mekanizmalarin her biri i¢in baslangic gerilmelerini veya gerinimlerini
belirlemek, yeni malzemelerin verimli bir sekilde gelistirilmesi i¢in esastir
(Vinogradov, A. et al.,, 2013). Coklu parametrik analiz, istatistiksel ve
orlintli tanima teknikleriyle birlestirildiginde, AE teknigi, bireysel ve toplu
kaynaklarin aktivitesini yiikleme kosullariyla iligkilendirmek i¢in bir arag
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saglamaktadir. AE, ¢ogu zaman basarili bir AE tespiti i¢in gerekli bir 6n
kosul olan ses hizina yakin oldugu varsayilan ¢ok yiiksek hizlarda meydana
gelen diflizyonsuz kaymaya benzer martenzitik gegisler tarafindan kolayca
iretilmektedir (Vinogradov, A. et al., 2013)

3.3.1.2 Takviye Doniisiimii

Stabilize edilmemis zirkonyum dioksit (ZrOy), sicakliga bagli olarak
i¢ faz (a, B, y) halinde kararli yapiya ulagmaktadir. Monoklinik ZrOa,
1200°C'ye kadar sicakliklarda kararli kalmakta; tetragonal ZrO. 1200-
1525°C’de ve ZrOz'nin kiibik yiiksek sicaklik fazi ise 1525- 2700°C’de
kararhidir. ZrO> genellikle MgO, Y203 veya CeO: ile stabilize edilmektedir
(Bokuchava, G. D. et al., 2018; Biermann, H. et al., 2009; Rajabi, J. et al.,
2015; Scharfl, W. et al., 2011).

TRIP matris kompozitin takviye fazini olusturan stabilize edilmis ZrO;
plastik deformasyonla olusan gerilme sayesinde, kiibik ve tetragonal
fazlardan monoklinik faza dontismektedir. Bu donisim kompozitin
mukavemetinin ve toklugunun artmasini saglamaktadir. ZrO> doniisiimilyle
birlikte kompozitin hacminin artmasi ve belli miktardaki enerjinin absorbe
edilmesi saglanmakta ve kompozitin toklugunda artis gozlenmektedir
(Eckner, R. et al., 2016). Ayrica, bu doniisim hacimsel artig Sayesinde
basma gerilmesine neden olmakta ve mukavemeti arttirmaktadir (Glagea, A.
et al., 2011). Seramik partikiiller, plastik deformasyonla hem mukavemeti
arttirmakta hem de o' martenzit ¢ekirdeklenmesini arttirmaktadir. Ayrica,
kiibik ve tetragonal fazlardan monoklinik faza doniisiim, TRIP ¢elik matrisi
ve seramik takviye arasindaki bagin kopmasim geciktirmektedir (Priiger, S.
et al., 2013). TRIP matris kompozitteki matris ve takviye fazlari1 arasindaki
arayiizeyin giiclii olmasi, ZrO, faz donilisimiiniin daha homojen olmasini
saglamakta ve TRIP ¢eliklere goére TRIP matris kompozitlerdeki
deformasyon sertlesmesi ve doniisiim oranlarini arttirmaktadir.

Genisleme

Sekil 3.20. Yiizey merkezli tetragonal ve hacim merkezli tetragonal birim hiicrelerin kiibik-
tetragonal faz doniistimii sonucu uyumu (Berek, H. et al., 2011).
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Sicakliga ve lokal kimyasal bilesime bagli olarak a ve b yoniinde
stkisma, ¢ yoniinde genisleme gergeklesmekte ve ZrO. kiibik fazdan
tetragonal faza doniismektedir (Berek, H. et al., 2011). ZrO. faz doniistimii
her zaman kiibik tanelerdeki kristal u¢larindan baslamaktadir (Berek, H. et
al., 2011; Scharfl, W. et al., 2011). Ancak, ana yol kiibik fazdan tetragonale,
tetragonalden stabil monoklinik faza dontisiimdiir.

Monoklinik yapidaki ZrOz'nin kiibik veya tetragonal fazindan daha
biiylik bir spesifik hacme sahip olmasi nedeniyle, bu faz doniisiimii TRIP
matris kompozitin mikroyapisinda basma gerilmelerine neden olmaktadir.
Kayma gerilmeleri ¢elik matristen seramik partikiillere iletilmekte ve ZrO;
fazinda doniistimi tetiklenmektedir. ZrO; faz doniistimii sirasinda hacimsel
genisleme nedeniyle, TRIP ¢elikte basma gerilmesi indiiklenmekte ve TRIP
matris kompozitin takviyesiz TRIP ¢eligine kiyasla daha yiiksek gerilmeye
sahip olmasi saglanmaktadir (Martin S.et al., 2013).

Kritik gerinimden sonra ¢elik matris ve seramik takviye
arayiizeyindeki baglar zirkonyum partikiilinden ve c¢atlaklarin birlestigi
yerden kopmakta ve makro diizeyde kusurlar goriilmeye baslanmaktadir.
Daha yiiksek sinterleme sicakliklart monoklinik ZrO, oraninin daha fazla
olmasin1 saglamaktadir. Geleneksel (basing uygulanmadan) sinterlemeyle
iretilen TRIP matris kompozitlerde stabilize ZrOz’nin sinterleme
sicakliginin ¢ok altinda sinterleme yapilsa bile, malzeme bilesenleri arasinda
difiizyon ger¢eklesmektedir. ZrO; partikiillerinden stabilize eden elementler
ayrilmakta ve celik matristeki elementlerle birleserek arayiizeyde Mg, Mn,
Al, O igeren spinel ve Mg, Mn, Si, O igeren silikat c¢okeltiler
olusturmaktadir. Zirkonyum MgO ile stabilize edildiginde, ((Mg, Mn)
A|204) spinel Ve (Mgo,ggMno,szsiC)g) (Mg, Mn) Si;04 silikatlari; Y203 ile
stabilize edildiginde ise YCrOs (itriyum kromat) ve (krom demir
zirkonyum) CrFesZr; ¢okeltileri olusmaktadir (Rajabi, J. et al., 2015; Berek,
H. etal., 2011).

Mg zirkonyum kafes yapisindan diflizyonla ayrilip, ¢elik matriste
¢okeltiler olusturmakta ve zirkonyumun stabilligi bozulmaktadir. Ote
yandan, Mn ¢elik matristen zirkonyum kafes yapisina difiize olmakta ve
zirkonyumun stabilligi geri kazanilmaktadir. Mn ve Mg iyonlarinin
benzerligi sebebiyle, Mn katyon kafes yapisinda Mg’un yerini almaktadir.
Bu sayede zirkonyum partikiillerinin tamamina yakini monoklinik faza
doniismekte, az miktarda kalinti tetragonal zirkonyum bulunmaktadir
(Berek, H. et al., 2011; Scharfl, W. et al., 2011).



Sekil 3.21. Kiibik ¢-ZrO; (siyah) ve tetragonal t-ZrO; (gri) arasindaki iligski ve (100)c ve
(110) t kafes diizlemlerinin paralellifinin sematik gosterimi (iyonlar: Zr** gri, O, beyaz)
(Martin, S. et al., 2013b).

3.3.1.3 Martenzitik doniisiimlerin kinetigi

Plastik deformasyonla birlikte Ostenitte gerilmeye ve gerinime bagl
olarak martenzitik faz doniisiimleri gerceklesmektedir. Gerilmeye bagl
olarak YMK vy 0stenit, HSP & martenzite ve & martenzitten HMK o
martenzite donlismektedir. Gerinime bagli olarak ise, Ostenit fazinda
ikizlenmeler olugmakta, ikizlenmeler o martenzite doniismektedir (Shen, Y.
S. etal., 2012; Glage, A. et al., 2013). Doniisiim {iriiniinii o' martenzit statik
sertlesme saglarken, doniisiimiin bir deformasyon mekanizmasi1 olarak
calismasi nedeniyle giiglii bir yumusama katkisi ortaya ¢ikmaktadir. (Olson,
G. B. et al.,, 2012). Doniisiim yumusatma ve sertlesme etkileri, gerilme-
gerinim egrisini normal asagi egimli sekilden yukar1 egimli sekle
egrilmesini  saglayabilir; bu sayede maksimum {iniform siinekligi
destekleyen ideal bir iistel sertlestirme davranisina yaklasmaktadir (Olson
G. B.etal., 2012).

Martenzitik doniisiimler; dominant kayma kafes bozulmasindan
kaynaklanan gerilme enerjisiyle, doniisiim sirasindaki Kinetik ve {iriin
morfolojisini degistirmektedir. Bu doniistimler, difiizyonsuz/yer degistiren
kat1 hal doniisiimlerinin bir alt kiimesi olarak tanimlanmakta ve goreceli
olarak keskin araylizlerin yayilmasiyla devam eden, birinci dereceden ve
heterojen doniistimlerdir. Bu doniistimlerin meydana geldigi termodinamik
kosullar altinda, kritik enerji bariyeri termal olarak tistlenilemeyecek kadar
biiylik oldugundan, klasik homojen c¢ekirdeklenmenin miimkiin olmadigi
sonucuna varilabilir. Kusurlu bir kristalde, kusur etkilesimleri Kklasik bir
¢ekirdegin enerjisini biiyiik Olgiide degistirebilir; bu nedenle heterojen
cekirdeklenme i¢in serbest enerji engeli homojen duruma gore biiyiik Slgiide
azalmaktadir. Genellikle heterojen martenzitik ¢ekirdeklenmedeki en 6nemli
etkilesimin kusurun gerilme alaniyla oldugu varsayilmaktadir (Olson, G. B.
etal., 2012).

Kayma bantlarindaki yiiksek isitiflenme kusur orani nedeniyle, plastik
deformasyon sirasinda Ostenitteki [110]{111} dislokasyonlari, [112]{111}
Shockley kismi dislokasyonlaria ayrilmakta ve her bir ymk {111} kafes
diizlemindeki istiflenme kusurlarmin diizenlenmesiyle & martenzitler,
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ardistk {111} diizlemlerdeki istiflenme kusurlarmin diizenlenmesiyle de
ikizlenmeler olusmaktadir (Martin, S. et al., 2015). Klasik bir martenzitik
embriyonun arayiizey yapisindaki dislokasyonlarin ayrilmalar1 sekil 3.23’te
gosterilmigtir. Embriyonun uzun mesafeli gerilme alani ve hacimsel gerinim
enerjisi esas olarak, bir diizlemde kristal diizlemler iizerindeki doniisiim
tutarlilik (coherency) dislokasyon dizisinden kaynaklanmaktadir (Sekil
3.23a). Ikinci dislokasyon dizilimi, mevcut bir kusurun ayrismasindan
kaynaklandiginda, ¢ekirdeklenme icin gereken serbest enerji bariyeri biiyiik
Olglide azalmaktadir (Olson, G. B. etal., 2012).

(a)

~RB

(d)

Sekil 3.23. Martenzitik arayiiziin ayrik-dislokasyon modeli: (a) makroskopik sekil gerinimi
E iireten transformasyon tutarliik dislokasyonlar, (b) tamamlayict kayma P iireten
tutarlilik dislokasyonlari; (c) kafes-degismez P deformasyonu iireten uyumlu olmayan
dislokasyonlar; (d) toplam arayiiz yapisi (Olson, G. B. et al., 2012).

Sekil 3.24. Kusur ayrigmasiyla heterojen martensitik ¢ekirdeklenme: (a) g¢ekirdeklenme
kusuru; (b) Sekil 3.23 (a) 'daki arayiizey tutarlilik dislokasyonlarinin yatay diizlemlerde
tretmek igin ayrilmasi; (c) neredeyse dikey diizlemlerde, Sekil 3.23 (b) ve (c) 'deki
eszamanli arayiizey dislokasyon dizilerinin tiretilmesi (Olson, G. B. et al., 2012).
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Plastik deformasyonla birlikte olusan istiflenme kusurlari, ¢
martenzitler, kayma bantlar1 ve mekanik ikizler olusmaktadir (Priiger, S. et
al., 2013; Martin, S. et al., 2011; Linderov, M., 2014; Borisova, D. et al.,
2013). Plastik deformasyonun artmasiyla € martenzitler etkilesime girerek o’
martenzitleri ve deformasyon (mekanik) ikizlenmelerini olusturmaktadir
(Ma, Y. et al, 2017). o’ martenzit tercihen & martenzitlerin ya da
ikizlenmelerin kesisim noktalarinda ¢ekirdeklenmektedir. Bu yapilarin
kesisimi, Sekil 3.24a'da gosterildigi gibidir. Daha giicli kusurlar
dislokasyon ayrilmasiyla iretilmekte ve dolayisiyla diisiik itici kuvvetlerde
gerinim kaynakli ¢ekirdeklenmeler meydana gelmektedir (Olson, G. B. et
al., 2012).

Doniistimiin baskin olarak gerilme destekli veya gerinim kaynakli
¢ekirdeklenmeden baslatildigi sicaklik, Sekil 3.25°teki sematik gerilme-
sicaklik diyagraminda gosterilmektedir. Sogutmadan martenzit baslangic
(Ms) sicakligina kadar, mevcut ¢ekirdeklenme bolgeleri sayesinde olusan
kendiliginden doniisiim meydana gelmektedir. Aynmi1 bolgelerdeki gerilme
destekli c¢ekirdeklenme belirtilen kati ¢izgi ile gosterilen gerilmede
gerceklesmektedir (Olson, G. B. et al., 2012).

Gerinim kaynakl
celardeklenme |

[zotermal -T_—‘-,:_:_&__
N f T
— /' Ana fazlans akma daysmm:

(kayens ksvoakl baglangc akmaci)

¢

Gerilme -

Atermal g{ Genlme destzkl: pelirdzilenme (donigim
'/ kayaakis baglangyy akmas)

M, M M,
Sicaklilk——+

Sekil 3.25. Gerilme destekli ve gerinim kaynakli martenzitik doniigiim arasindaki iliskilerin
sematik gosterimi (Olson, G. B. et al., 2012)

Uygulanan gerilme, sogutmadaki doniisiimden sorumlu olan ayni
cekirdeklenme bolgelerinin (ayn1 toplam kritik itici gligle) calismasina
yardimct olmaktadir. Bu tiir gerilme destekli ¢ekirdeklenme, herhangi bir
gerilme durumu ig¢in, gerilme termodinamik etkisi ile tanimlanabilir (Olson,
G.B.etal, 2012):

Ag° = ty1 + Onén

burada t ve on, diizlemlerdeki ¢oziilen kayma ve doniisiim kaymasini ve
transformasyon kaymasinin yonlerini (yr) ve normal gerilmeleri  (&n)
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gostermektedir. Bununla Dbirlikte, uygulanan gerilme ana fazin akma
gerilmesini asarsa, plastik gerinim sayesinde ¢ekirdeklenme meydana
gelebilmektedir. Bu sartlar altinda, c¢ekirdeklenme bolgeleri bol miktarda
bulunmakta ve bu, esasen gesitli kayma band1 kesigme tiirlerinden olusan ve
tane sinirlari olan kesisimleri igeren ¢ok sayida gerinim kaynakli bolgelerin
gozlenmesini saglamaktadir.

Ms° ile belirlenmis bir sicaklikta, bu gerilme ana fazdaki kayma igin
akma gerilmesine ulagsmaktadir. Ms®'in dstiinde, yeni c¢ekirdeklenme
bolgeleri, belirtilen kati egrisiyle gosterilen gerilme seviyesinde, plastik
gerinimi tetikleyen gerinim kaynakli ¢ekirdeklenme gerginligin olusturdugu
cekirdeklenmeyi tetiklemektedir. Bu nedenle Ms® sicakligl, iki
¢ekirdeklenme modunun baskin oldugu sicakliklar arasinda yaklasik bir
sinirdadir; Ms® yakininda her iki mod da ¢aligmaktadir. Transformasyon
plastikliginden dolay1, gézlenen akma gerilmesi, Ms®’nin altindaki gerilme
destekli transformasyon icin gerilmeyi izlemektedir. Mg sicakliginin
istiinde, kirilma deformasyonunda herhangi bir doniisim meydana
gelmemektedir. (Olson, G. B. et al., 2012).

Gozlemlenen kayma bandi kesisimlerinde gerinim  kaynakli
martenzitik ¢ekirdeklenmenin kinetigi, iki sicakliga bagli parametre ve sabit
bir {is igeren basit bir baginti ile tanimlanabilir:

F*=1-exp{-B[1-exp(-0e)]"}

Birinci parametre (a), gerinim kaynakli kayma bandi olusum oranini
gostermektedir ve temel olarak istiflenme kusur enerjisine baglidir. Ikinci
parametre (B), bir kesme bandi kesisiminin bir martenzitik embriyo {iretme
olasilig1 ile dogrusal olarak iliskilidir ve y Ostenit ve o’ martenzit olmak
iizere, martenzitik AG'™% reaksiyon kimyasal itici gii¢ sayesinde
gerceklesmektedir. Doniisiim egrisi (martenzit ve plastik gerinimin hacim
orani) sigmoidaldir ve B parametresi tarafindan belirlenen bir doygunluk
degerine yaklagsmaktadir. Plastik gerinim kaynakli doniistim orani, her iKi
parametre ile de kontrol edilmektedir. Bu doniisiim kinetiginin sicaklik
duyarlihg: biiyiik olgiide AG'™ ve istiflenme kusur enerjisinden
kaynaklanmaktadir ve entropi farkliliklart AG'~* ve AS'*nin azalmastyla
en aza indirilebilir (Olson, G. B. et al., 2012).

[Ik déniisiim hiz1 f, ns ¢ekirdeklenme bélgelerinin yogunlugu, V ise
anlik ortalama martenzitik hacimdir ve v ise g¢ekirdeklenme girisimi
frekansidir. Belirli bir f'yi elde etmek i¢in gereken kritik AG, sicakliga (T)
dogrusal bir baglilik gosteren bagmtisiyla verilmektedir. Gerilme destekli
dontigiimlerde, dontlisim plastisikligi oraniyla gerceklesen akma ve
uygulanan gerilme orani eslesmekte; bu da f= ke’nin maruz kalinan
doniisim oranina karsilik gelmektedir. Yiiksek mukavemetli TRIP
celiklerinde Ms°nin altindaki sicakliklarda gozlenen akma gerilmesinde
toplam termodinamik itici kuvvetin (kimyasal ve gerilim katkisi)
hesaplanmasi, denklemin dogrusal AGerit(T) iliskisini dogrulamaktadir:
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f=nsVvexp[-(A+BAG)/RT]
AGerie(f)=-1/B[A+RT In(finsVy)]

3.4 Kullanilan Yontemlerin Etkisi

Bu tez c¢alismasinda, nano boyutta celik matris ve toz metalurjisi
yontemlerinden mekanik alasimlama yontemi kullanilmistir. Bu sebeple,
kullanilan yontemlerin etkisini incelemek amaciyla, celiklerin mekanik
ozelliklerini gelistirmek i¢in nanoteknoloji kullanimi ve toz metalurjisiyle
iretilen celiklerin mikroyapisi, yorulma ve kirilma davraniglarina yer
verilmistir.

3.4.1 Celiklerin mekanik o6zelliklerini gelistirmek i¢in nanoteknoloji
kullanim

Son on yilda, tane kiigliltmesinin polikristal malzemelerin
dayanikliligimi ve toklugunu ayni anda arttirmanin etkili bir yolu oldugu
goriilmiis ve celiklerin kapsamli mekanik 6zelliklerini dikkat c¢ekici sekilde
iyilestirmek i¢in kullanilmistir (Shi, X. et al., 2013). Ortalama tane
bliyiikliigii veya agirlikli ortalama tane biiyiikliigii azaldikg¢a, polikristal
malzemelerin (6rnegin celiklerin) akma dayaniminin ve sertliginin, Hall-
Petch iliskisine gore, biiyiik Olclide artmasi beklenmektedir. Tane
biiyiikliigii nanometre araligina kiiciildiikten sonra ters Hall-Petch iligkisi
gozlenebilir. Nano taneli g¢eligin mikroyapisinda son derece yiiksek tane
siir1 bulunmaktadir; bu nedenle deformasyon mekanizmasini tane kiitlesi
yerine tane sinir1 etkilemektedir. Tane kiiciiltmesi gelikler igin yiiksek
dayanim elde etmenin ana yolu olmaktadir (Lesuer, D. et al., 2010; Shi X. et
al., 2013).

Celiklerin mikroyapisinda ince partikiiller kullanilmasi, 1sidan
etkilenen bolgelerin, lokalize tane biiylimesiyle ¢esitli derecelerde
gevreklesme ve lokal olarak yumusama etkisi gosterme egilimine yol
agmaktadir. Isidan etkilenen bolgelerin tanelerini inceltmek ve toklugunu
arttirmak i¢in  oksit dagilimiyla mukavetlendirme (ODS), c¢elige
nanopartikiilleri ekleme vb. yontemler kullanilabilir (Lei, Y. et al., 2007;
Mann, S. et al., 2006). Yiiksek sicakliklarda gergeklesen tane irilesmesi,
tane sinirt ayrimi ve gesitli cekme direnci etkileri (Malow, T.R. et al., 1997;
Matsuia, K. et al. 2006) veya tanelerin i¢indeki nano ikizlenme sinirlarinin
tane sinirlart modifikasyonuyla engellenebilir (Li, X. et al., 2010). Bu
mekanizmalarin  timii  yiiksek mukavemetli ¢eligin  siinekligininin
korunmasini saglamaktadir (Shi, X. et al., 2013).

Nanoteknoloji, yiiksek mukavemetli c¢eliklerin siinekligini 6nemli
Olgiide arttirmak i¢in potansiyel bir ¢Oziim saglamaktadir; ¢linkii
nanokompozit ¢elikler dislokasyon hareketinden ziyade kayma ve difiizyon
gibi tane sinir1 mekanizmalariyla deforme olmaktadir. Tane kiiciiltmesi ve



63

mikron veya nano boyutta y taneleri olusumunu saglayan faz doniisimii
kaynakli plastiklikle (TRIP) birlikte celige mukavemet, siineklik ve
deformasyon sertlesmesi (peklesme) kabiliyeti agisindan olaganiistii
nitelikler saglamaktadir. Ancak, kismi ergime nedeniyle karbiir ¢okeltileri
olusmakta ve tane sinirlarinda meydana gelen karbiir cokeltileri iri
boyuttaysa, paslanmaz ¢eligin siiriinme-yorulma direncini ve kirilma
direncini diisiirtirken; daha kiigiik boyuttaki karbiirler ise, tanelerin
biiyiimesini engellemekte ve paslanmaz c¢eligin ¢arpma Ozelligini ve
dayanimin1 6nemli 6lgiide iyilestirmektedir (Lo, K. H. et al., 2009; Shi, X. et
al., 2013).

Nanoteknolojinin kullanimiyla, fazlarin doniisiimii veya deformasyon
kinetigi yoluyla geliklerin istenen mikroyapilarinin elde edilmesi veya nano
Olgege kadar kilit kimyanin kontrol edilmesiyle, c¢eliklerin mekanik
ozelliklerinde ve korozyon direncinde kayda deger gelismeler saglanmistir.
Tane biiyiikligii ve dagilimini, mikroyapinin heterojenligini ve derecesini
kontrol ederek (Ornegin, miktar, morfoloji ve nano fazlarin dagilimi),
kuvvet/tokluk birlikteligi ve ¢eliklerin diger ozellikleri biiylik Olgiide
arttirilabilir (Bhadeshia, H. et al., 2017).

Sekil 3.19'da ferrit tane biiylikliigi ile sementit kalinlig1 tizerindeki
etkisi gosterilmistir. Tane kiicliltmesi, ayn1 zamanda ince sementit
parcaciklarina da yol agmakta Ve ferrit tane biiyiikliigii kiigtildiigiinde tokluk
artmaktadir. Benzer mantik, beynitik ferrit ve karbonla zenginlestirilmis
kalint1 Ostenit karigimlari i¢in de gegerlidir. Karisimin (op +y) genel olarak
inceltilmesinin sertlikte bir iyilesmeye yol agmaktadir (Bhadeshia, H. et al.,
2017).
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Sekil 3.26. Ferrit tane biiyiikligiiniin sementit kalinligina goére degisimini gosteren
diyagram (Tane kii¢iiltmesi, ayn1 zamanda ince sementit pargaciklarina da yol agmaktadir,
boylece toklugun iyilesmesi beklenmektedir) (Bhadeshia, H. et al., 2017).

Gerilmede sayesinde olusan siinek kirilma; genellikle ¢ekirdeklenme,
bosluklarin biiylimesi ve kirllmasindan olugsmaktadir. Ancak, gerilme
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uzamasinda, homojen olarak dagitilan plastik gerilme sayesinde numune
homojen bir sekilde deforme olmaktadir. Deformasyon elbette c¢eligi
sertlestirmektedir; ancak, bir noktada sertlestirme hizi bolgedeki azalmay1
dengelemek i¢in yeterli degildir, bu yiizden deformasyon boyunlanmaya yol
agmaktadir. Bu durum, miihendislik gerilmesinin maksimuma ulastig1 ve
kirilmanin kaginilmaz hale geldigi noktadir. Iyi bir celikte, uzamanin
cogunlugu homojen olmalidir (Bhadeshia, H. et al., 2017).

Sekil 3.27, tamamen ferritik ¢elik iizerinde yapilan iki gerilme testini
gostermektedir. Tane boyutu kiiglildigli zaman mukavemet agik bir sekilde
artmaktadir; ancak plastik kararsizlik akma meydana gelir gelmez devreye
girdigi i¢in uniform uzama gozlenmemektedir. Buna karsilik, ayni ¢elik
daha iri taneli bir yapiya sahip oldugu zaman, deformasyon sertlesmesi
(peklesme) ve dikkate deger uniform siineklik gostermektedir. Deformasyon
sertlesmesi mekanizmasi, oncelikle dislokasyonlarin c¢ogalmasidir. Ince
taneli numuneler, deformasyon sertlesmesi kabiliyetinden yoksundur; ¢iinkii
dislokasyon etkilesimleri iri taneli bir numunede oldugu gibi gelisecek alana
sahip olmayabilir ve dislokasyon yogunlugu bitisik sinirlara gémiili olan
kusurlarla azaltilabilir (Bhadeshia H. et al., 2017).
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Sekil 3.27. Iki farkli ferrit tane biiyiikliigiine sahip arayer atomsuz ferritik gelik iizerinde
gerceklestirilen gekme testlerine ait diyagram (Bhadeshia, H. et al., 2017).

3.4.2 Toz metalurjisiyle iiretilen celiklerin mikroyapisi, yorulma ve
Kirilma davramslar:

Toz metalurjisiyle {iretilip sinterlenenen ¢elikler; diisiik maliyet,
yiikksek performans ve net sekle yakin islemden gecirilme kabiliyetleri
nedeniyle birgok uygulamada dovme ¢eliklerinin yerini almaktadir. Bu
malzemelerin kirilma ve yorulma davranisi ¢ok Onemlidir. Sinterlenmis
celigin mekanik davranigini etkileyen parametreler; gozeneklilik, mikroyap1
ve kalint1 gerilmeler olarak siralanabilir (Chawla, N. et al., 2013)

Toz metalurjisi  ¢eliklerinin  ve  sinterlenmis  malzemelerin
mikroyapisinda, tipik olarak, bu malzemelerin mekanik 6zelliklerine
oldukca zararli olan sinterleme sonrasi kalinti gézeneklilik bulunmaktadir
(Salak, A., 1997; Hadrboletz, A. et al., 1997). Gozeneklilik; ham yogunluk
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(basing uygulanan yapinin yogunlugu), sinterleme sicakligi ve siiresi, alagim
ilavesi ve baslangi¢ tozlarinin partikiil biiytikligii gibi cesitli parametreler
tarafindan kontrol edilmektedir (Salak, A., 1997). Ozellikle, gdzenekliligin
orani, blytikligii, dagilimi1 ve morfolojisi, malzemelerin mekanik davranisi
tizerinde onemli bir etkiye sahiptir (Hadrboletz, A. et al., 1997; Polasik, S.
J., et al., 2002). Genel olarak, sinterlenmis demir alasimlarinda gézeneklilik
¢ift durumlu olup, birincil veya ikincil gozeneklilige boliinebilir. Birincil
gozeneklilik, sinterleme sirasinda tam densifikasyondan daha az sonuglanan
toz istiflenme 6zellikleri nedeniyle daha biiyilik gdzeneklerden olugmaktadir.
Diger yandan, ikincil gozeneklilik, sinterleme sirasinda olusan bir veya daha
fazla alasim ilavesinin gecici sivi fazindan kaynaklanan, ¢ok daha kiiglik
gozeneklerden olugmaktadir. Demir igeren toz metalurji alagimlari, kalinti
gozeneklilik ve toz partikiillerinin heterojen dagilimi ve sinterleme sirasinda
alasim 1lavelerinin tamamlanmayan diflizyonuna bagli olarak gelisen
heterojen bir mikroyapiya sahiptir (Salak, A., 1997). Ornegin, grafit tipik
olarak toz metalurjisiyle iretilen ¢eliklerde bir karbon kaynagi olarak
kullanilmaktadir; bu nedenle karbon igerigi ve/veya sogutma oranindaki
yerel degisimlerden kaynaklanan beynit, iri ve ince perlitten olusan bir
mikroyap1 olusmaktadir. Diger taraftan, nikel, sinterleme sirasinda kati
halde kalmaktadir. Nikel baskin bir sekilde gézeneklerin gevresinde bulunan
heterojen mikroyapiya katkida bulunmakta ve yalmzca kismen demirin igine
yayilmaktadir (Polasik, S. J., et al., 2002). Bu nedenle, toz metalurjisiyle
iretilen geliklerde mikroyapi, uygulanan gerilme altindaki hasarin
baslangicinda ve evriminde kesinlikle rol oynamaktadir (Chawla N. et al.,
2013Db).
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(c)

Sekil 3.28. Toz metalurjisiyle iiretilen ¢eliklerin ii¢ farkli yogunluktaki mikroyapisi: (a) 7.0
gcm= (b) 7.4 g cm3 ve (c) 7.5 g cm~2 (En diisiik yogunlukta daha yiiksek gozeneklilik
oraninin yani sira daha biiyiik, daha diizensiz gozenekler bulunmaktadir) (Chawla, N. et al.,
2013b).
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Sekil 3.28'de goriildiigii gibi, en diisiik yogunluktaki gozenekler, diger
iki alasimdaki gozeneklerden ¢ok daha biiyiik ve diizensiz olup; ayrica
partikiiller arasindaki bosluklar boyunca daha kiimelenmis ve ayrilmistir.
Taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenen c¢elikte, gozeneklerin
cevresi etrafinda perlit (iri ve ince), beynit ve Ni agisindan zengin Ostenit
iceren fazlart oldugu gorilmistir (Sekil 3.29). Uygulanan sinterleme
sicakliklari, nikelin bir sivi olusturmasina neden olacak kadar yiiksek
degildir, bu nedenle yalnizca nikelin kat1 hal diflizyonu gergeklesmektedir
(Chawla, N. et al., 2013b).

Sekil 3.29. Toz metalurjisiyle iiretilen gelikte; perlit, beynit ve Ni bakimindan zengin
Ostenit igeren mikroyapisal fazlar (Chawla, N. et al., 2013b).

Monotonik ¢ekme gerilmesi altinda, gézeneklilik, etkili yiik tasiyan
kesit alanin1 azaltmakta ve gerinim lokalizasyonu ve hasari igin bir gerilme
bolgesi olarak islev gormekte ve hem mukavemeti hem de siinekligi
azaltmaktadir (Hadrboletz, A. et al., 1997). Gozeneklilik oranindaki (>%5)
bir artista gozenekler birbirine baglantida olma egilimindedir. Baglantili
gozenekler, partikiiller arasinda nispeten daha kiiciik sinterlenmis bolgelerde
gerinim lokalizasyonunda bir artisa neden olurken; izole gozenekler daha
homojen deformasyona neden olmaktadir. Malzemedeki go6zeneklilik
dagilimi homojen degildir ve gerinim lokalizasyonu gozenek kiimelerinde
gerceklesmektedir (Danninger, H. et al., 1993; Chawla, N. et al., 2013b)

Alagimlarin monotonik davraniglari, gdézeneklilik orant ve gozenek
morfolojisinden etkilenmektedir. Yogunlugun artmasi, Young modiiliinde,
orantili limit geriliminde veya %2 zorlama geriliminde (gerilme-gerinim
egrisinin dogrusal elastik boliimiinden %?2'lik bir sapma ile Olgiilen
malzemede akma baslangici olarak alinan), ¢ekme dayanimi ve kopma
uzamasinda bir artisa neden olmaktadir (Tablo 3.2). Orta derecede bir
gozeneklilik orani bile (~%10-12), mukavemette ve kopma uzamasinda
onemli bir diislise neden olmaktadir (Chawla, N. et al., 2013b).



67

Tablo 3.2. Fe-Mo—Ni ¢eligin gekme dayanimi (Chawla, N. et al., 2013b).
Yogunluk Young Orantilh Maksimum Kopma
(gcm™3) modiilii limit cekme uzamasi
(GPa) gerilimi dayanimi (%)
(MPa)

7 138.6+1.2 160+£19.4 570.6+8.1 2.1+0.1

74 171.6+0.8 18948.1 745.2424 4.6+£0.4
7.5 182.6£1.9 196.4+9.3 784.4+16.3 6.5+0.7

Sekil 3.30a’da gortldiigii gibi, en diisiikk yogunlukta, ¢ekme kirilmast,

oncelikle

malzemenin

sinterlenmis  boyunlarindaki

lokalize

bosluk

cekirdeklesmesi ve biiyiimesi ile gergeklesmektedir. Bununla birlikte, daha
yiiksek yogunluklarda, tamamen yogun olan perlitik tanelerin kirilgan
kirilmasinin yani sira, siinek yirtilmasi ve kirillgan kirilma, tamamen yogun
malzemelerin 6zelliklerinden daha karakteristiktir (Sekil 3.30b) (Chawla, N.

etal., 2013b).

Sekil 3.30. (@) 7.0 g cm® ve (b) 7.5 g cm?® alasimlarmin ¢ekme kirilmasi (Diisiik
yogunlukta lokalize bosluk biiyiimesi, yliksek yogunlukta bosluk biiyiimesi ve kirilgan
boliinme kirigi kombinasyonu gézlenmektedir) (Chawla, N. et al., 2013b).
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Porozite (gozeneklilik), ayn1 zamanda yorulma davranisini da 6nemli
olgtide etkilemektedir; ancak porozitenin yorulmadaki rolii monotonik
¢ekmeden oldukga farklidir. Bir¢ok arastirmada (Hadrboletz, A. et al., 1997
Polasik, S. J., et al., 2002; Christian, K.D. et al., 1995; Lindstedt, U. et al.,
1997), catlak baslangicinin numune ylizeyinde veya yakininda bulunan
gozeneklerde veya  goOzenek  kiimelerinde oldugu  bildirilmistir.
Gozeneklerdeki, oOzellikle de yiizey gozeneklerindeki nispeten yiiksek
gerilme, catlak baslangicina yol acan lokalize kaymaya neden olmaktadir.
Gozeneklilik orani, gozeneklerin biyiikligii, sekli ve agiklhigi, toz
metalurjisiyle tretilen malzemelerinin yorulma davranisini kontrol eden
onemli parametrelerdir (Christian, K.D. et al., 1995). Genel olarak, diizensiz
gozenekler, milkemmel yuvarlak gozeneklerden daha fazla gerilmeye
sahiptir (Salak, A., 1997). Gozenekler ayni zamanda, gozenekler arasi
ligamentler sayesinde c¢atlak ilerlemesi igin baglanti bolgeleri gorevi
gormektedir (Hadrboletz, A. et al., 1997; Polasik, S. J. et al., 2002). Kiigiik
catlaklar, yorulma sirasindaki gézeneklerden g¢ekirdeklenmekte ve yorulma
kirilmasina yol agan daha biiyiik bir ¢atlak olusturmak tizere birlesmektedir
(Polasik, S. J. et al., 2002). Mikroyapinin heterojen olmasi, gatlak egriligine
katkida bulunmaktadir. Partikiil sinirlari, ince perlit ve nikel bakimindan
zengin bolgeler gibi mikroyapisal engeller, catlak durdurma ve catlak
sapmasina neden olmaktadir (Chawla, N. et al., 2013b).

Sekil 3.31. Heterojen mikroyapi yoluyla yorulma gatlak davranisi: (a) Ni bakimindan
zengin bolge ve (b) perlit (Catlak, Ni bakimindan zengin bolgelerde yayilmakta, ancak
ignemsi FesC sayesinde perlit ile biikiilmekte ve saptirilmaktadir) (Chawla, N. et al.,
2013b).

Toz metalurjisiyle iiretilen ¢eliklerinin heterojen mikroyapilart da bu
malzemelerdeki yorulma catlak biiylimesi iizerinde ©onemli bir etkiye
sahiptir. Yorulma ¢atlamasi, ¢atlak ucundaki faza/fazlara onemli derecede
baghdir (Sekil 3.31) (Chawla, K.K. et al., 2006). Ni bakimindan zengin
bolgeler icin, catlaklar dogrusal bigimde yayilma egilimindedir; bu da Ni
acisindan zengin bolgelerin ¢atlak yayilmasina karst ¢ok az direng
gosterdigini veya hi¢ direng gostermedigini gostermektedir. Bu durum, Ni
bakimindan zengin fazin ¢ok yumusak oldugunu belirterek, Ni a¢isindan
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zengin Ostenit fazlar1 olabilecegini gosteren Vickers sertlik verileriyle de
desteklenmektedir (Prasad, S. N. et al., 2003). Perlit bolgeleri i¢in, ¢atlaklar
kopriileyen ferrit matrisindeki bazi FesC partikiillerle, c¢atlaklar yiiksek
derecede sapma egilimindedir. Ni bakimindan zengin bolgelerin igindeki
gozenekler ayrica ikincil catlaklar icin ¢ekirdeklenme bolgeleri olarak da
islev gorebilmektedir. Catlak ucundan onceki gozeneklerden kaynaklanan
bu catlaklar, ¢ogunlukla ana catlaklara katilmaktadir (Polasik, S. J. et al.,
2002; Prasad, S. N. et al., 2003). Catlak sapmasi nedeniyle; iri perlit, ince
perlit ve beynit boyunca ilerleyen catlaklarin tiimii, yorulma direncinde
biiyiik artislara neden olmaktadir. Catlak durdurma siklikla gerceklesmekte
ve ayrica dallanma yoluyla ¢atlak sapmasina neden olmaktadir (Chawla, N.
et al., 2013b).

Tablo 3.3. Mikroyapidaki mikro bilesenlerde olusan catlak biiyiimesi (4 x10° m /dongii
nominal ¢atlak biiyiimesi) (Chawla, N. et al., 2013b).

Faz Yorulma catlak biiyiime Toplam ¢atlak yolu
oram (10® m/déngii) orani
(%)
Ni bakimindan 1,74+0,89 35,9
zengin
Iri perlit 0,55+0,04 41,7
Ince perlit 0,18+0,04 19,0
Beynit 0,08+0.01 3,5




70

4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1 Kullanmilan Malzemeler

Literatirde yapilan c¢alismalarda, TRIP matris kompozitlerin
tiretiminde matris olarak Ostenitik, yar1 kararli ve genellikle 16Cr-6Mn-9Ni,
16Cr-6Mn-6Ni, 16Cr-6Mn-3Ni kimyasal bilesimine sahip TRIP ¢elikleri
kullanilmaktadir (Guk, S. et al., 2014a, 2014b; Eckner, R. et al., 2016;
Linderov, M. et al.,, 2014; Weidner, A. et al., 2015). TRIP matris
kompozitlerde, SFE’nin diisik olmasi o martenzit doniisiimiiniin
gerceklesmesini etkileyen belki de en 6nemli parametredir (Bhadeshia, H. et
al., 2017; Jahn, A. et al., 2009). Bu nedenle, bu tez ¢alismasinda matris
malzemesi olarak, SFE’nin diisiik olmasi amaciyla Ni orani (agirlik¢a %) 8-
10,5 olan, (17Cr-Mn-8Ni) ostenitik, yar1 kararli, 25+14 pm boyutlarinda
kiiresel formda 304L paslanmaz celik tozlar1 kullanilmistir (Sekil 4.1,4.2 ve
tablo 4.1). Uretilecek olan kompozit malzemenin sertlik ve basma dayanimi
gibi mekanik 6zelliklerinin yiiksek olmasi amaciyla da takviye malzemesi
olarak 40+12 nm boyutlarinda (ancak tedarik siirecinde topaklanmis halde
mikro boyutta) Y20z ile stabilize edilmis seramik ZrO. partikiilleri
kullanilmustir (Sekil 4.3, 4.4).

Sekil 4.1. 304L paslanmaz celigin SEM goriintiisii.
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Sekil 4.2. Celigin EDS analizi.
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Tablo 4.1. 304L paslanmaz geligin kimyasal bilesimi (agirlikga %).
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Sekil 4.3. Tedarik siirecinde a) ve b) topaklanmis halde mikro boyutta, ¢) 40+12 nm
boyutlarinda Y03 ile stabilize edilmis ZrO2’un SEM goriintiileri.
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133K]
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Sekil 4.4. Y,0; ile stabilize edilmis ZrO,’un EDS analizi.

4.2 Malzeme Uretimi

304L paslanmaz geligi tozlari, Y203 ile stabilize edilmis ZrO> takviye
partikiilleri ile agirlikca %1, 2, 3, 4 ve 5 oranlarinda karistirilmis ve igerisine
mekanik alagimlama islemi sirasinda matris tozlar1 ve takviye partikiilleri
arasindaki soguk kaynak etkisini azaltmak ve birbirleriyle kiimelenmeleri
engellemek amaciyla 304L-ZrOz karisimina proses kontrol ajani (PCA)
olarak agirlikca %2 streaik asit ilave edilmistir. Hazirlanan karisim,
icerisinde toz-bilya orani ise 1:20 olacak sekilde 10 mm ¢apinda krom ¢elik
bilyalarin bulundugu 304L paslanmaz ¢elik kaplara konulmus ve koruyucu
atmosfer olarak argon atmosferinde, planet bilyali mekanik O6glitme
(alasimlama) cihazinda, 160 rpm dénme hizinda aktif olarak 2 saat mekanik
alagimlama islemine tabi tutulmustur (Sekil 4.5). Mekanik alasimlama
islemi sirasinda siirtlinme gibi nedenlerden dolay1 ¢alisma ortaminda ve
dolayisiyla toz ve partikiillerde olusabilen ve tozlarin 6zelliklerini olumsuz
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yonde etkileyebilen asir1 sicaklik artisin1 6nleyebilmek i¢in her 45 dakikalik
alasimlama igslemi sonrasinda 30 dakikalik dinlendirme islemi
uygulanmistir. Mekanik alagimlanmis tozlar, SFE’nin diisiik olmasin
saglamak amaciyla 1000 MPa’lik bir basing altinda soguk (oda sicakliginda)
olarak preslenmistir. Daha sonrasinda, soguk olarak preslenmis tozlar, tiip
firnda 5dk/°C 1sitma hizinda 1280°C supersolidus sicakliginda 2 saat
sinterlenmistir (Sekil 4.6). Sinterleme sonrast numuneler firinda sogumaya
birakilmistir. Sonugta 5 mm capinda, 6giitiilmemis ve dgiitiilmiis takviyesiz
304L numunelerle birlikte agirlikga farkli oranlarda Y203 ile stabilize
edilmis nano boyutta ZrO. takviyeli 304L-ZrO, kompozit numuneler
tretilmistir (Tablo 4.3).

Mg

Sekil 4.5. Planet bilyali 6giitme cihazi ve 304L paslanmaz ¢elik kap.

Sekil 4.6. Sinterleme isleminin gergeklestirildigi Ar atmosfer korumali tiip firin.
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Tablo 4.2. Uretilen TRIP matris kompozit numunelerdeki ZrO, takviye oranlari ve
ogiitiilme durumlart.

Numune Ogiitiilme 304L Y20z ile PCA
No Durumu stabilize (%2
edilmis Steraik
ZrOz Asit)
(Agr. %)

1 - 98 - 2

2 + 98 - 2

3 + 97 1 2

4 + 96 2 2

5 + 95 3 2

6 + 94 4 2

7 + 93 5 2

4.3 Deneyler

4.3.1 Basma Testi

Tez kapsaminda iiretilen numunelerin basma dayanimlarini belirlemek
icin numunelere, 0,02 m/sn hizda basma testi uygulanmis ve cihazin
kapasitesine bagli olarak 240 kN’luk basma yiikiine ulastiginda test
durdurulmustur (Sekil 4.7).

Sekil 4.7. Basma testinin gergeklestirildigi basma cihazi SHIMADZU EHF-EV200k2-040-
0A.

4.3.2 Sertlik Testi

Uretilen numunelerin  sertlik degerlerinin belirlenmesi amaciyla
numunelere 2.5 mm ¢apinda sertlestirilmis ¢elik bilya ile 15 sn boyunca
187.5 kgf uygulanarak Brinell sertlik testi yapilmistir (sekil 4.8).
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Sekil 4.8. Sertlik testinin gergeklestirildigi Brinell sertlik cihazi.

4.3.3 Yogunluk Testi

Uretilen numunelerin yogunluk ve goézeneklilik oranlarinin belirlenmesi
amaciyla, teorik yogunluk degerleri hesaplanip, numunelerin hacmi ve
kiitlesi Ol¢iilerek numunelerin deneysel yogunlugu hesaplanmistir. Deneysel
ve teorik yogunluk degerleri birbirleriyle karsilastirilarak (oranlanarak)
relatif yogunluk degerleri elde edilmistir.

4.3.4 SEM ve Optik Mikroskop Analizleri

Numuneler, 800-1000-1200’lik SiC zimpara kagitlar1 kullanilarak
zimparalanip, 1 um elmas siispansiyon ile parlatilmistir. 300 ml hidroklorik
asit (HCI), 200 ml nitrik asit (HNOs), 50 ml doymus demir ( II) klortr
(FeCly) ¢ozeltisi ve 2,5 g bakir (II') klorir (CuCly) karistirilip, 500 ml
destile su ile seyreltilerek hazirlanan ¢ozelti ile daglama islemi
gerceklestirilmistir. Numuneler izopropil alkolle temizlenerek SEM ve optik
mikroskop (sekil 4.9) analizleri yapilmistir.

(@) (b)

Sekil 4.9. SEM cihazlari ve modelleri a) Carl Zeiss 300VP ve Apreo S, b) Thermo
Scientific, ¢) optik mikroskop cihazi.
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4.4 Sonuclar

4.4.1 Mikroyap1 Goriintiileri

4.4.1.1 Mekanik alasimlama (6giitme) islemi sonrasi1 mikrovyapi
goriintiileri

Bolim 2.3.2.3’te deginildigi gibi, mekanik alagimlama (6giitme)
isleminde tozlarin kirilarak boyutlarinin kiigiilmesi, birbirleriyle soguk
kaynak ile birlesmeleri ve sonrasinda tekrar kirilarak daha kiigiik boyutlara
ulagmas1 asamalar1 6glitme (alasimlama) siiresince tekrarlanarak devam
etmektedir (Suryanarayana, C. et al., 2013). Mekanik alagimlama isleminde,
donme hareketiyle birlikte bilyalarin sahip olduklar1 enerjiyi tozlara
aktarmasiyla, daha siinek olan g¢elik matris tozlar1 hem bilyalarin arasinda
hem de bilyalarla alasimlama kabi arasinda plastik deformasyona ugrayarak,
kiiresel formdan tabaka formuna gelmektedir. Sekil 4.10a’daki SEM
goriintiisiinde, mekanik 6giitme islemi sonrasinda, takviyesiz 304L tozlarn,
plastik deformasyon sonucu oldukga ince tabakalar haline geldigi ve ince ve
bliyiik boyuttaki tabakalarin birbirleriyle soguk kaynak sonucunda
birlesmeye basladiklar1 goriilmektedir. Sekil 4.10b’deki Sem goriintiisiinde
ise, agirlikca %1 oraninda ZrO; partikiil takviyeye sahip numunelerde de
plastik deformasyona bagli olarak tozlarin tabaka formuna geldigi ve
mekanik alasimlanan takviyesiz tozlarla karsilastirildiginda %1 takviye
iceren tozlarin daha kiigiik boyutlarda ancak daha kalin tabakalar halinde
olustugu goriilmektedir. Sekil 4.10c’de de, birbirleriyle soguk kaynak
yapmig tabakalar goriilmektedir. Literatiirdeki bir calismada, takviye
partikiillerinin bilya gibi davranarak matris tozlarin ve takviye
partikiillerinin peklesmesine katkida bulunduklar1 belirtilmektedir (Ravazi,
Z. H. et al., 2006). Ancak takviye partikiillerinin bu etkisi mikro boyutta
nano boyuttakilere gore daha fazladir, ¢iinkii nano boyutlu takviyeler s6z
konusu oldugunda sistemdeki enerji bilya etkisinin yami sira kiimelenen
takviyeleri ayirmak i¢in de kullanilmaktadir. Yapilan bu tez c¢alismasi
kapsaminda kullanilan takviye partikiilleri nano boyutta olmasina ragmen
tedarik siirecinde topaklanarak bir araya gelmeleri sonucu mikro boyutta
olmalari, mekanik alasimlamanin ilk agamalarinda hizli peklesme artisina
katkida bulunmus olabilir. Sekil 4.10d ve e¢’de goriildiigii gibi, daha diisiik
oranlar ya da takviyesiz durumla karsilastirildiginda yiiksek takviye partikiil
oranlarinda azalan plastik deformasyon Kkabiliyetiyle birlikte peklesme
hizindaki artig, dolayisiyla gevreklesmeye bagli olarak daha kiiciik boyutta
ve es eksenli tozlar elde edilmistir. Bu arada sunu belirtmek gerekir ki,
alasimlama islemi topak halde bulunan takviye partikiilleri alagimlama
sirasinda dagilarak mikron boyuttan nano boyuta diistiikklerinden, nano
boyutlu takviyelerin (alasimlanmak iizere karistirilan) tozlarin boyutlarinin
kiiclilmesi tizerinde etkisi kalmamaktadir.

Sonug¢ olarak, mekanik alagimlanan matris tozlar1 ve takviye
partikiillerinin boyut ve sekilleri takviye partikiil oranindaki artisa bagl
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olarak degismektedir. Takviye partikiil oran1 arttik¢a plastik deformasyon
kabiliyeti, peklesme ve soguk kaynak olaylarina bagli olarak alagimlanan
toz ve partikiil boyutlar1 daha kii¢lik boyutlu ve eseksenli olmaktadir.

(b)
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(d)

(€)

Sekil 4.10. a) Takviyesiz, agirlikca b) %1, c) %1 (yakin ¢ekim), d) %3 ve e) %5 ZrO;
takviye oranlarinda mekanik alagimlanmig (6giitiilmiis) TRIP matris kompozitlerin SEM
gorintist.
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4.4.1.2 Soguk presleme ve sinterleme islemi sonrast mikroyapi

goriintiileri

Sekil 4.11°de agirlik¢a %1°den 5’e kadar farkli oranlarda nano boyutta
ZrO; partikiilleri iceren kompozitlerin mikroyap: goriintiileri verilmistir.
Sekil 4.11a’da verilen SEM goriintiisii incelendiginde, takviyesiz 304L
tozlarinin sinterleme islemi sonrasinda olduk¢a yogun bir yapida oldugu,
gozenek ve/veya bosluk gibi yapilara nerdeyse hi¢ rastlanmadigi
goriilmektedir. Bu durum, takviyesiz numunede soguk presleme sirasinda
plastik deformasyon kabiliyetinin hala yiiksek olabilecegini ve sinterleme
islemi sonrasinda da segilen sinterleme sicakligina bagli olarak oldukca
yliksek bir yogunluga erisilebildigini gostermis olabilir. Deneysel kisimda
belirtildigi gibi, sinterleme sicakligi olarak supersolidus sicakligi olan
1280°C secilmistir. Bu sicaklik degerinde, kat1 fazin yaninda az miktarda
gerceklesen sivi faz bosluklarin kapanmasina katkida bulunmus olabilir.
Agirlikga %1 oraninda ZrO. takviye partikiil ilavesiyle birlikte ZrO>
partikiillerinin mikroyapida homojen bir sekilde dagildigi sekil 4.11b’de
goriilmektedir. Sinterleme sonrasinda numunelerde goriilen gozenek
ve/veya bosluk olusumu; sert seramik takviye partikiillerinin mekanik
ogiitme sirasinda toz karisiminin daha fazla gevreklesmesine neden oldugu
icin karigimdaki tozlarin soguk presleme sirasinda yeteri kadar siinek
olmamasi nedeniyle, yeterli plastik deformasyona ugrayarak bosluklari
kapatamamasi ve takviye oranmin daha fazla artmasinin takviye
partikiillerinin kendi aralarinda kiimelenme miktarin1 da arttirmis olmasiyla
iliskilendirilebilir (Sekil 4.11b). Sekil 4.11c’de goriildigii gibi, agirlikga %3
takviyeli kompozit numunede nano boyutlu ZrO; partikiilleri kendi
aralarinda  kiimelenerek tane sinirlarina  yerlesmislerdir.  Takviye
partikiillerinin kendi aralarinda kiimelenmeleri ve bu takviye kiimelerinin
ozellikle tane smirlarinda bulunmasi halinde, kompozit malzemelerin
mekanik 6zellikleri olumsuz yonde etkilenmektedir (Mazen, A. A. et al.,
2000). Takviye oranindaki daha biiyiik artisla birlikte takviye kiimelerinin
miktarmin ve kiimelerin biyiikliiklerinin de artigi goriilmektedir. SEM
goriintiileri incelendiginde, takviye kiimenlenmelerinin hem tane iglerinde
hem de tane sinirlarinda meydana geldigi goriilmektedir. Sekil 4.11c ve
d’de, takviye kiimelenmeleri sar1 oklarla ve kiimelenmelerin matristen
kopmasiyla olusan bosluklar ise mavi oklarla gosterilmistir.
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(d)

Sekil 4.11. TRIP matris kompozitlerde a) takviyesiz ve agirlikga b) %1, ¢) %3, d) %5 ZrO;
takviye igeren TRIP matris kompozitlerin nano boyutlu ZrO; partikiillerinin dagilimma ait
SEM goriintiileri (takviye kiimelenmeleri sar1 oklarla ve kiimelenmelerin matristen
kopmasiyla olusan bosluklar ise mavi oklarla gosterilmistir).

Sinterleme islemi sonrasinda numunelerden alinan optik goriintiiler
gozenek vb. disinda tiretilen malzemelerin tane boyutlar1 hakkinda da bilgi
vermektedir. Sekil 4.12 ve 4.13’te verilen optik mikroyap1 goriintiilerinden,
takviye miktarindaki artigla birlikte tane boyutunun kigtldugi, takviye
kiime miktari, boyutu ve gbézenek ve/veya bosluk miktarinin arttig
goriilmektedir. Takviye miktarindaki artig, takviye partikiillerinin Hall-
Petch vb. etkilerden dolayr tane boyutunun kii¢iilmesini saglamasinin
yaninda mekanik alagimlama sirasinda da daha kiiciik tane boyutu
olusumuna katkida bulunmus olabilir.

(@)
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Sekil 4.12. Agirlikca a) %1, b) %3, ¢) %5 ZrO, takviye igeren TRIP matris kompozitlerin
tane boyutlar1 ve tane simirlarina ait optik mikroskop goriintiileri.

200 pm

[ —

©) (d)

Sekil 4.13. a) Takviyesiz ve agirlikca b) %1, ¢) %3, d) %5 ZrO, takviye iceren TRIP matris
kompozitlerin tane boyutlar ve tane sinirlarina ait optik mikroskop gériintiileri.
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Mekanik alasimlanan toz karisiminin, her ne kadar mekanik
alasimlama sirasinda deformasyona bagli peklesmeye ugramasiyla plastik
deformasyon kabiliyeti azalsa da, soguk presleme islemi sirasinda mekanik
alagimlanan tozlar (matris tozlar1 ve takviye partikiilleri) basma yiikiiniin
etkisiyle plastik deformasyon sirasinda kalip igerisinde bulunduklart ve
kalip ile aralarinda meydana gelen siirtinme kuvvetinden dolay1 bazi
alanlarda hareket edemediklerinden basma yo6niine dik yonde deformasyona
zorlanmaktadirlar. Bu durumda, takviye miktarindaki artigla birlikte,
takviyeler mekanik alasimlanan tozlarin aralarinda bulunma ve kiimelenme
egilimi gostermektedirler. Sekil 4.14’te goriildiigii gibi, takviyeler basma
yikiiniin yoniine dik olarak mekanik alasimlanan tozlarin arasina
yerlesmislerdir. Mekanik alasimlanan tozlarin arasma yerlesen takviye
partikiilleri,  birbirlerine komsu tozlarin (mekanik  alasimlanan)
birlesmelerine engel olabilirler. Ayrica mekanik alasimlama ve soguk
presleme sirasinda siinek celik tozlarinin azalan deformasyon kabiliyetleri
takviye kiimelerinin aralarindaki bosluklar1 doldurarak komsu tozlarin
(mekanik alagimlanan) birbirleriyle birlesmelerini engellemis olabilir.
Takviye miktarmin artmasiyla miktar1 artan gozenekler birleserek
bosluklari, bosluklar da birleserek ¢atlaklari meydana getirmis olabilir
(Polasik, S. J. et al., 2002) (sekil 4.14). Sekil 4.14’te verilen optik
mikroskop goriintiilerinden, olusan bosluklarin tane sinirlar1 boyunca
ilerledigi, catlak ve mikro ¢atlaklarin olusumuna neden oldugu anlasilmakta
ve basma islemi sirasinda olusan catlaklarin paralel olarak yonlendigi
goriilmektedir.
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Sekil 4.14. Agirlikca a) %1, b) %3, c) %5 ZrO, takviye iceren TRIP matris kompozitlerin
tane uzamalarina ve paralel yonlenen bosluklara ait optik mikroskop gértintiileri.

Sinterleme isleminde, sicaklik ve siirenin yiiksek tutulmasi, malzemede
gbzeneklerin sayisinin ve boyutlarinin azalarak yogunlugunun artmasina
olumlu yonde etki etse de, diger taraftan sinterleme siiresinin uzunlugu tane
irilesmesine ve sinterleme siiresinin uzunluguyla birlikte yiiksek sicaklik
degerleri de kismi ergime neticesinde mikroyapida istenmeyen reaksiyon
triinlerinin olusmasina neden olmaktadir (Hu, Y. et al., 2019; Shen, H. et
al., 2013). Sinterleme sicakliginin yiiksek olmasi (Tsinter>1300°C) tane
smirlarinda gergeklesen kismi ergime nedeniyle tane simirlarinda krom
karbiir (Cr23Cs) ¢oOkeltisi olusmaktadir. Soguma hizinin yavas olmasi da bu
stiregte etkilidir (Silva, F. J. G., 2017). Ayrica malzemedeki nikel oraninin
diistik olmasi da krom karbiir olusumunu artmasina neden olabilmektedir.
Bu tez c¢aligmasi kapsaminda, kullanilan 304L matris tozlarinin karbon
oraninin diisiik olmasi ve iretim sirasinda koruyucu gaz atmosferi
kullanilmasima ragmen; iretilen TRIP matris kompozitlerde olusan
cokeltilerden  bazilarmin  krom  karbiir  ¢okeltileri  olabilecegi
diistiniilmektedir. Karbiir ¢okeltilerinin  olusum siireci birden fazla
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parametreye baglidir. Sinterlenen numunelerin soguma hizinin yavas
olmasi, nikel oranin diisiik olmasi, mekanik alagimlama kab1 ve bilyalarin
asimmasi sonucu artan karbon miktar1 ve PCA olarak kulllanilan stearik asit
igerisindeki karbon miktarinin fazla olmasi, krom Kkarbiir ¢okeltilerinin
Olusmasini saglamis olabilir (sekil 4.15). Sekil 4.15’te verilen optik
mikroskop goriintiilerindeki mavi renkli bolgelerin krom karbiir (Cr23Ce)
cokeltisi oldugu diigiiniilmektedir.

@) (b)

Sekil 4.15. Agirlikga a) %1 ve b) %5 ZrO; takviye igeren TRIP matris kompozitlerin karbiir
¢okeltilerine ait optik mikroskop goriintiileri.

Karbiir ¢okeltilerinin diginda TRIP matris kompozitlerde, spinel ve
silikat iceren ¢okeltiler de meydana gelmektedir. TRIP matris kompozitlerde
stabilize ZrO2’nin sinterleme sicakliginin ¢ok altinda sinterleme yapilsa bile,
takviye ve matris fazlari arasinda difiizyon gergeklesmektedir. ZrO:
partikiillerinden stabilize edici elementler ayrilmakta ve celik matristeki
elementlerle birleserek arayilizeyde Mg, Mn, Al, O igeren spinel ve Mg, Mn,
Si, O igeren silikat ¢okeltiler olusturmaktadir (Rajabi, J. et al., 2015; Berek,
H. et al., 2011). Sekil 4.16, 4.17 ve 4.18’de verilen SEM goriintiilerinde,
tane i¢inde veya tane sinirlarinda ¢okeltiler ya da takviye kiimelenmeleri ve
olusan gatlaklar goriilmektedir. Numunelerde olusan ¢okeltiler krom karbiir
¢Okeltileri olabilecegi gibi, spinel veya silikat ¢okeltiler de olabilir.
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Sekil 4.16. Agirlikga %1 ZrO, takviye igeren TRIP matris kompozitin tane sinirlarinda
olusan cokeltilere ait SEM goriintiisi.

Sekil 4.17. Agirlik¢a %3 ZrO, takviye igeren TRIP matris kompozitteki takviye kiimelerine
(mavi ok) ve ¢okeltilere ait (sar1 ok) SEM goriintiisii.

Sekil 4.18. Agirlikca %5 ZrO; takviye iceren TRIP matris kompozitteki takviye kiimelerine
(sar1 ok), catlaklara (yesil ok), tane sinirlarinda olusan ¢okeltilere (mavi ok) ait SEM
goruntiisi.
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TRIP matris kompozitlerde, SFE’nin diisik olmasi o’ martenzit
doniisimiiniin ~ gergeklesmesini  etkileyen  parametrelerden  biridir
(Bhadeshia, H. et al., 2017; Jahn, A. et al., 2009). Bu nedenle, bu tez
calismasinda SFE’nin diisiik olmasi amaciyla, matris malzemesi olarak Ni
orani (agirlikca %) 8-10,5 olan 304L paslanmaz ¢elik kullanilip, soguk
presleme islemi uygulanmistir. Uretim sirasinda uygulanan mekanik
alasimlama ve presleme islemlerinin kompoziti plastik deformasyona
ugrattigi, basma testi sirasinda uygulanan 1000 MPa basincin da plastik
deformasyonu daha da arttirdig1 diisiiniilmektedir.

Plastik deformasyon sayesinde olusan gerinimle matriste, dstenitteki
istiflenme  kusurlar1 ikizlenmelere, sonra da HMK o martenzite
dontismektedir. Plastik deformasyon sayesinde olusan gerilmeyle ise, matris
fazindaki Ostenitte bulunan istiflenme kusurlart 6nce HSP & martenzite,
sonra da HMK o' martenzite; takviye fazi olan tetragonal yapiya sahip ZrO>
ise monoklinik kristal yapisina doniismektedir (Shen, Y. S. et al., 2012;
Glage, A. et al., 2013). Seramik partikiiller o martenzit ¢ekirdeklenmesini
arttirmaktadir (Priger, S. et al., 2013). Takviye doniisiimii, TRIP matris
kompozitteki matris ve takviye fazlar1 arasindaki arayiizeyin giiclii olmasi
ZrO; faz dontisiimiiniin daha homojen olmasini saglamaktadir (Priiger, S. et
al., 2013). Bu tez ¢alismasi kapsaminda iiretilen TRIP matris kompozitlerin
yapisinda, plastik deformasyon sonucunda o’ martenzitin (sekil 4.20 ve
4.26), & martenzit ya da tavlama ikizlenmelerinin (sekil 4.21b),
ikizlenmelerin (sekil 4.25, 4.26, 4.27), kayma bantlarinin (sekil 4.21a, 4.22,
4.23 ve 4.24) ve istiflenme kusur tetrahedron yapisinin (sekil 4.20) olustugu
diistiniilmektedir. Sekil 4.20’de olusan yapi, Glage, A. vd. yaptigi ¢calismada
goriilen istiflenme kusur tetrahedron yapisina benzemektedir (Glage, A. et
al., 2013; sekil 4.19). Bu nedenle sekil 4.20’de verilen SEM goriintiisiiniin
istiflenme kusur tetrahedron yapisi ve bu yapida olusan o' martenzitler
oldugu diistiniilmektedir.

a’-martensite

50m

T o S

Sekil 4.19. Dongiisel olarak deforme edilen (Ay=2,5x107%) takviyesiz 16Cr-6Mn-3Ni
celiginin deformasyon mikroyapisi (Gerilme yonii yataydir) (Glage, A. et al., 2013).
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Sekil 4.20. Agirlikga %2 ZrO; takviye iceren TRIP matris kompozitteki istiflenme kusur
tetrahedron yapisindaki kayma bantlarina (sar1 ok) ve o martenzitlere (mavi ok) ait SEM
goruntustl.

Deformasyonun artmasiyla dislokasyonlar ayrilarak istiflenme
kusurlarini olusturmakta, istiflenme kusur yogunlugu artmakta ve istiflenme
kusurlar1 kayma bantlar1 halinde yeniden diizenlenmektedir (Borisova, D. et
al., 2013). Sekil 4.21a, 4.22, 4.23 ve 4.24’te verilen SEM goriintiilerinde
olusan yapilarin, istiflenme kusurlarinin diizenlenmesiyle olusan kayma
bantlar1 oldugu diistiniilmektedir.

(@) (b)

Sekil 4.21. Agirlikga a) %1 ZrO; takviye iceren TRIP matris kompozitteki kayma bantlarina
ve b) 4% ZrO; takviye igeren TRIP matris kompozitteki tavlama ikizlerine ya da (siklikla
tavlama ikizleriyle karistirilan) € martenzitlere ait optik mikroskop goriintiisii.

Istiflenme kusurlarinm diizenlenmesine bagh olarak, kayma bantlar1 &
martenzitleri veya ikizlenmeleri olusturmaktadir (Borisova, D. et al., 2013).
¢ plakalar1 ve ikizlenmelerin olusumundaki tek fark, ¢akisan istiflenme
kusur sayisindaki farkliliktir (Galindo-Nava, E.l. et al., 2017). ¢
martenzitler, diisiik istiflenme kusur enerjili ymk matrislerde yaygin olarak
tavlama ikizleri ile kolayca karigabilen paralel tarafli plakalar olarak
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olusmaktadir (Bhadeshia, H. et al., 2017). Sekil 4.21b’de olusan yapilarin,
tavlama ikizleri ya da £ martenzit oldugu diisiiniilmektedir.

(b)

(©

Sekil 4.22. Agirlikca %3 ZrO; takviye igeren TRIP matris kompozitteki kayma bantlarina
ait SEM goriintiisil.
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(b)

Sekil 4.23. Agirlikga %4 ZrO; takviye iceren TRIP matris kompozitteki kayma bantlarina
(sar1 ok), takviye kiimelerine (yesil ok) ve matristen ayrilan kiimelerin olusturdugu
bosluklara (mavi ok) ait SEM goriintiisil.
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(b)

Sekil 4.24. Agirlikga %5 ZrO; takviye iceren TRIP matris kompozitteki kayma bantlarina
ait SEM goriintiisil.

TRIP matris kompozitlerdeki deformasyon mekanizmalarindan biri de
ikizlenmelerdir. Sekil 4.25 ve 4.26’de olustugu diisiiniilen ikizlenmeler,
sinterleme sonrasi olusan tavlama ikizleri veya deformasyona bagli mekanik
ikizleri olabilir (Ma, Y. et al., 2017). ikizlenmeler, tane irilesmesini
geciktirmekte ve korozyon dayanimini arttirmakta ve kayma sistemleri
arasindaki aktarimi kolaylastirarak deformasyonu kolaylagtirmaktadir.
Mekanik ikizlenmeler ve € martenzitler, o’ martenzite doniiserek, siinekligin
ve mukavemetin artmasini saglamaktadir (Shen, Y. S. et al., 2012; Glage A.
et al., 2013). Sicakligin yiiksek olmasi da deformasyon (mekanik) ikizlerin
tavlama ikizlerine donlismesine neden olabilir. Ayrica, kompozitteki
takviyenin varligt ikizlenmenin cekirdeklenmesini ve biiylimesini 6nemli
derecede engellemektedir (Garcés, G. et al., 2016). Mekanik ikizlenmelerin
o’ martenzite doniismesi, mekanik ikizlerin tavlama ikizlerine doniismesi ve
takviye fazinin ikizlenmelerin  olusumunu engellemesi sayesinde,
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ikizlenmelerin miktarinin az oldugu goriilmektedir. Sekil 4.25 ve 4.26°da
olustugu diistiniilen ikizlenmeler sar1 okla, olustugu disiiniilen kayma
bantlarindaki o’ martenzitler ise mavi okla gosterilmistir. Sekil 4.27°de %2
ZrO; takviye oranina ait verilen optik mikroskop goriintiisiinde goriilen
yapinin ise, kivrilmis ikiz sinirlart oldugu disiiniilmektedir.

/

3 pm

e

Sekil 4.25. Agirlik¢a %3 ZrO, takviye iceren TRIP matris kompozitteki ikizlenmelere ait
SEM goriintiisii.

/

i

Sekil 4.26. Agirlikca %4 ZrO, takviye igeren TRIP matris kompozitteki ikizlenmelere (sart
ok) ve kayma bantlarindaki o' martenzitlere (mavi ok) ait SEM goriintiisii.
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/

Sekil 4.27. Agirlikga %2 ZrO; takviye iceren TRIP matris kompozitteki kivrilmis ikiz
sinirlarina ait optik mikroskop goriintiisii.

4.4.2 Porozite ve Yogunluk

TRIP matris kompozitte, matris tozlar1 ve takviye partikiilleri arasinda
olmak tizere iki tip gézenek bulunmaktadir (Chawla, N. et al., 2013). Biiyiik
matris tozlar1 arasinda toplamda daha az gézenek bulunmasina ragmen, bir
gbzenegin boyutu daha kiigiiktiir. Kiiciik matris tozlarinda ise durum tam
tersidir. Presleme islemi sirasinda tozlar deforme olmakta ve kiigiik matris
tozlarmin  arasindaki  gozenekler bu islem sayesinde rahatlikla
kapanmaktadir. Takviye orani arttikga matris tozlar1 kiigiilmektedir; tozlar
daha fazla sekil degistirme islemine maruz kaldigindan, kiigiikk tozlarin
presleme iglemi sirasinda bosluklar1 kapatma olasiliklar1 daha azdir. Sekil
4.28’de agirlikca % ZrO; takviye oranina gore degisen relatif yogunluk ve
gozeneklilik degerleri verilmistir. Agirlikca %4 ve 5 ZrO. takviye
oranlarinda nano partikiiller arasinda kiimelenmeler gerceklesmektedir;
agirlikca %3 takviye oranindan sonra bir anda artan goézenekliligin
kiimelenmeye bagli oldugu diisiiniilmektedir. Kiimelenmelerin arasindaki
gozenekler presleme islemiyle kapatilamamaktadir.
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Sekil 4.28. Nano ZrO; takviye oramina (% agirlikca) gore degisen relatif yogunluk ve
gozeneklilik degerleri.

4.4.3 Mekanik Ozellikler

4.4.3.1 Sertlik

Takviye partikiil miktari, tane boyutu, partikiiller arasi mesafelerin
artist sertligi olumlu yonde etkilerken, go6zeneklilik sertlik degerlerini
azaltmaktadir. Sekil 4.29’da % agirlikga nano ZrO; takviye oranina goére
degisen Brinell sertlik degerleri verilmistir. Ogiitiilmemis takviyesiz 304L
paslanmaz ¢elik numunesi en diisiik sertlik degerine sahiptir. Mekanik
oglitme islemi, tozlarin plastik deformasyona ugrattigindan deformasyon
sertlesmesine (peklesme) neden olmakta ve ogiitiilen malzemelerin tane
boyutu kiigiilmekte, Hall Petch etkisiyle malzemenin sertligi artmaktadir.
Ogiitiilmiis takviyesiz numunenin sertliginin ogiitilmemis takviyesiz
numuneye gore yiikksek olmasinin sebebinin, Hall Petch etkisi ve peklesme
oldugu diisiiniilmektedir. Ayrica, Sert seramik takviyelerin kullanilmasi
kompozitin sertligini arttirmaktadir. Takviye orami arttikga Ogilitme islemi
hizlanmakta, taneler daha fazla ufalanmakta ve tane boyutlar1 daha fazla
kiigiilmektedir. Takviye orani arttikca artan sertlik degerlerinin, yukarida
belirtilen sebepler oldugu diisiiniilmektedir.

Relatif Yogunluk (%)
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Sekil 4.29. Nano ZrO; takviye oranina (% agirlik¢a) gore degisen sertlik degerleri.

4.4.3.2 Basma dayanimi

Uretilen TRIP matris kompozitlere basma testi uygulanmustir.
Literatiirdeki bir ¢calismada, ¢ekme testinde arayiizey baglarinin kopmasiyla
faz dontisiimiiniin durdugu; fakat, basma testinde arayiizey baglar1 tamamen
kopmasina ragmen doniisiimiin devam ettigi belirtilmistir (Priiger, S. et al.,
2013). Basma deneyi sirasinda numunelerde gozlenmeyen kirilma
davraniginin, basma testi sirasinda devam eden doniisim oldugu
disiiniilmektedir. Sekil 4.30’da iiretilen TRIP matris kompozitlere ait
gerilme-gerinim grafigi gosterilip, %20, 30, 40 ve 50 gerinim oranlarinda
kompozitin sahip oldugu gerilme degerleri verilmistir (tablo 4.3). Buna
gore, takviye oranimnin artmasiyla ayni gerinimde % gerilme degerlerinin
arttig1 goriilmektedir.

3000
-+ 0gutilmemis
2500 Takviyesiz
-==0gutliImis
E Takviyesiz
S 2000 %1
E %2
§ 1300 =%3
[=]
E
E 1000 %4
m
=
%5
500

Gerinim (%)

Sekil 4.30. Nano ZrO, takviye oranlarina (% agirlikga) gore gerilme-gerinim grafigi.
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Tablo 4.3 Degisen ZrO; takviye oranlarinda farkli gerinim degerlerine ait gerilme degerleri.

Takviye Gerilme
orani (MPa)-
(Agirhikca Gerinim
%) (%)
%20 %30 %40 %50
Ogiitiilmemis 454 712 994 1304
takviyesiz
Ogiitiilmiis 561 834 1176 1503
Takviyesiz
1 719 1002 1313 1662
2 883 1215 1545 1901
3 1036 1412 1792 2196
4 1188 1604 1991 2426
5 1317 1793 2263 2794

Literatiirdeki calismalara goére, TRIP matris kompozitin mekanik
ozelliklerini plastik deformasyonla olusan deformasyon mekanizmalari
belirlemektedir. Plastik deformasyonla birlikte matris ve takviye fazinda
gerceklesen gerceklesen doniisiimlerle, ayni anda mukavemeti ve siinekligi
arttiran deformasyon mekanizmalar1 etkili olmaktadir (Shen, Y. S. et al.,
2012; Glage A. et al., 2013). Takviye doniisiimii, kompozitin hacminin
artmasin1 ve belli miktardaki enerjinin absorbe edilmesini saglamakta ve bu
sayede kompozitin toklugunda artis gozlenmektedir (Eckner, R. et al.,
2016). Ayrica, bu doniisiim hacimsel artis sayesinde basma gerilmesine
neden olmakta ve mukavemeti arttirmaktadir (Glagea, A. et al., 2011).
Seramik partikiiller plastik deformasyonla hem mukavemeti hem de o’
martenzit ¢ekirdeklenmesini arttirmaktadir. Ayrica, kiibik ve tetragonal
fazlardan monoklinik faza doniisiim, TRIP ¢elik matrisi ve seramik takviye
arasindaki bagin kopmasini geciktirmektedir (Priiger, S. et al., 2013). TRIP
matris kompozitteki matris ve takviye fazlar1 arasindaki arayiizeyin gii¢li
olmas1 ZrO; faz doniisiimiiniin daha homojen olmasini saglamakta ve TRIP
celiklere gore TRIP matris kompozitlerdeki deformasyon sertlesmesi ve
donlisgiim oranlarin1 arttirmaktadir. Deformasyon mekanizmalari, kayma
bantlarindaki kismi dislokasyon hareketine karsi giiclii engeller olarak islev
gormekte, gerinim sertlesmesine ve gii¢lii bir Hall-Petch etkisine yol
agmakta, mukavemeti arttirmakta ve martenzit oraninin artmasiyla olusan
hacimsel artig uzamaya sebep olup siinekligi arttirmaktadir (Linderov, M. et
al., 2014; Martin, S. et al., 2015). Dislokasyonlar ve istiflenme kusurlar1 gibi
temel mikroyap1 kusurlart deformasyona bagli kafes gerinimini azaltmakta,
TRIP matris kompozitteki c¢elik matris ise enerjiyi absorplamaktadir
(Borisova, D. et al.,, 2013). o' martenzit ¢ekirdekleri, dislokasyonlarin
stirekli parcalanmasina neden olup, dislokasyon hareketini engelleyen ana
engel olmaktadir ve o martenzitin cekirdeklenmesi birincil kayma
sistemlerindeki dislokasyon hareketlerini bile engellemektedir. Olusan
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ikizlenmeler ise, tane irilesmesini geciktirmektedir (Shen, Y. S. et al., 2012;
Glage A. et al., 2013).

Literatiirdeki caligmalara gore, mukavemetin yiiksek olmasi, plastik
deformasyonla ortaya ¢ikan deformasyon mekanizmalarinin yam sira yik
transfer etkisi, Hall-Petch ve Orowan mukavemetleri, termal genlesme
katsayisinin  (CTE) ve elastisite modiliiniin (EM) uyumsuzlugu,
deformasyon sertlesmesi gibi birgok mukavemet mekanizmasinin bir arada
bulunmasiyla saglanmaktadir (Casati R., 2016; Shen, Y. S. et al., 2012;
Glage A. et al., 2013). Yiik matristen sert takviye fazina aktarildigindan
kompozitin yiik tasima kapasitesi fazla olmasi, nanopartikiiller dislokasyon
hareketini engellemesi (Orowan mukavemeti), nano boyuttaki takviyelerin
miktar1 arttitk¢a matris tane boyutu azalmasiyla (Hall-Petch mukavemeti),
dislokasyonlarin engellenmesi, tane sinirlarinin dislokasyon hareketini
engellemesi, takviye ve matris fazlar1 arasindaki termal genlesme katsayisi
ve elastisite modiilii uyumsuzluklarinin dislokasyonlar1 arttirmasi, mekanik
alasimlama islemi sirasinda takviye oranmin artmasiyla matris tane
boyutunun azalmasi ve tozlarin asir1 sertlesmesi, mekanik alagimlama ve
soguk pres islemlerinin kompoziti plastik deformasyona ugratmasiyla
olusan peklesmeyle dislokasyonlar artmasiyla mukavemet artmaktadir.
Ancak, kompozitteki goézeneklilik mukavemeti kotii yonde etkilemektedir.
TRIP matris kompozitin gozenekliligin mukavemet tizerindeki etkisi, diger
parametrelere gore daha azdir.

Bu tez calismasi kapsaminda iiretilen TRIP matris kompozitlerin,
yiksek basma dayanimina sahip olmasi; mukavemet mekanizmalar1 ve
yapida olustugu diisiiniilen deformasyon mekanizmalariyla
iliskilendirilebilir. ~ Plastik ~ deformasyonla  gercgeklestigi  diisiiniilen
deformasyon mekanizmalarinin; kompozitlerin hacmini arttirarak uzamaya
sebep  olmasiyla  iiretilen  kompozitlerin  slinekligini  arttirdig:
diistiniilmektedir.

4.4.3.3 Kirilma davranisi

Basma testi sirasinda numunelerde kirilma davranist gézlenmemistir;
bu nedenle malzemeye ¢entik atilarak kirilmasi saglanmig ve malzemenin
kirllma davramist gozlenmistir. Basma deneyi sirasinda numunelerde
gozlenmeyen kirilma davraniginin, basma testi sirasinda devam eden
doniisiim oldugu diisliniilmektedir. Literatiirdeki calismalara gore, silinek
kirllgan  yapiya sahip malzemeler c¢ukurcuk (dimple) olusturarak
kirtlmaktadir (Broek, D., 1973; Das, A. et al.,, 2008). Cukurcuklar,
malzemenin mikro bdlgelerinde plastik deformasyonla olusan mikro
bosluklardir. Sekil 4.34’te iiretilen numunelere ait SEM goriintiilerinde
gorillen yapilarin gukurcuk (dimple) oldugu gorilmektedir. SEM
goriintiilerinde goriilen cukurcuklar, bu tez ¢alismasi kapsaminda iiretilen
kompozitlerin siinekligiyle iligkilendirilebilir.
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Sekil 4.31. a) Takviyesiz ve agirlikca b) %1, c) %2, d) %3, e) %4, f) %5 ZrO, takviye
oranlarindaki TRIP matris kompozitlerin siinek kirilma davramslarini gosteren SEM
goriintiileri.

Takviye oranin artmasiyla takviye partikiillerinin kiimelenme orani
artmaktadir. Matris tozlar1 ve takviye partikiilleri arasinda ¢ogu durumda
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ozellikle kiimelenme kisimlarinda iyi bir arayiizey bagi bulunmamaktadir.
Matris tozlar1 arasinda yiiksek oranda takviye partikiilii bulunmasi, matris
ve takviyenin bag yapmalarina engel teskil etmektedir. Takviye miktarinin
artmasiyla miktar1 artan gozenekler birleserek bosluklari, bosluklar da
birleserek c¢atlaklart meydana getirmis olabilir (Polasik, S. J. et al., 2002).
Olusan bosluklarin tane sinirlart boyunca ilerledigi ve catlak ve mikro
catlaklarin olusumuna neden oldugu, basma iglemi sirasinda olusan
catlaklarin paralel olarak yonlendigi, takviye oraninin artmasiyla paralel
yonlenen catlaklarin derinliginin arttig1 goriilmektedir (sekil 4.32). Sekil
4.32e’de agirlikca %5 takviye oranina sahip kompozitin sahip oldugu
catlaklarin daha diisiik takviye oranindakilere gore olduk¢a derin oldugu
goriilmektedir.

(b)
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()

Sekil 4.32. Agirlikga a) %1, b) %2, c) %3, d) %4 ve e) %5 ZrO, takviye oranlarindaki
TRIP matris kompozitlerin siinek kirilma davraniglarini gosteren SEM goriintiileri.
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Fazla siineklige sahip malzemeler, daha genis, daha biiylik, daha
derin gukurcuklara sahip olup, ¢ukurcuklarin etrafinda uzamalarin gériilmesi
ve gozlenen uzamalarin ¢ok olmasi malzemenin daha siinek oldugunu
gostermektedir. Agirlikga % ZrO; takviye oranmin artmasiyla nano
boyuttaki takviyelerin kiimelenmesinin, ¢ukurcuklarin boyutunu arttirdig: ve
kiimelenmelerin ~ kompozitin ~ siinekligini kot yonde  etkiledigi
diistinilmektedir. Sekil 4.33a’da gorildigi gibi, %1 takviye oranindaki
kompozitin sahip oldugu ¢ukurcuklar daha kiigiikken, %5 takviye oraninda
(sekil 4.33g) cukurcuklar biiyiimekte ve ¢ukurcuklarin iginde kiimelenen
takviyeler bulunmaktadir.

(b)
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Sekil 4.33. a) Takviyesiz ve agirlikca b) %1, ) %2, d) %3, e) %4, f) %5 (15um), g) %5
(2um) ve ZrO, takviye oranlarindaki TRIP matris kompozitlerin ¢ukurcuk (dimple)
olusturarak siinek kirilldigin1 gosteren SEM goriintiileri.
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5. GENEL SONUCLAR

Bu tez ¢alismasi kapsaminda, takviyesiz ogiitiilmemis ve takviyesiz

ogiitiilmiis 304L tozlariyla birlikte agirlikga %1°den %5’e kadar nano-ZrO»
takviyeli matris tozlar1 mekanik alasimlama islemine tabi tutulmus, toz ve
partikiil karigimi Oncesinde soguk presleme islemi ve sonrasinda da
sinterleme islemi ile TRIP matris nano-ZrO; takviyeli kompozit numuneler
iretilmistir. Kompozit numunelerin fiziksel ve mekanik 0Ozelliklerinin
belirlenmesi amaciyla; yogunluk, sertlik ve basma testleri uygulanmustir.
Numunelerin uygulanan deneyler dncesi ve sonrasinda mikroyap1 6zellikleri
optik, SEM ve EDS analizleri ile ger¢eklestirilmistir. Calismada elde edilen
bulgular asagida verilmistir:

Optik mikroyap1 analizlerinde nano-ZrO; takviye miktari arttik¢a
TRIP matrisin tane boyutunun kii¢iildiigii gézlemlenmistir. Tane
boyutundaki kiigiilmenin, takviye miktarindaki artisla takviye
partikiillerinin  Hall-Petch etkisini arttirmasina bagli olarak
gerceklestigi diistiniilmektedir. SEM analizlerinden, 6giitme veya
mekanik alagimlama isleminin de tane kiiciilme mekanizmasi
iizerinde etkili oldugu anlagilmaktadir.

Optik ve SEM mikroyapi analizleri ile nano-ZrO; takviye oranindaki
artisin; mikroyapida kiimelenmis takviye miktarinda, takviye
kiimelerinin boyutunda ve gozenek ve/veya bosluk miktarinda artisa
neden oldugu goriilmektedir.

Tane smirlarinda ve tane iglerinde olusan ¢Okeltilerin; 1280°C’de
gerceklestirilen sinterlemeyle ortaya cikan kismi ergime nedeniyle
olusan krom karbiir (Cr23Ce) ¢okeltileri ya da yiiksek sicakliga bagli
olarak takviye ve matris fazlar1 arasindaki difiizyonla ZrO; takviyeyi
stabilize eden elementlerin ayrilarak c¢elik matristeki elementlerle
birlesmesiyle olusan spinel ve silikat c¢okeltiler olabilecegi
diistiniilmektedir.

Kullanilan 304L matris tozlarinin karbon oraninin diisiik olmasi ve
tiretim sirasinda koruyucu gaz atmosferi kullanilmasina ragmen;
iretilen TRIP matris kompozitlerde olusan ¢okeltilerden bazilarinin
krom karbiir c¢okeltileri olabilecegi diisliniilmektedir. Karbiir
¢Okeltilerinin olusum siireci birden fazla parametreye baglidir.
Sinterlenen numunelerin soguma hizinin yavas olmasi, nikel oranin
diisiik olmasi, mekanik alagimlama kabi ve bilyalarin asinmasi
sonucu artan karbon miktar1 ve PCA olarak kulllanilan stearik asit
icerisindeki karbon miktarimin fazla olmasi, krom Karbiir
cokeltilerinin olugsmasini saglamis olabilir.

Nano-ZrO; takviye oranindaki artisla birlikte iiretilen TRIP matris
kompozitlerin yogunluklarinda ani azalmalar meydana gelmistir.
Agirlikca %4 ve %S5 takviye iceren TRIP matrisli kompozitlerde;
sert takviye partikiillerinin kendileri, takviye partikiillerinin
kiimelenmeleri, takviye partikiillerinin mekanik alagimlama islemi
sirasinda toz ve partikiil karigiminin asir1 peklesmesine neden olmasi
gibi bir¢cok olumsuz etkenin biraraya gelmesiyle birlikte, presleme
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ve sinterleme islemlerini giiglestirerek bu kompozitlerde yogunlugun
takviyesiz 304L malzemelerden daha az yogunluga sahip olmalarina
neden oldugu diistiniilmektedir. En diisiik yogunluk degerine %85 ile
%5 ZrO; takviye oranindaki numune sahipken, en yiiksek relatif
yogunluk degeri ise %98 ile o6giitilmemis takviyesiz numuneye
aittir.

Uretilen malzemelerin sertlik degerleri bakimindan en diisiik sertlige
ogitiilmemis takviyesiz 304L paslanmaz c¢elik numunesi sahip
olmustur. Ogiitiilmiis takviyesiz 304L numunesi, mekanik &giitme
islemi ile 6giitiilmemis numuneye gore daha kiigiik tane boyutuna
sahiptir. Bu durum sertlik artisina neden olabilecegi gibi, ayrica
oglitme islemi malzemeyi peklesmeye ugratarak sertliginin artisina
katkida bulunmus olabilir. Ancak sertlikteki bu artigin, gozenek
artisinin  getirecegi sertlik azalmasi karsisinda daha etkin oldugu
diistiniilmektedir.

Nano-ZrO, takviyeli TRIP matris kompozitlerde, takviye orani
arttikca kompozitlerin sertlik degerleri artmistir. En diisiik sertlik
degerine 161 BN ile 6giitilmemis takviyesiz numune sahip olurken,
en yiiksek sertlik degeri yaklasik 2,5 kat artarak 360 BN ile agirlikca
%5 ZrO; takviye oraninda elde edilmistir. Nano-ZrO; takviye
partikiillerinin kendi sertlikleri ve tozlar1 daha fazla peklesmeye
ugratmalari, mekanik alasimlada daha kiiclik tane boyutu saglayarak
Hall-Petch vb. mekanizmalar sayesinde iretilen TRIP matris
kompozitlerin ~ sertliklerinin ~ yiiksek ~ olmasin1  sagladigi
diisiiniilmektedir. Ancak bu artis, takviye orani arttik¢a azalan hizda
bir artis olarak gerceklesmektedir. Bunun nedeni, yiiksek takviye
oranlarinda olusan partikiil kiimelerinin yiiksek miktarda gozenek
ve/veya bosluk olusturmasi olabilir.

Yapilan bu c¢alismada, mekanik alagimlama (6giitme), soguk
presleme ve basma testi sirasinda meydana gelen plastik
deformasyonla birlikte gergeklestigi  diistiniilen doniisiimlerle,
mukavemeti ve siinekligi arttiran deformasyon mekanizmalarinin
etkili oldugu diigiiniilmektedir. SEM gorintiileri incelendiginde, bu
mekanizmalarin mikroyapida; o' martenzit, € martenzit ya da
tavlanma ikizleri, mekanik ikizlenme, kayma bantlar1 ve istiflenme
kusur tetrahedronu olarak gozlemlendigi diisiiniilmektedir.
Mikroyap1 analizlerinde ikizlenmelerin; mekanik ikizlenmelerin o
martenzite dontsmesi, mekanik ikizlerin tavlama ikizlerine
doniismesi ve takviye fazinin ikizlenmelerin olusumunu engellemesi
sebebiyle az miktarda oldugu goriilmiistiir.

Bu tez c¢alismasi kapsaminda tretilen TRIP matris kompozitlerin,
yiiksek basma dayanimina sahip olmasi; mukavemet mekanizmalari
ve yapida olustugu diisiinlilen deformasyon mekanizmalariyla
iliskilendirilebilir. Plastik deformasyonla gergeklestigi diisiiniilen
deformasyon mekanizmalarinin, kompozitlerin hacmini arttirarak
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uzamaya sebep oldugu ve bu sayede iiretilen kompozitlerin
stinekligini arttirdig1 diistiniilmektedir.

Basma deneyi sirasinda numunelerde kirilma  davranisi
gozlenmediginden, malzeme {izerinde ¢entik etkisi yaratilarak
kirilmast saglanmigtir. SEM goriintiilerinde goriilen ¢ukurcuklarin,
iiretilen kompozitlerin siinekligiyle iliskisi oldugu diistiniilmektedir.
Kirilma goriintiileri incelendiginde, yiiksek takviye oranlarinda,
takviye partikiillerinin, daha biiylik boyutta olan matris tozlari
arasina girerek presleme islemi sirasinda yiikiin yoniine paralel
olarak dizildikleri ve hem birbirine komsu matris tozlarmin
birlesmelerini engelledigi ve sinterleme sicakliginin takviyelerin
kendi aralarinda birlesmelerinde yetersiz kalmasiyla birlikte
catlaklarin bu bolgelerde olustugu gozlemlenmistir.

Agirlikca % ZrO; takviye oraninin artmasiyla nano boyuttaki
takviyelerin kiimelenmesinin, ¢ukurcuklarin boyutunu arttirdigi ve
kiimelenmelerin  kompozitin siinekligini kotli yonde etkiledigi
diisiiniilmektedir. Kirilma goriintiilerinde goriildiigii gibi, %1 takviye
oranindaki kompozitin sahip oldugu ¢ukurcuklar daha kiigiikken, %5
takviye oraninda ¢ukurcuklar biiylimekte ve cukurcuklarin iginde
kiimelenen takviyeler bulunmaktadir. Ayrica, bu goriintiilerden %1
ZrO; takviye oranindaki kompozitin sahip oldugu cukurcuklarin
daha kiiciik ve sayilarmin daha fazla oldugu, %5 ZrO. takviye
oranindaki ¢ukurcuklarin ise boyutlariin biiylidiigli ve sayilarim
azaldig1 anlagilmaktadir.
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TESEKKUR

Yogun ve yorucu ¢alisma siiresince maddi ve manevi destegini
esirgemeyen, degerli zamaninin biiyiik bir kismini konuyla ilgili yonlendirmelere
ve aragtirmalara ayiran ve yogun ilgisiyle ¢alismaya harika yon veren, saygideger
danisman hocam Dr. Ogretim Uyesi Ege Anil Diler’e tesekkiirii bir borg bilirim.
Kiymetli goriislerinden yararlandigim Dr. Ogretim Uyesi Onur Ertugrul’a; deney
asamalarinda biiyiik yardimlar1 olan Sohret Melda Aydin, Zafer Yenier, idil
Aritman, Tina Su ve Nihat Bey’e tesekkiirlerimi sunarim. Bu siirecte beni manevi
olarak destekleyen ve kiymetli bilgilerini benimle paylasan canim arkadasim
Berna Uslu’ya tesekkiir ederim. Son olarak beni her zaman maddi ve manevi

destekleyen, arkamda durduklarina emin oldugum aileme tesekkiir ederim.
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