T.C.
SAKARYA UNIiVERSITESI

FEN BILIMLERI ENSTITUSU

YUKSEK ENTROPIiLI ALASIMLARDA
MiKROYAPI OLUSUMU VE ALASIM
ELEMENTLERININ YAPIYA ETKILERI

DOKTORA TEZI
Azmi ERDOGAN

Enstitii Anabilim Dal :  METALURJi VE MALZEME
MUHENDISLIGI
Tez Danismani . Prof. Dr. Sakin ZEYTIN

Ocak 2018



T.C.
SAKARYA UNIVERSITESI

FEN BiLIMLERIi ENSTITUSU

YUKSEK ENTROPILI ALASIMLARDA
MIKROYAPI OLUSUMU VE ALASIM
ELEMENTLERININ YAPIYA ETKILERI

DOKTORA TEZI

Azmi ERDOGAN

Enstitii AnabilimDali : METALURJI VE MALZEME
MUHENDISLIGI

Bu tez 31 / 01 / 2018 tarihinde asagidaki jiiri tarafindan oybirligi/eyceldasu ile
kabul edilmistir.

Prof. Dr. Prof. Dr. Dog. Dr.
Fevzi YILMAZ Sakin ZEYTIN S. Hakan ATAPEK
Jiiri Baskam %Aﬁye%/ I"Iye
== A
Yrd. Dog. Dr. @ Yrd. Dog. Dr.
Yildiz Y LI OZBEK Erdal KARADENIZ
(5 I"Jye

ke ¢



BEYAN

Tez igindeki tiim verilerin akademik kurallar gergevesinde tarafimdan elde edildigini,
gorsel ve yazih tiim bilgi ve sonuglarin akademik ve etik kurallara uygun sekilde
sunuldugunu, kullanilan verilerde herhangi bir tahrifat yapilmadigini, baskalarinin
eserlerinden yararlanilmast durumunda bilimsel normlara uygun olarak atifta
bulunuldugunu, tezde yer alan verilerin bu Universite veya baska bir iniversitede

herhangi bir tez ¢aligmasinda kullanilmadigini beyan ederim.

—_—
<

Azmi ERDOGAN
31.01.2018



TESEKKUR

Doktora egitimim boyunca degerli bilgi ve deneyimlerinden yararlandigim, her
konuda bilgi ve destegini almaktan ¢ekinmedigim, arastirmanin planlanmasindan
yazilmasina kadar tim asamalarinda yardimlarini esirgemeyen, tesvik eden, ayni
titizlikte beni yonlendiren degerli danisman hocam Prof. Dr. Sakin ZEYTIN’e
tesekkiirlerimi sunarim. Tez c¢alismamda tez izleme jiirisinde gorev alarak
yonlendirmeleriyle destek ve katki saglayan hocalarim Yrd. Dog¢. Dr. Yildiz
YARALI OZBEK e ve Yrd. Dog. Dr. Erdal KARADENIZ’e tesekkiirlerimi sunarim.

Deneysel caligmalarim sirasinda her tiirlii imkanlarindan yararlandigim Sakarya
Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliim
Baskanligi basta olmak tizere boliim 6gretim elemanlarina tesekkiirii bir borg bilirim.
Doktora egitimim boyunca tecriibeleri ile hem bilimsel hem de manevi olarak yol
gosteren Ars. Gor. Dr. Tuba YENER’e, c¢alismalarim boyunca yardimin
esirgemeyen tekniker Erkut TAS’a ve herzaman her konuda destegi ve yardimlari

sebebiyle Dog. Dr. M. Sabri GOK ’e tesekkiir ederim.

Ayrica bu c¢alismanin maddi agidan desteklenmesine olanak saglayan Sakarya
Universitesi Bilimsel Aragtirma Projeleri (BAP) Komisyon Baskanligma (Proje No:
2015-50-02-037) miitesekkirim.

Herzaman yanimda olan, sevgi, hosgorii ve giivenlerini gostererek desteklerini
esirgemeyen babam Kazim ERDOGAN’a, annem Zuhal ERDOGAN’a, ¢alisma
yogunlugumda yeterince ilgilenemedigim kizlarim Zeynep ve Zehra ERDOGAN’a,
doktoram boyunca sabrmi ve destegini esirgemeyen esim Merve ERDOGAN’a

minnet ve sevgi bor¢luyum.



ICINDEKILER

TESEKKUR ..ottt e, i
ICINDEKILER ......oiiiiiii e, i
SIMGELER VE KISALTMALAR LISTEST ........coooiiiiiiiiiiie e, vi
SEKILLER LISTESI ... oottt e, vii
TABLOLAR LISTEST ...l Xii
Ol .. . ............ A 4w & @& . XV
SUMM A R Y . e XVI

BOLUM 1.
GIRIS...d4F 4% 4 & S W ... 1

BOLUM 2.
ALASIMIN TANIMI VE OZELLIKLERI.........ccoviiiiiiiiiiieeeeeeieiee 3
2.1. Demir Esaslt Alasimlar...............cooiiiiii i, 5)
2.0 0. CeliKIer .. 5
2.1.2. Dokme demirler ... 5
2.2. Demir Dis1 Alasimlar ............oooiiiiiiiii i 6
2.2.1. Aliminyum alagimlart ...............coooiiiiiiiiiiiiii e, 6
2.2.2. Bakiar alagimlart ............ooooiiii i 7
2.2.3. Magnezyum alagimlart ..............ooooeiiiiiiiiiniiniinee 7
2.2.4. Titanyum alagimlart ..............cccoviiiiiiiiii e, 8
2.3. Yiiksek, Orta ve Diisiik Entropili Alagimlar .............................. 8
BOLUM 3.
YUKSEK ENTROPILI ALASIMLAR ... 9
R R € 51 TR 9



3.2. Yiiksek Entropili Alagimlar............coooviiiiiiiiiiiiii 11

3.3. Yiiksek Entropili Alagimlarin Notasyonu.................ccoeevvennnnn.n. 12
3.4. Yiksek Entropili Alasimlar Kavrami...................oovieiiiniannn. 13
3.5. Coklu Ana Element Etkisi (Cekirdek Etkileri) ........................... 16
3.5.1. Yiiksek entropi etKiSi .........c.cooovviiiiiiiiiiii 17
3.5.2. Kafes distorsiyon etkisi ...........ccooviiiiiiiiiiiii, 22
3.5.3. Yavas diflizyon etkisi ........ccoovviiiiiiiiiii i, 25
3.5.4. KOKteYl €tKIST ..c..vo v, 26
3.6. Yiiksek Entropili Alagimlarin Tasarimi ...............ccoeveiiiiinnn.n 29
3.7. Yiiksek Entropili Alagimlarin Kat1 Eriyikler ............................. 33
3.8. Yiiksek Entropili Alasimlarda Intermetalikler, Arayer Bilesikleri .... 35
3.8.1. Intermetalik fazlar ..........c.....ooieeiniiiiiiie i, 36

3.8 1.1.B21azt o 35

3.8 1.2, L) faZ1 e 36
3.8.1.3.S1gmafazl ..o 36

3.8.1.4. Laves fazl .......coiiiiiiiiiii 37

3.8.2. Arayer bilesikleri (Hagg fazlart) ................oooiiiiiiinni. 37

3.9. Mekanik OzelliKIEr ...............ooiuiiiiiiiiie e, 38
3.10. Yiiksek Entropili Alasimlarin Uretimi ........................ccooeeeei, 40
3.10.1. Ergitme ve dokiim yontemleri ............ocooeviiiiiineinnn. 41
3.10.2. Kat1 hal Giretim yontemleri ............cooviiiiiiiiiinnen. 44
3.10.3. HEA ve HEA-esasli kaplamalar .........................ooeeee. 45
3.11. Literatliir OZeti ........ovvniiniiiiei e 46
3.12. Potansiyel Kullanim Alanlart ..., 63
3.13. Gelecek Beklentileri .........ccoeeeiiiiiiiiiiii e, 64

BOLUM 4.

DENEYSEL CALISMALAR ... .cooiieeeeeie e, 67
AL AINAC . ettt e 67
4.2. Numunelerin Hazirlanmast ............coooiiviiiiiiiiiii e, 69
4.3. Numunelerin ECAS ile sinterlenmesi ...............cocoiiiiiinnn. 70
4.4, Sinter Parametrelerti ... ....cooiiiiiiiiiii i, 12



4.5, DOKUM ISIMI ...ovieieee e
4.6. Homojenizasyon ISIemi ..............co.ooeiiieiiiiiie e,
4.7. Oksidasyon ISIEMi ............cooeieniiiiii e
4.8. Yiiksek Entropili Alasimlarin Fiziksel Karakterizasyonu .............
4.8.1. Taramali elektron mikroskobu analizi .....................oeeae.
4.8.2. X-15mi1 kirmnim analizleri ..o

4.9. Mikrosertlik OICTMI ... ..oooeeeee oo e

BOLUM 5.
DENEYSEL BULGULAR VE TARTISMA ....oonimiitie i,

5.1. Dokiim Sonrast Mikroyap1 Karakterizasyonu .................c..c.coeeee.

5.1.1. Tlgskim (FECrCoNiAlgs) alagimi yapist .........ccoeveevennennenn,

5.1.2. T34skim (FECrCoNiAlgsTigs) alasimi yapist ..............eeeen...
5.1.3. T4gskim (FECrCoNiAlgsTi) alagimi yapist ...............c.eee.n.s
5.1.4. TS¢skim (FECrCoNiTips) alagimi yapist ..........o.eeevveeennnn...
5.1.5. T74skim (FECrCoNiAlTip5) alagimi yapist ..........eveeeenvnenee.

5.2. ECAS Sinterleme Sonrasi Mikroyap1 Karakterizasyonu .................

5.2.1. T1 (FeCrCoNiAlgs) alagim1 yapist .............coeeveeeuninnennnne.
5.2.2. T2 (FeCrCoNiAlgsTig25) alagimi yapist .............ceeeeevennnnns
5.2.3. T3 (FeCrCoNiAlpsTips) alasimi yapist ........cccceevinvenennn...
5.2.4. T4 (FeCrCoNiAlpsTi) alasimi yapist ...........cooeeeviininnnnn..
5.2.5. T5 (FeCrCoNiTigs) alagimi yapist ..........c..coeueeninininen.e
5.2.6. T6 (FeCrCoNiAlg25Tigs) alagimi yapist ...........oeeveeeennnnnn.
5.2.7. T7 (FeCrCoNiAlTips) alasimi yapist ........ccceeeveevinnennnnnn.
5.2.8. T8 (FeCrCoN1) alagimi yapist .......ceeveveeniiennieenneennnenienns
5.3. Sinterleme ve Dokiim Sonrasi Mikro Sertlik Sonuglart .................
5.4. Homojenizasyon Sonras1t Mikroyap1 Karakterizasyonu .................
5.5. Homojenizasyon Sonras1 Mikro Sertlik Sonuglart .......................
5.6. Aliiminyun ve Titanyum Elementlerinin Faz Olusumuna Etkileri....

5.7. Oksidasyon Testi Sonuglart ...........c.oooeiiiviiiiiiiiiiiiiiii i,



BOLUM 6.

SONUCLAR VE ONERILER ......cooiiuiiniiiii e 134
B.1. SONUCIAr ... e 134
B.2. ONCIILET ..., 138
KAYNAKLAR ..., 139
ERKLER ..o e 148
OZGECMIS ..., 176



SIMGELER VE KISALTMALAR LiSTESI

ECAS
EDS

GPa

HEA
HMK
HV
MPa

SEM
SPS

YMK
XRD
VEC

AHyg
A Skr§

: Amper

: Dlizlemler aras1t mesafe

: Elektrik Akim Destekli Sinterleme
: Enerji dagilimli X-1s1nlar1 spektrometresi
: Gibbs Serbest Enerjisi

: Giga Paskal

: Entalpi

: Yiiksek Entropili Alagimlar

: Hacim merkezli kiibik

: Vickers sertlik

: Mega Paskal

: Entropi

: Taramal1 elektron mikroskobu

: Spark Plazma Sinterleme

: Universal gaz sabiti

: Yiizey merkezli kiibik

: X-Isinlar difraksiyonu

: Valans elektron konsantrasyonu
: Atomsal boyut farki

: Sigma fazi

: Bragg acis1

: Sacilim agis1

: Kullanilan X-1g1ninin dalga boyu
: Angstrom

: Karigim entalpisi

: Karigim entropisi

vi



SEKILLER LISTESI

Sekil 3.1. Ikili alasimlarda karisim entropisin degiSimi .......c.coceceeveveverererererennnn, 14
Sekil 3.2. Esmolar alasimlarda karisim entropisinin element sayisinin bir
fonksiyonu olarak degiSimi .........ccccvvvririiiieneie et 15
Sekil 3.3. A) Alasimlarin siniflandirilmas: B) Diinyadaki malzemelerin ASy ‘e
gore stnflandirtlmast ........oocoevieiiiiiii 19
Sekil 3.4. Ug farkli hal igin ortalama karisim serbest enerji egrilefi .................... 21

Sekil 3.5. ikiden yedi elemente esmolar alasimlarin XRD paternleri. CuNi:
YMK, CuNiAl: YMK + diizenli HMK, CuNiAlCo: YMK +
HMK, CuNiAICoCr: YMK + HMK, CuNiAICoCrFe: YMK +
HMK, CUuNIAICOoCIrFeSi: YMK + HMK . ..ooooeeeioeeeeeeeee e 22
Sekil 3.6. (a) HMK ve (b) YMK kristal kafes yapilar1 5 temel elementli ............ 23
Sekil 3.7. Bragg difraksiyonunda kafes distorsiyonunun etkisi. a)ayni atomlara
sahip miikemmel kafes, b) farkli boyutlarda atomlara sahip kati
eriyigin olusturdugu kafes distorsiyonu, c¢) sicaklik ve kafes
distorsiyonunun XRD piklering etkisi ..........cccccoveiiiiiniininininienn, 24
Sekil 3.8. CoCrCuNiFeAlx alagiminda sertlik ve kafes parametresinin farkli x
degerlerine gore degisimi. A) CoCrCuNiFeAlx alasimi sertligi,
B) YMK fazin kafes parametresi; C) HMK fazin kafes
PATFAMELIEST ...ttt 27
Sekil 3.9. CoCrFeNiAlx alasiminda farkli x degerlerine bagl olarak sertlik ve

YaP1 AEGISIMI ..t 28
Sekil 3.10. Cesitli HEA’larin 17-4 paslanmaz ¢elik,Hastelloy ve 316 paslanmaz

celik ile birlikte sertlik grafigi ........ccoooovviiiiiiin 28
Sekil 3.11. Tekli kati eriyik yapiya sahip HEA’larda VEC parametresine gore

KIISTAL YAPL 1. 32
Sekil 3.12. Valans elektron konsantrasyonuna bagli olarak sertlik degigimi ....... 32

vii



Sekil 3.13. Atomik boyut farklili§ina bagh olarak sertlik degisimi ....................
Sekil 3.14. Ark ergitme ile iiretilen AlgsCoCrCuFeNi alagiminin mikroyapisi .
Sekil 3.15. Bridgman katilasma yonteminin sematik gorintiisii ............cccveviunenns
Sekil 3.16. LENS yonteminin sematik diyagrami .........ccccceevvveeiiieeiiiiinsiiensiinnens
Sekil 3.17. Sematik olarak mekanik alagimlama islemi (Bilyalar ile tozlar
arasindaki etkilesime bagl olarak kirilma ve kaynak ikilemi .........

Sekil 3.18. DC ve RF piiskiirtme yontemlerinin sematik diyagrami ...................
Sekil 3.19. CoCrFeNiNbx alasimi XRD patternleri ........ccccvevviivieiiieniiiinniinnens
Sekil 3.20. CoCrFeNiNbx alagimi SEM goriintiileri A) x=0 B) x=0.103 C)
x=0.155 D) x=0.206 E) x=0.309 F) X=0.412 .......ccoeevvrrrrirerrrerrnrnn

Sekil 3.21. CoCrFeNiNbx alagimi miihendislik ¢cekme gerilmesi-uzama egrisi ..
Sekil 3.22. Homojenize edilen CoCrFeMnNiVx alasgimlarinda basma testi
O i, .. AR....... A ... s

Sekil 3.23. CoCrFeNiMn yiiksek entropili alasimin farkli siirelerde mekanik
alasimlandirma ve SPS sonras1t XRD paternleri ..........cccocoeevvennnene

Sekil 3.24. (FeCrNiCo)Al,Cuy alasimin basma testi egrileri ..........ccoovviininnene,
Sekil 4.1. Calismanin aki$ SEMAST .....cuerrueeiiiirieeiiieiie sttt
Sekil 4.2. Elektrik akim destekli sinterleme sematik gorintisii ........c.ccvvevverernne.
Sekil 4.3. a) Sinterleme isleminde kullanilan kalip sekli ve boyutlar1 b) Sinter
numunelerin makro gorselleri.........ccooovviiiiiiiiiiii

Sekil 4.4. Dokiim sistemi sematik gorintlisli........cccooeerivieniiriieeiieiieseeee e
Sekil 4.5. Protherm PTF 16/80/610 model tiip firin ........c.ccoooveiiiiiciiiciee
Sekil 4.6. Protherm PLF 130/15 model kamara tipi firin............cccooeeviiicnnnne.
Sekil 4.7. TESCAN MAIA3 XMU model taramali elektron mikroskobu............
Sekil 4.8. RIGAKU® XRD D/MAX/2200/PC marka x-1sinlar1 difraktometresi .
Sekil 4.9. QNESS Q10M model Vickers mikrosertlik 6l¢tim cihazi....................
Sekil 5.1. Tlgekam (FECrCoNiAlgs) alasimi dokiim sonrasi mikroyapisi a)
X1000 B) X20000.......cueiieiiieieeieesieerieee e e

Sekil 5.2. T1gskim (FECrCoNiAlp5) alasimina ait SEM gorlintlisi. .......ccverveeneee.
Sekil 5.3. T1gskam (FECrCoNiAlgs) numunesi XRD paterni. ........cocevvvveennennen,
Sekil 5.4. T3gskim (FECrCoNiAlpsTips) alasimi dokiim sonrasit mikroyapisi a)
X1000 D) XLO000. .....ccueieeirieiieieesieenieeie e

viii



Sekil
Sekil

Sekil
Sekil
Sekil

Sekil
Sekil

Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil
Sekil

5.5. T34skim (FECrCoNiAlgsTip5) alasimina ait SEM gorilintiisi. ................ 81
5.6. T34ekim (FECrCoNiAlgsTigs) numunesi XRD paterni. .......cc.ccoveevennene 82
Sekil 5.7. T4gskim (FECrCoNiAlgsTi) alasimi dokiim sonrast mikroyapisi a)
X1000 B) XLO000.......cceiieieieieienie e 83
5.8. T4yskim (FECrCoNiAlysTi) alasimina ait SEM goriintlisi. ................... 84
5.9. T4yskim (FECrCoNiAlysTi) numunesi XRD paterni. .......c.cceeceevvreennens 85
5.10. T5gskim (FECrCoNiTigs) alasimi dokiim sonrasi mikroyapisi a)
X1000 B) XLO000. ... ..cciiirieieieieriesie e 86
5.11. T54skim (FECrCoNiTig5) alagimina ait SEM gOoriintisii. ......cccccvevveneen, 86
5.12. T54skim (FECrCoNiTigs) numunesi XRD paterni.........cccoccevvverviennnnns 87
Sekil 5.13. T7gskim (FECrCoNiAlTigs) alasimi dokiim sonrast mikroyapisi a)
X1000 B) XLO000.......cceeuiirieieieieriesie e s sre e es 88
5.14. T7 4sxim (FECrCoNiAlTig 5) alagimina ait SEM goriintiisi. ................. 88
5.15. T74skim (FECrCoNiAITigs) numunesi XRD paterni.........ccccceeveeennens 89
5.16. T1 (FeCrCoNiAlps) alagimina ait SEM gOrintisil. .........cccvevvrvervennnne. 90
5.17. T1 (FeCrCoNiAlps) numunesi XRD paterni. .......cccoceecereresenvneennnn, 92
5.18. T2 (FeCrCoNiAlgsTip25) alasimina ait SEM gorintiist............c.c...... 93
5.19. T2 (FeCrCoNiAlg5Tip25) numunesi XRD paterni. ........cc.ccocvvvevenne. 94
5.20. T3 (FeCrCoNiAlgsTips) alasimina ait SEM goriintlisii. .........cceveneee. 95
5.21. T3 (FeCrCoNiAlp5Tigs) numunesi XRD paterni. ..........ccoceevvevereeneen. 96
5.22. T4 (FeCrCoNiAlysTi) alagimina ait SEM goriintlisii. ........ocoeeeveenne, 97
5.23. T4 (FeCrCoNiAlgsTi) numunesi XRD paterni.........c.ccocevvrvrvneenenn 98
5.24. T5 (FeCrCoN:iTigs) alasimina ait SEM gOorintlisi. ..........ccocvvveeennene 99
5.25. T5 (FeCrCoNiTigs) sinter numunesi XRD paterni.........c..ccccceevrnnens 100
5.26. T6 (FeCrCoNiAlg25Tip5) alagimina ait SEM gorintiisii.................... 101
5.27. T6 (FeCrCoNiAlg25Tigs) sinter numunesi XRD paterni. .................. 102
5.28. T7 (FeCrCoNiAlTip5) alasimina ait SEM gOrintisii. .........ccoevuenee. 103
5.29. T7 (FeCrCoNiAlTips) sinter numunesi XRD paterni..........cccccceveenee. 104
5.30. T8 (FeCrCoNi) alagimina ait SEM gOrlintlisil. .......ccceovervieeinenieennnn. 105
5.31. T8 (FeCrCoNi) sinter numunesi XRD paterni..........cccccvevververeereene. 106
5.32. Sinter ve dokiim sonras1 numunelerin mikrosertlikleri (HVg1)......... 107

Sekil



Sekil 5.33. Tloskim (FECrCoNiAlps) alasimi homojenizasyon sonrasi
mikroyapisi a) X2000 b) X5000........c.cccererreriierenienieneeee e
Sekil 5.34. T34qekim (FECrCoNiAlgsTigs) alasimi homojenizasyon sonrasi
mikroyapist a) X2000 b) X5000.........cccceeriiiiiiiiniiieniiiee e
Sekil 5.35. T4gskim (FECrCoNiAlpsTi) alasimi homojenizasyon — sonrasi
mikroyapist @) X2000 b) X5000..........cccceriveiiiiiirieieseeseee e
Sekil 5.36. Tbgskim  (FECrCoNiTips) alasimi homojenizasyon sonrasi
mikroyapist a) X2000 b) X5000.........ccceceiiiieriiieiiiieeiiiee e
Sekil 5.37. T74skam  (FECrCoNiAlTips) alasimi  homojenizasyon  sonrasi
mikroyapist @) X2000 b) X5000........c.cccvrveiiiiririenieesieneee e
Sekil 5.38. T1 (FeCrCoNiAlps) alasimi homojenizasyon sonrasi mikroyapist
@) X1000 B) X2000........cciriirreieiirieieirese e
Sekil 5.39. T2 (FeCrCoNiAlgsTig2s) alasimi  homojenizasyon sonrasi
mikroyapist @) X1000 b) X2000..........cccccvrveririerienieieseeneee e
Sekil 5.40. T3 (FeCrCoNiAlpsTips) alasimi homojenizasyon sonrasi
mikroyapist @) X1000 b) X2000..........ccceceeierriiiiieiieeiee e
Sekil 5.41. T4 (FeCrCoNiAlgsTi) alasimi homojenizasyon sonrasi mikroyapisi
@) X1000 B) X2000......c.ceieirieieierieieerese e
Sekil 5.42. TS5 (FeCrCoNiTips) alasimi homojenizasyon sonrasi mikroyapisi
) X1000 B) X2000......c.ccoiirirriieiirieieeee e
Sekil 5.43. T6 (FeCrCoNiAlyzsTips) alasimi  homojenizasyon sonrast
mikroyapist @) X1000 b) X2000..........cccocviiverimieienrieneeseeee e
Sekil 5.44. T7 (FeCrCoNiAlTigs) alagim1 homojenizasyon sonrasit mikroyapist
) X1000 B) X2000........ccoirriireieiirieieesere e
Sekil 5.45. T8 (FeCrCoNi) alasimi homojenizasyon sonrasi mikroyapisi a)
X1000 B) X2000. ......ccueeereererierieiesieieese et
Sekil 5.46. Homojenizasyon sonrasi numunelerin mikrosertlikleri (HVy3). .......
Sekil 5.47. Tlgskam (FECrCoNiAlps) alasimi oksit mikroyapisi ve elementel
dagilim haritast. ...
Sekil 5.48. T4gs1im (FECrCoNiAlysTi) alasimi oksit mikroyapisi ve elementel

dagilim haritast. .....ccuveiiiiiiiic e

109

110

111

112

113

114

115

115

116

117

118

119

119
121

129

130



Sekil 5.49. T54skim (FECrCoNiTips) alasimi oksit mikroyapist ve elementel
dagilim haritast. ........cociiiiiii e
Sekil 5.50. Tlgskim V€ THSdskim alasimlarin 1000°C 50 saat oksidasyon testi
SONUCU XRD PN 1.cuvievieiiieiecie et sra e
Sekil 5.51. T5 ve T7 alagimlarin 1000°C 50 saat oksidasyon testi sonucu XRD
PALEITIEL ..ttt
Sekil 5.52. 1000°C'de yapilan oksidasyon testlerinde numunelerde meydana
gelen agirlik deZISTMIL c.vvveiveieiiiieiiie e

Xi

130

131

132

133



TABLOLAR LiSTESI

Tablo 3.1. Esmolar alagimlarda bilesen element sayisina gore karisim
eNtropiSININ dEZISIMI. ...vvveiviiiiiiieiiie e siee e
Tablo 3.2. Tipik geleneksel alasimlarin hesaplanmis ergiyik haldeki karigim
ENEFOPIIETT oo
Tablo 3.3. Nikel i¢in farkli YMK matrislerde difiizyon parametreleri .................
Tablo 3.4. Bazi elementlerin Miedema modeline gore hesaplanmis aralarinda
karisim entalpisi degerleri AHkrs (KJ/MOI)......ccooveveiininiiiiiicen,
Tablo 3.5. Bazi elementlerin atomik yarigap degerleri..........ccoovvveiiiiiiicnnennenn
Tablo 3.6. AINbTiV alasimi basma testi mekanik 6zellikleri................ccceeeennee..
Tablo 4.1. Tezde kullanilan tozlarin 6zellikleri. .........ccccooeiiiiiiiiici
Tablo 4.2. Tezde kullanilacak numunelerin kimyasal igerikleri. ...........c.cvvovrnennn,
Tablo 4.3. T1, T2, T3 ve T4 alasimlar i¢in sinterleme sirasinda Slgiilen voltaj
ve s1caklik degerleri. ..o
Tablo 4.4. TS5, T6, T7 ve T8 alasimlar1 i¢in sinterleme sirasinda 6lgiilen voltaj
ve s1caklik degerleri. .....ooviiiiiiiiiiic s
Tablo 5.1. Sekil 5.2.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait
EDS VEIIEI. .o
Tablo 5.2. T14skim (FECrCoNiAlgs) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen
VEITIE. o
Tablo 5.3. Sekil 5.5.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait
EDS VEIIEI. .
Tablo 5.4. T34kim (FECrCoNiAlgsTips) numunesi XRD sonuglarinda elde
eAIEN VErIEr.......oiii
Tablo 5.5. Sekil 5.8.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait

L D ISR =T 1 1= o TR

Xii

19

69
69

72

73

79

80

81

83



Tablo 5.6. T44skim (FECrCoNiAlpsTi) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen
VEITIBE. oottt 85
Tablo 5.7. Sekil 5.11.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait
EDS VEIIEI. . 86
Tablo 5.8. T54skim (FECrCoNiTips) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen
VEITIBE. oot 87

Tablo 5.9. Sekil 5.14.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait

[ DY = ] [=1 o TR 89
Tablo 5.10. T7gskim (FECrCoNiAlTips) numunesi XRD sonuglarinda elde
BAIEN VEITIEL. ...t rae e 89

Tablo 5.11. Sekil 5.16.’da verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait

EDS VEIIEI. ..cvvieieieie s 90
Tablo 5.12. T1 (FeCrCoNiAlgs) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen
1YL= ] ] USRS 91

Tablo 5.13. Sekil 5.18.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait
EDS VeI .. 93
Tablo 5.14. T2 (FeCrCoNiAlgsTig2s) sinter numunesi XRD sonuglarinda elde
EAHEN VETTIET. ..o 94

Tablo 5.15. Sekil 5.20.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait

EDS VEIIEI. cvvciiiieciee ettt 95
Tablo 5.16. T3 (FeCrCoNiAlp5Tigs) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen
AL 1 LT SRS 96

Tablo 5.17. Sekil 5.22.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait

EDS VeI, .o 97
Tablo 5.18. T4 (FeCrCoNiAlysTi) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen
VEITIBE. oot 98

Tablo 5.19. Sekil 5.24.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait

EDS VEIIEIT. ..o 99
Tablo 5.20. T5 (FeCrCoNiTigs) sinter numunesi XRD sonuglarinda elde edilen

VEITIBE. oot 100
Tablo 5.21. Sekil 5.26.’da verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait

EDS VEIIEIT. ..o s 101

Xiii



Tablo 5.22. T6 (FeCrCoNiAlg5Tigs) sinter numunesi XRD sonuglarinda elde
BAHEN VEITIET. ..o
Tablo 5.23. Sekil 5.28.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait
EDS VEIIEI. ..
Tablo 5.24. T7 (FeCrCoNiAlTigs) sinter numunesi XRD sonuglarinda elde
BAHEN VEITIET. .o

Tablo 5.25. Sekil 5.30.’da verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait

EDS VETleri. ..o,
Tablo 5.26. T8 (FeCrCoNi) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler .....
Tablo 5.27. Alagimlarin ilk iiretim sonrasi ortalama mikrosertlik degerleri
(HV0,1) cteteeeienie e bbbt
Tablo 5.28. Alasimlarin homojenizasyon 1sil islemi sonrasi ortalama
mikrosertlik degerleri (HV 1) voveivereriniiiiiiiniseeeeee e

Tablo 5.29. Aliminyum ve Titanyum elementlerinin dokiim numunelerin
mikroyap1 olusumuna etkileri.........cccooieeriiiiiiriiiiiie e
Tablo 5.30. Aliminyum ve Titanyum elementlerinin ECAS numunelerin

mikroyap1 olusumuna etkileri...........ccoovrvvrririiiniieiieneseee e

Xiv

102

103

104

105
106

107

121

123



OZET

Anahtar kelimeler: Yiksek entropili alasimlar, kati eriyik, alagim, ¢ok bilesenli
alagimlar, entalpi, entropi

Arastirmacilar son yillarda en az 5 elementten esit veya esite yakin oranlarda olusan
ve daha tok, daha dayanikli, diisiik sicakliklarda bile daha siinek yeni bir metal
alasim1 meydana getirmislerdir. Cok bilesenli veya yiiksek entropili olarak
adlandirilan bu alasimlar krom, mangan, demir, kobalt ve nikel gibi elementler
icererek siradan alagimlara benzemekle beraber baskin bir element varligi s6z konusu
degildir. Bu alasimlar ¢ok yeni olmamakla birlikte ancak daha yeni yeni test
edilebilir ozellikler elde edecek sekilde iiretilmislerdir. Bu alagimlara yiiksek
entropili alasimlar denmistir c¢linkii alagimlardaki karisim entropisi yiiksektir.
Alagimlardaki karisimin entropisinin artmasi basit yapida kati eriyik fazlarin
olusumunu kolaylastirarak yapidaki faz sayisini azaltmaktadir.

Bu caligmada, ¢ok bilesenli alasimlar olarak adlandirilan yiiksek entropili alagimlarin
(HEA) literatiirde uygulanan yontemlerden farkli olarak elektrik akim destekli
sinterleme (ECAS) ile cok kisa siirelerde iiretilebilirligi arastirilmistir. Bu amagla
farkli bilesimlerde alasim konsantrasyonlar1 belirlenerek hem sivi hal prosesi
(ergitme ve dokiim) hem de kati hal prosesi (mekanik alasgimlama ve ECAS
sinterleme) ile numunelerin iiretimleri gerceklestirilmistir. FeCrNiCoAlyTiy (x=0,5,
y= 0, 0,25, 0,5 ve 1, y=0,5, x= 0, 0,25, 0,5, 1) olacak sekilde biitiin alasimlarda Fe,
Cr, Ni ve Co sabit elementler olarak kullanilirken Al ve Ti elementleri farkli
oranlarda katilarak alasimin mikroyapisi ve mekanik ozellikleri iizerindeki etkisi
arastirilmustir. ilk iiretim sonrasi alagimlara homojenizasyon 1sil islemi uygulanarak
mikroyapisal ve mikrosertlik bazinda degisimler incelenmistir. Son olarak
homojenize edilen numuneler oksidasyon testine tabi tutularak alagimlarin yiiksek
sicaklik oksidasyon direnci belirlemistir.

Bu c¢alisma sonucunda elde edilen bulgulara gére ECAS sinterleme ile diger
yontemlere nazaran c¢ok kisa slirelerde dokiim yapiya benzer alagimlarin
uretilebildigi  gorlilmiistiir. Bununla beraber degisken elementlerin alagimin
mikrosertlik  degerlerine 6nemli Olgiide etki ettigi  belirlenmistir.  Yine
homojenizasyon 1sil islemi ile daha homojen yapilar meydana gelmis olup
mikroyapisal ve mikrosertlik bazinda degisimler elde edilmistir. Son olarak
gerceklestirilen oksidasyon testleri ile alasimlarda yiiksek oksidasyon direnci
belirlenmistir.
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MICROSTRUCTURE FORMATION IN HIGH ENTROPY
ALLOYS AND THE EFFECTS OF ALLOY ELEMENTS ON
STRUCTURE

SUMMARY

Keywords: High entropy alloys, solid solution, alloy, multicomponent alloys,
enthalpy, entropy

In recent years, researchers have created a new metal alloy that is constituted at least
five elements equal or nearly equal rate and more tough, more strength, more ductile
even at low temperatures. These alloys are called as multi compenent or high entropy
and they are similar to ordinary alloys containing chrome, manganese, iron, cobalt
and nickel but, there is no presence of a dominant element. These alloys were called
high entropy alloys since the mixture entropy of alloys is high. Enhancement of
mixture entropy of alloys decreases the phase number in structure to make easy
occurrence of simple solid solution.

In this study, production of high entropy alloys (HEA) called as multi compenent
alloys in very short time ranges was investigated with method of electric current
assisted sintering (ECAS) which is different from the methods in the literature. For
this purpose, production of specimens was performed by specifying different
composition alloys with liquid state process (melting and casting) as well as solid
state process (mechanic alloying and ECAS sintering). The elements in the alloys
(FeCrNiCoAl,Tiy (x=0,5, y=0, 0,25, 0,5 ve 1, y=0,5, x= 0, 0,25, 0,5, 1)) Fe, Cr, Ni
and Co were fixed while Al and Ti were added at different compositions. The effects
of adding Al and Ti on microstructure and mechanical properties were investigated.
Changes were observed on the basis of microstructural and micro hardness by
applying homogenization heat treatment after the first synthesis. Finally, homogenate
specimens were exposed to oxidation test in order to determine high temperature
oxidation resistance of alloys.

According to findings of this study, it was observed that alloys similar to casting
structure could be synthesized in very short time ranges with ECAS sintering
compared to other methods. Therewithal, values of micro hardness of alloys were
affected significantly with variable elements in the alloys. More homogeneous
structures were obtained with homogenization heat treatment and variations on the
basis of microstructure and micro hardness were obtained. In conclusion, higher
oxidation resistance in alloys was determined with oxidation tests.
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BOLUM 1. GIRIS

Alasimlar bugiine kadar insanlik beceri, kabiliyet ve ihtiyacina gore basitten
karmasik hale kadar biiyiik gelisim gostermislerdir. insan hayatinda yeni metallerin
ve alagimlarin kesfedilmesi olduk¢ca Onemli bir rol oynamistir. Alagimlarin
perfomansinin ve fonksiyonelliginin gelismesi sonucu medeniyetler ilerleme
saglamistir. Son yiizyillda insanhigin gereksinimlerine gore paslanmaz celikler,

yiiksek hiz takim celikleri ve siiper alasimlar gibi 6nemli alagimlar gelistirilmistir.

Bronz cagindan bu yana alasimlar geleneksel olarak tek bir element iizerine
kurulmaktadir. Genel olarak tek veya bazen iki element iizerine kurulan celik veya
nikel bazli alagimlar gibi alasimlara yeni oOzellikleri kazandirmak igin kiigiik
oranlarda alagim elementleri katilmaktadir. Fakat bundan yaklagik 10 yil 6nce bir
grup arastimaci tarafindan ¢ok sayida element bir araya getirilerek ana element
kavrami disina c¢ikilmistir. Cok bilesenli bu alasimlar ergiyik veya kat1 eriyik halde
geleneksel alagimlara gore 6nemli oranda yliksek karisim entropisi degerlerine sahip
olduklart icin Yiiksek Entropili Alasimlar (HEA) olarak adlandirilmaktadirlar
(Michael ve ark., 2016; Ye ve ark., 2016; Miracle ve ark., 2017).

Yiiksek Entropili Alasimlar genel olarak 5 veya daha fazla sayida esit veya esite
yakin oranlarda element ile kii¢iik oranlarda minér elementler igermektedirler.
HEA’larin temel prensibi 6nemli oranda yiiksek karigim entropisine sahip olduklari
icin yliksek sicakliklarda bile kati eriyik fazlarin intermetaliklere nazaran kararli hale
gelmesidir. Bu ozellikleri sayesinde kolayca sentezlenebilirler, iiretilebilirler ve
analiz edilebilirler. Yeni bir malzeme tiiri olan yiiksek entropili alagimlar
miihendislik uygulamalart i¢in benzersiz ve dikkat c¢ekici 6zellikler vadetmektedir.
HEA’lar sunduklar1 genis yelpazedeki oOzellikleri ile asmmmaya maruz kalan

pargalarda, refrakter Ozellikleri ile termal bariyer kaplamalarda, radyasyon ve



korozyon 6zellikleri ile niikleer endiistride, diisiik agirliklari ile mobil uygulamalarda
ve tagima endiistrisinde ve ¢ok daha genis uygulamalarinda istenen her kosula gore
ayarlanabilen 6zellikleri ile bircok malzeme problemine ¢6ziim olmaya aday bir

alagim tiirtidiir (Daniel, 2014; Ionnis ve Maria, 2016; Michalel ve ark., 2016).

Cok bilesenli veya diger adiyla Yiiksek Entropili Alagimlarin bulunmasi alagimlarin
gelisiminde 6nemli bir kilometretasidir. Son yillarda diinya genelinde yiiksek
entropili alasimlar iizerinde genis capli aragtimalar yapilmis olup bu aragtirmalar
artarak devam ctmektedir. Bu tez ¢alismasinda literatiirden farkli olarak Yiiksek
Entropili Alasimlar mekanik karistirma ve sonrasinda Elektrik Akim Destekli
Sinterleme (ECAS) ile iiretilmistir. Yontem sinterleme ve diger malzeme {iretim
tekniklerine nazaran ¢ok kisa siirelerde iiretim yapilabilme 6zelligine sahiptir. Bu
kapsamda Fe, Cr, Ni, Co, Ti ve Al’den olusan alasim 8 farkli konsantrasyonda ECAS
ile iiretilirken, 5 farkli konstrasyonda ergitme ve dokiim yoluyla iiretilmistir. Uretilen
numuneler gerekli analizler yapilarak karsilagtirildiktan sonra homojenizasyon 1sil
islemine tabi tutulmustur. Sonrasinda yine analizler ile yontemler kiyaslanmis ve son
olarak oksidasyon performanslari belirlenmistir. Numunelerin test ve analizleri ile
diger yontemlere nazaran c¢ok kisa siirelerde tiretim yapilan Elektrik Akim Destekli

Sinterleme yonteminin yiiksek entropili alasim iiretiminde yeterligi arastirilmistir.



BOLUM 2. ALASIMIN TANIMI VE OZELLIiKLERI

En az biri metal olmak iizere iki veya daha fazla kimyasal elementten olusan ve
metal Ozelligi gosteren maddeye alasim denir. Bir alasim sistemi, miimkiin olan
biitiin kimyasal bilesimlere sahip alasimlar1 igerir. Iki elementten olusan sisteme iki
bilesenli veya ikili alasim sistemi, li¢ elementten olusan sisteme ise li¢lii alagim
sistemi ad1 verilir. Dogada en yaygin olarak bulunan 45 adet metal 990 adet ikili ve
14000 adet de ti¢lii sistem olusturur. Kimyasal bilesim %1 oraninda degistirildiginde
her bir ikili sistemden 100 adet farkli alasim elde edilir. Ticari alasimlarin ¢ogu ¢ok
sayida element icerir. Bu hususlar dikkate alindiginda mevcut elementlerle sonsuza
yakin sayida alasim yapilabilecegi sonucuna varilabilir. Alasimlar yapilarina, alagim

sistemleri de denge ya da faz diyagramlarina gore smiflandirlabilir (Savaskan, 2009).

Endistride kullanilan metaller genellikle ar1 halde olmayip alasim seklindedir. Metal
iretiminin ergiyik faz asamasinda istenilen Ozelliklere bagli olarak ana metalin
yaninda bir veya birden fazla alasim elementinin katilmasi ile gergeklestirilen
katilagma sonucunda ana metalin ar1 durumundan farkli bir yapi1 elde edilmesi

saglanir (Karaaslan, 2010).

Bir alagimin durumunu belirlemek i¢in hangi fazlarin bulundugunu fazlarin
miktariin ne kadar oldugunu, fazlardaki bilesen oranlarini, fazlarin 6zeliklerini ve
alagim i¢indeki geometrik dagilimlarin tetkik etmek gerekir. S6z konusu durumlarin
bilinmesi ile metalin 6zellikleri hakkinda fikir yiiriitiilebilir. Alagimlar ergiyik
durumda genellikle homojendirler yani sadece sivi ¢ozeltiden olusurlar. Kati
durumda ise yalniz bir kat1 ¢ozelti igererek homojen veya ¢ok sayida kati ¢ozelti, ara
bilesik ve saf metal kristali icererek heterojen i¢cyapiya sahip olabilirler. Bu baglamda
alagimlar temel olarak iki krsital tiirii ile goriilmektedirler; ar1 kristalli alasimlar ve

karigik kristalli alasimlar (Karaaslan, 2010).



Alasim yapmanin sagladigi faydalar asagida siralanmistir.

Cok sayida ve degisik 6zellikte malzeme elde etmek.
Mekanik 6zellikleri degistirmek.

Fiziksel 6zellikleri degistirmek.

Is1l islemlerine uygun hale getirmek.

Malzeme maliyetini diisiirmek.

© o k~ w N oE

Korozyondan korunmak.

Alagimin en biiyiik yarari; ilave edilen metallerin, ana metal 6zelliklerine nasil tesir
ettiginin bilinmesi ile {istlin 6zelliklere sahip yeni mamullerin elde edilmesidir. Elde
edilen bu yeni mamuller, uygulama yerine en uygun se¢im imkani vermistir.
Alagimlar, uygulamalarin gerektirdigi fiziksel Ozelliklere sahip malzemelerin
tiretilmesini saglar. Yiiksek sicaklik, asinma, kimyasal ortam, yorulma vb. gibi her
tirli etkilere saf metallerin yetersiz kaldigi durumlarda, gerekli olan 6zellikleri
saglayan niteliklerde alagimlar kullanilir. Ornegin demirin sertliginin yeterli olmadig
uygulamalarda, daha sert yapidaki demir alasimlari olan g¢elikler kullanilir.
Metallerin biiylik ¢ogunlugu kafes yapisi igerisinde belirli sayida yabanci atom
barindirabilirler. Yabanci atom asil metalin atomu yerine yerlesiyor ise yeralan kati
cozeltisi, kafes igindeki bosluklara yerlesiyor ise arayer kat1 ¢ozeltisi olusur (Megep,
2007).

Metalik malzemeler asil olarak demir esashi ve demir dis1 olmak iizere
smiflandirilirlar.  Bu  smiflandirma  temel olarak diinya {izerinde kullanilan
malzemelerin tonajina goére yapilmaktadir. Demir esasli malzemelerde demir ana
bilesendir. Geri kalan biitiin malzemeler demir dis1 malzemeler olarak adlandirilirlar.
Diger bir simiflandirma ise sekillenebilirlik 6zellikleri lizerinde yapilabilir. Eger bir
malzemeye sekil vermek zor ise bu malzeme dokiim yoluyla sekillendirilir ve buna
dokiim alagimi denir. Eger malzeme deforme edilebiliyorsa bunlara da dovme
alagimlar1 adi verilir. Malzemelerin dayanimi genellikle soguk islem ve 1s1l islem

yontemleri ile arttirilir (Erdogan, 2000).


http://tr.wikipedia.org/wiki/Demir
http://tr.wikipedia.org/wiki/%C3%87elik

2.1. Demir Esash Alasimlar

Demir esasli malzemeler en yiiksek oranda liretilen metalik malzeme tiiriidiir. Buna
sebep olarak demirin hammadde olarak bol miktarda bulunmasi ve ekonomik olarak
elde edilebilmesi, kolay sekil alabilme kabiliyeti ve ¢ok yonlii mekanik ve fiziksel
ozellikler sayilabilir. En 6nemli dezavantaji ise ¢evresel etkilere bagl olarak zayif
korozyon dayanimidir. Diger dezavantajlari olarak goreceli yiiksek yogunluk ve
diisiik elektrik iletkenligidir. Demir esasli alasimlarda asil alasim elementi
karbondur. Degisen karbon oranina bagli olarak ¢ok farkli ozellikler
gosterebilmektedirler. %2,14 altinda karbon iceren demir alasimlari ¢elik, daha

yiiksek karbon iceren demir alagimlart ise dokme demir olarak adlandirilir (Satish,

2004).

2.1.1. Celikler

Genel olarak bilesimlerinde %2,0’ye kadar karbon iceren demir esasli malzemelerin
hepsi ¢elik olarak tanimlanir. Ancak teknikte kullanilan ¢eliklerde karbon miktarinin
iist sinir yaklasik olarak %1,5 kadardir. Bu karbon yaninda az miktarlda mangan,
silisyum, kiikiirt ve fosfor bulunan demir-karbon alagimlarinin tiirii ¢elik adi altinda
toplanir. Celikler kimyasal bilesimleri, kullanma alanlar1 kaliteleri ve sekillendirme
yontemlerine gore siniflandirilabilirler. Genellikle ¢eliklerin siniflandirilmas: karbon
iceriklerine gore yapilir. Basitge diislik karbonlu gelikler (%ag C <0,3), orta karbonlu
celikler (0,3 <%ag C< 0,6), yiiksek karbonlu ¢elikler (%ag C >0,6) olmak {izere 3
gruba ayrilabilirler (Satish, 2004; Giirii ve Yalgin, 2006).

2.1.2.Dokme demirler

Dokme demirler sicak veya soguk sekillendirmeye elverisli olmayan ve dokiildiigii
gibi kullanilan, karbon orani %2,06’dan biiyiik olan demir-sementit veya demir-grafit
alagimidir. Alasimli dokme demirlerde karbon orami %2,06’dan daha az olabilir.
Dokme demirler, dokiim kolayligi ve i¢cyapiin homojenliginden dolay1 genellikle

otektik bilesimine yakin kompozisyondadir. Dokme demirlerin 6nemli alasim



elementi silisyum, Otektik noktayr sola kaydirir. Dokme demirlerin karbon oranlar
%2,5...5 arasinda, kat1 haldeki yogunluklan 7,2-7,4 glcm3 civarindadir. Dokme
demirler kirik yiizey goriiniimlerine ve mikroyapilarina gore simiflandirilirlar. Kirik
ylizey goriiniimlerine gore siniflandirma: 1) beyaz dokme demirler, 2) kir dokme
demirler iken mikroyapilarina gore siniflandirma: 1) lamel grafitli 2) kiiresel grafitli
3) vermikiiler grafitli ve 4) temper grafitli dokme demirler seklidedir. Demir ile
karbonun sementit olusturmasi veya ayrigsmasi alagim elementlerine, parganin
soguma hizina ve soguma hizma etki eden parca kalinligina baghdir. Karbonun
ayrismasint yani grafit olusumunu saglayan elementler karbon, silisyum, fosfor,
bakir ve nikeldir. Buna karsilik sementit olusumuna yardimci olan en Onemli

elementler ise mangan ve krom elementleridir (Can, 2006).

2.2. Demir Dis1 Alasimlar

Periyodik sistemde kararli izotopu olan 92 elementin 70’1 metalik yapidadir. Ancak
bunlarin 30 adedi endiistride kullanim alani bulmustur. Demirden sonra yillik tiretim
miktart bakimindan iist sirada yer alan ilk 8 metal sunlardir: Aliminum, bakair,
kursun, ¢inko, krom, nikel, magnezyum ve kalay. Bazi metaller saf metal olarak
degil de, daha c¢ok alasim yapiminda ilave alasim elementi olarak kullanilir. Bu

boliimde bazi tipik demir dis1 alasimlar hakkinda bilgi verilmistir (Giirii ve Yalgin,
2006).

2.2.1. Aliiminyum alasimlari

Aliiminyum tabiatta en ¢ok bulunan elementlerden biridir ve miihendislik yapilarinda
celikten sonra en c¢ok kullanilan metaldir. Aliiminyumun yogunlugu c¢eligin
yogunlugunun ficte biri kadardir. Bu kadar hafif olmakla beraber bazi aliiminyum
alagimlarimin akma smir1 degeri 500 MPa degerini ge¢mektedir. Aliiminyum
alagimlar1 bu 6zelliginden dolayr hafiflik istenen ugaklar ve tasit araglarinda 6nemli
olmaktadir. Bu alagimlar genel olarak diisiik yogunluklar1 ile birlikte yiiksek termal
ve elektriksel iletkenlikleri ve yiiksek korozyon direngleri ile karakterize edilirler.

Aliminyum YMK kafes yapisina sahiptir ve diisiik sicakliklarda bile kolayca



sekillendirilir. Bu alagimlarin en biiyiik sinirlandiricisi ise diisiik ergime sicakligidir
(660°C). Dayanimlar1 soguk islem ve 1s1l islem ile arttirilabilir ve buna bagl olarak
dokiim ve dovme olarak iki gruba ayrilabilir. Cu, Si, Mn, Mg, Zn baslica alasim
elementleridir. Son zamanlarda Al gibi diisilk yogunluga sahip Li, Mg ve Ti gibi
metallerde 6zellikle araclarin agirliklarint diisiirme konusunda yiiksek oranda dikkat

¢ekmektedir (Can, 2006).

2.2.2.Bakiar alasimlari

Bakir alasimsiz sartlarda ve de diger metaller alasimlarinda yaygin olarak
kullanildig1 i¢in 6nemli bir miihendislik metalidir. Alasimsiz yapida olaganiistii
ozellikler kombinasyonuna sahiptir. Bu 6zellikler bakir1 elektrik endiistrisinin esas
malzemesi haline getirmistir. Bu 6zelliklerden bazilar1 yiiksek elektrik iletkenligi,
korozyon direnci, kolay fabrikasyon yeterli ¢ekme dayanimi, kontrol edilebilir
tavlama ozellikleri ve genel lehimleme ve birlestirme 6zellikleridir. Diger metallerle
olusturulan piring ve bronzun genis cesitliligi de bakir1 pek ¢ok miihendislik
uygulamasi i¢in vazgegilmez hale getirmektedir. Piring bir bakir ¢inko alagimidir.
Bronz fazladan Sn, Al, Si ve Ni katkilarin1 da igerebilir ve pirince oranla daha

dayanikli ve daha iyi korozyon direnci gosterir (Erdogan, 2001).

2.2.3.Magnezyum alasimlari

Aliiminyum ve demirden sonra diinya yiizeyinde en ¢ok bulunan ii¢iincii metal olan
magnezyum giimiis grisinde bir metaldir. Endiistride kullanilan en hafif metaldir.
Islenmesi kolay olup doviilebilir. Bu iistiinliiklerine ragmen genel konstriiksiyon
malzemesi olarak pek az kullanilir. Ciinkii iiretimde enerji maliyetleri yliksektir
ayrica oksijene karsi afinitesi de yiiksektir. HSP kristal yapiya sahiptir dolayisiyla
oda sicakliginda sekillendirilmesi zordur. Genellikle dokiim veya sicak islem ile
sekillendirilirler. Baslica alasim elementleri Al, Zn ve Mn’dir (Giirii ve Yalgin,
2006).



2.2.4. Titanyum alasimlari

Titanyum ve alasimlari sadece 1952 yilinda beri yapisal malzemeler olarak
kullanimda oldugu ic¢in nispeten yeni miihendislik malzemeleridir. Titanyum
alagimlan yiiksek bir dayanim agirlik oranina, yaklasik 550°C’ye kadar yiiksek
sicaklik ozelliklerine ve ozellikle oksitleyici asitlerde ve kloriir maddelerinde ve
¢ogu tabii ortamlarda mitkkemmel korozyon direnglerine sahiptirler. Ancak titanyum
ve alasimlarmin maliyeti yaygin olarak kullanilan metallerden daha fazlardir.
Bununla beraber titanyum ve alasimlari 6zel Ozelliklerin avantaj olarak
kullanilabilecegi pek c¢ok yerde etkili bir sekilde kullanilir. Ornegin titanyum
alagimlarinin yliksek dayanim agirlik orami ve yiiksek sicaklik ozellikleri ugak

endiistrisinde ¢ok biiyiik 6neme sahiptir (Erdogan, 2001).

2.3. Yiiksek, Orta ve Diisiik Entropili Alasimlar

Son zamanlarda kayda deger oranda cok bilesenli esmolar alasimlar ve tiirevleri
tizerinde ilgi gittikge artmaktadir. Genel olarak literatiirde bu alasimlar yiiksek
entropili alasimlar olarak adlandirilmaktadir. ideal kati eriyiklerde karigim entropisi
artan alagim elemani sayisi ile artis gosterir. Alagim elemani sayisinin bes ve iistiinde
olmast durumunda karigim entropisinin toplam serbest enerjiye katkisi1 daha 6nemli
hale gelecegi ve boylece bilesik olusumu ve faz boliinmelerine karsi gelecek
blytikliige ulasacagir ve dolayisiyla da kati eriyikleri kararli hale getirecegi one
siriilmiistiir. Buna dayanarak alagimlar diger simiflandirmalardan farkli olarak
entropi degerlerine gore de simiflandirilabilir. Boylece 5 ve daha fazla sayida
elementten olusan alasimlar; her bir elementin alasim i¢indeki oraninin %35-35
olmasi1 kaydiyla yiliksek entropili alagimlar olarak adlandirilmaktadir. Tek bir ana
element tlizerinde olusturulan alasimlar diisiik entropili ve 2-4 sayida esas alagim
elementinden olusan alagimlar da orta entropili alasimlar olarak adlandirilmaktadir.
Biitiin ¢oklu element iceren alagimlarda karisim entropisi, element oranlarinin esit
konsantrasyonlarda olmasi durumunda maksimuma ulagsmaktadir. Genel olarak cogu
yiiksek entropili alasim arastirmalarinda esit oranlarda elemanlardan olusan alagimlar

ilecalisilmaktadir (Gali ve George, 2013).



BOLUM 3. YUKSEK ENTROPILI ALASIMLAR

3.1. Giris

Bugiine kadar Fe, Al, Cu, Ti, Mg ve Ni esasli olmak {izere yaklasik 30 kadar pratik
alasim sistemi gelistirilmistir. Bu alasimlar tipik olarak bir ana element {izerine
kurulur ve kiiciik miktarlarda olmak {izere diger alasim elementleri 6zellikleri
modifiye etmek amaciyla eklenir. Bugiin kullanilan yiiksek performansli alagimlarin
biiyiilk bir kismi 1970’lerde, geleneksel alasimlar doygunluga ulastiginda
gelistirilmistir. Gelisen Ozelliklere, ileri teknolojik uygulamalara bagli olarak
malzeme taleplerini karsilamak {iizere gesitli yollar aranmaktadir. Bu yollardan biri
yeni iiretim yontemlerine basvurmak iken digeri intermetalik bilesikler ve alagimlari,
metal matrisli kompozitler, Al-Li alagimlari, metalik camlar, kursunsuz lehimler ve
nano boyutlu malzemeler gibi alasimlarin kompozisyonlariyla oynamaktir (Yeh,
2006).

Alagim arastirmalarinda asil amaclar asagidaki gibi siralanabilir.

Dayanim ve tokluk

Asinma dayanimi

Yiiksek sicaklik dayanimi
Farkli ortamlara kars1 dayanim
Diistik agirlik

Sekillenebilirlik

Manyetiklik

Doga dostu malzemeler

© © N o O bk~ w NP

Bunlarin kombinasyonu
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Yukarida sayillan amaglar yeterli goriinse de hala bazi uygulamalar igin

malzemelerde ilerlemeye ihtiya¢ duyulmaktadir. Ornegin;

1. Motor malzemeleri — daha iyi yiiksek sicaklik, oksidasyon ve sicak korozyon
dayanimi

2. Nikleer malzemeler — daha iyi yiiksek sicaklik dayanimi ve diisiik nétron
absorbsiyonu

3. Takim malzemeleri — daha iyi yiiksek sicaklik, asinma, darbe dayanimi,
diistik siirtlinme, korozyon ve oksidasyon dayanimi

4. Atik yakma — daha iyi yiiksek sicaklik, asinma, korozyon ve oksidasyon
dayanimi

5. Refrakter bina kaplama — yangin sirasinda daha iyi yiiksek sicaklik dayanimi

6. Hafif nakliye malzemeleri — iyi dayanim, tokluk, siirinme dayanimi ve
islenebilirlik

7. Yiksek frekans iletisim malzemeleri - yiiksek elektriksel dayanim ve
manyetik gecirgenlik (3GHz lizerinde)

8. Fonksiyonel kaplamalar - daha iyi asinma dayanimi, yapismaz, parmak izi
birakmaz, anti-bakteriyel

9. Hidrojen depolama malzemeleri — diisiikk maliyet, hidrojenin yiiksek tersinir
hacimsel ve gravimetrik yogunlugu

10. Siiper iletkenler — yiiksek kritik sicaklik ve kritik akim (Yeh, 2006).

Tipik olarak bir veya en fazla iki element iizerine kurulan geleneksel alasimlardan
azalan tatmin sebebiyle arastirmacilar “yiiksek entropili alasimlar” olarak
adlandirilan ¢oklu ana elemente sahip alagimlar iizerinde calismaya baslamislardir.
Onceleri bu yeni ¢oklu ana elemente sahip alasgimlar bilesimsel ve mikroyapisal
olarak kompleks, analiz etmesi zor olarak goriilmiistiir. Bununla beraber biraz
arastirmadan sonra bu alasimlarin sentezlenmesinin, prosesinin ve analizinin
miimkiin oldugu anlasilmis ve bu alagimlar, yeni alasim dizayni i¢in arastirmacilar ve

ticari uygulamalar i¢in yeni bir kap1 agmustir (Yeh, 2006).
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3.2. Yiiksek Entropili Alasimlar

Son zamanlarda yiiksek entropili alagimlar veya cok bilesenli alasimlar benzersiz
kompozisyonlar1, mikro yapilar1 ve ayarlanabilir 6zellikleri ile yiiksek oranda dikkat
cekmektedir. Bunlar en az 5 temel elementin esit veya esite yakin atomik oranlarda
kat1 eriyik seklinde olusturdugu alasimlar olarak tanimlanmaktadir (Yong ve ark.,
2014) Bu; yiiksek karisim entropisini meydana getirmekte ve intermetalik fazlarin
olusumuna engel olup yerine basit yiizey merkezli kiibik (YMK) veya hacim
merkezli kiibik (HMK) ya da karisim kati1 eriyikler olusumuna sebep olmaktadir.
HEA’lar geleneksel alasimlara gore ozellikle yliksek dayanim degeri gibi mekanik
ozellikler acisindan yakin gecmiste arastirmacilarin dikkatini 6nemli oranda
cekmistir. (Hsuan ve ark., 2009; Dolique ve ark., 2010; Yong ve ark., 2013; Nayan
ve ark., 2014).

HEA’larda her ana alagim elementi %S5 ila %35 arasinda konsantrasyona sahiptir.
Ana elementlerin yaninda HEAlar kii¢iik oranlarda %5’in altinda olmak tizere diger
elementleri de icerebilir. Bu alasimlar HEA adin1 alir ¢iinkii ergiyik veya kati eriyik
durumlar1 geleneksel alasimlara gore Onemli oranda yiiksek karisim entropisine
sahiptir. Entropinin etkisi HEA’larda daha ¢ok telaffuz edilir. Var olan fiziksel
metalurji bilgisi ve ikili/liglii faz diyagramlar1 boyle ¢oklu elementlerin; karmasik ve
kirilgan mikroyapiya sahip, analiz etmesi zor, pratik uygulama degeri sinirli ¢ok
sayida fazin ve intermetalik bilesigin meydana gelebilecegini gdstermektedir. Bu
beklentinin aksine deneysel calismalarda yiiksek karistm entropisinin  olmast
gostermistir ki bu alasimlar (HEA) kat1 eriyik fazlarin olusumunu kolaylastirmakla
birlikte basit yapilar olusturur ve bu da fazlarin sayisim azaltir (Braic ve ark., 2012;

Tsai ve Yeh, 2014; Bhattacharjee ve ark, 2014).

Coklu ana element kompozisyonuna sahip olmasi sebebiyle HEA’lar ¢ok onemli
ozelliklere sahiptir. Bu ozellikler yiiksek dayanim/sertlik, {istiin aginma dayanimi,
siradis1  yliksek sicaklik dayanimi, yiiksek yapt kararliligi, iyi korozyon ve
oksidasyon dayanimi olarak siralanabilir. Bu Ozelliklerin bazilarinin ayni anda

geleneksel alagimlarda elde edilemiyor olmasi HEA’lar1 ¢ogu alanda ilgi ¢ekici
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kilmaktadir. Bunlara ek olarak HEA’larin iiretiminde ¢ok 6zel teknikler veya araglara
gerek olmayip mevcut ekipman ve teknoloji ile HEA’lar seri iiretilebilir. 30’dan fazla
elementin 300 den fazla HEA’nin hazirlanmasinda kullanildigr rapor edilmistir
(Dolique ve ark., 2009; Cheng ve ark., 2013; Chuang ve ark., 2013; Tsai ve Yeh,
2014; Cheng ve ark., 2014).

Yaklagik 30 geleneksel alasim sistemi pratik uygulamalarda kullanilmaktadir. Bu
alagimlar demir esasli, aliiminyum esasli ve titanyum esasl alasimlar oldugu gibi tek
bir temel elemente dayanmaktadir. Yapilan arastirmalar sonrasinda HEA’lara;
yiiksek sertlik, asinma direnci, yiiksek sicaklik yumusama direnci, anti-oksidasyon,
anti-korozyon gibi 6zellikler kazandirmak amaciyla ¢esitli alasim kompozisyonlari
gelistirilmistir (Wu ve ark., 2006; Chen ve ark., 2010; Chou ve ark., 2010;Chuang ve
ark.,2011; Grosso ve ark., 2012; Chen ve ark., 2013Db).

HEA'’lar ¢ok sayida fonksiyonel ve yapisal uygulamalarda kullanilabilir alagimlardir.
Tasimacilik (uzaycilik dahil) ve enerji sektorleri diisiiniilecek olursa, bu
uygulamalarda yiiksek dayanim, yiiksek calisma sicakliklari ve diisikk yogunluk
ozellikleri gerekmektedir. Ug alasim ailesi bu dzellikleri karsilamak icin ortak olarak
kullanilmaktadir. Aliiminyum alagimlar diisiik yogunluga sahip olmasima karsin
diisiik calisma sicakliklarina sahiptir, titanyum alagimlar1 ortalama yogunluga sahip
olup yiiksek sicakliklarda kullanilabilir ve nikel esasli siliper alasimlar yliksek
sicakliklarda c¢alisabilir fakat yiiksek yogunluga sahiptirler. HEA’lar ile istenen
ozelliklere gore alasim istenen sekilde ayarlanabilir ve birden fazla 6zellik tek bir

alagim ile elde edilebilir (Miracle ve ark., 2014).

3.3. Yiiksek Entropili Alasimlarin Notasyonu

Yiiksek entropili alagimlar tek bir ana element iizerine kurulmadigi i¢in bilesen
elementlerin kimyasal formiil olarak gosteriminde farkliliklar vardir. Kolay
tanimlamak amaciyla ve ayni veya farkli sistemlere ait alasimlarin karsilastirilmasi
igin, ortak yontem olarak once birincil elementleri alfabetik suiginla yazmak ve sonra

yine alfabetik susinla mindr elementleri yazmak sayilabilir. Bu yontem uygundur
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ama daha fazla bilgi saglamaz. Mendeleev numarasi veya atomik numaraya gore de
elementler siralanabilir boylece daha fazla 6nem tasiyabilir ancak bu da kolayliktan
yoksun kalir. Konsantrasyon atomik orana veya atomik yiizdeye bagli olarak alt
simge olarak ifade edilebilir. Ornegin iki esatomik alasim icin AlCoCrFeNiTi ve
CoCrCuFeMnMoNiZr gosterimi bu kurala uygundur. AlysC015CrFeNiysTigs Ve
CoCry5CugsFe; sMngsMog sNiZrg 4 esatomik olmayan alasimlar i¢in de ayni gosterim
uygundur. Bu iki alagim ig¢in yiizde atomik oranlara gore gosterim ise
Alg 3C0,5Cr16.7Fe16.7NizsTig 3 ve C0175Crg sCUg gF€26.3MnNg gM0s 3Ni175217 0
seklindedir. Molar oran da, yiliksek entropili alagimlar igin kolayca literatiirde
kullanilmaktadir ¢ilinkii molar oran atomik orana esittir (HEA’larda bir mol atomda
Avagadro sayist kadar atom vardir). Ancak, bazi kompozisyon Ozelliklerinin
vurgulanmas1 gerekiyorsa, bu kurala kesinlikle uyulmasi gerekmez. Ozelligi ortaya
¢tkarmak icin uygun bir ifade kullamlabilir. Ornegin AlysCoxCrFeNissTiosBo1Co2
(x=0,5, 0,75, 1,0, 1,25, 1,5) alasiminin gosterimi Co igeriginin 0,5 ile 1,5 arasinda
degistigini ifade etmektedir (Murty ve ark., 2014).

3.4. Yiiksek Entropili Alasimlar Kavrami

Cozen ve c¢oOzlnenin karsiliklt ¢oziinelebilirlikleri Hume-Rothery kurallart ile
belirlenmistir. Bu kurallar kristal yapisi, atomik boyut farki, valans ve
elektronegatifliktir. Farkli elementlerin birbiri ile etkilesimlerini bu faktorler etkiler
ve karisgim entalpisinin negatif (intermetalik olusumunu kolaylastirir), pozitif
(segregasyonu ve ayrismayt kolaylastirir) veya yaklasik sifir (diizensiz kati
eriyiklerin olusumunu kolaylastirir) olmasini saglar. Karisim entalpisi ve karisim
entropisi degerleri arasindaki rekabet iki bilesenin karsilikli ¢Oziinebilirligini
etkilemektedir. Coziliniirliikk sinirli oldugunda, faz diyagraminda her bilesene dayal
terminal kati1 c¢ozeltiler elde edilebilir. Her kompozisyonda kati eriyik olugmasi
durumunda bu izomorf sistem olarak adlandirilir. Ancak siirekli kat1 eriyikler ikili
sistemlerde ¢ok yaygin degillerdir ¢linkii olugsmalar1 i¢in gerekli sartlar1 yerine

getirmek ¢ok smirlayicidir (Murty ve ark., 2014; Michael ve ark., 2016).
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Bu terminal ¢ozeltiler, ikili, i¢lii ve dortlii alasim sistemlerinde iyi bilinirken, asil
merak edilen yliksek dereceli faz diyagramlarinin merkezinde kat1 ¢ozelti fazlar
edinip edinemeyecegimizi bilmektir. Aslinda faz diyagraminin merkezinde boyle kati
eriyiklerin  olusumu pek arastirilmamistir.  Geleneksel alagim  olusturma
yontemlerinden farkli olarak, Cantor ve ark. ve Yeh ve ark. bagimsiz olarak esit ya
da esite yakin ¢ok bilesenli alagimlar hazirlama fikrini ortaya atmislardir. Yeh ve ark.
bu alasimlar1 termodinamik bir ger¢ek olan “ikili alasimlarda elementlerin esmolar
oranlarda katildiginda karisim entropisi maksimum degerini alir (Sekil 3.1.) ve
bilesen element sayisi arttikga entropi artar” noktasindan hareketle HEA olarak
tinlendirmislerdir. Yiiksek entropinin; faz olusum kinetigi, bilesen fazlar, kafes
gerinimi ve dzellikler iizerinde énemli bir etkisi oldugunu vurgulamislardir. Ozellikle
yiiksek karisim entropisi, bilesenler arasindaki karsilikli ¢oziiniirliigii arttirir ve
beklenmeyen basit fazlar ve mikroyapilarin olusumuna neden olur (Murty ve ark.,

2014; Michael ve ark., 2016).

ASl(rc

A Xg B

Sekil 3.1. ikili alasimlarda karisim entropisin degisimi (Murty ve ark., 2014).

Bir termodinamik sistemde sistem izotermal ve izobarik kosullar altinda Gibbs
serbest enerjisini (G) minimize etmeye calisir. Denge, “G” en diisiik degerine
ulastiginda saglanir. Bu sebeple bir sistemin serbest enerjisi asagidaki iliski ile

verilir;

G=H-TS (3.1)
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Burada “H” entalpiyi, “S” entropiyi, “G” serbest enerjiyi ve “T” sicaklig1 temsil
etmektedir. Gortilmektedir ki verilen bir sicaklik i¢in sistemin entalpisi ve entropisi
denge durumunu belirlemede dogrudan iliskilidir. Bir alasimin denge fazin1 6nceden
belirlemek icin elementel halden diger hallere gecis sirasindaki serbest enerji
degisimi karsilastirilarak diisiik karisim serbest enerjisine sahip faz belirlenebilir.
3.I'nolu esitlik serbest enerjideki, entalpideki ve entropideki degisikliklere bagli

olarak elementel ve karisim haller arasinda agagidaki gibi iliskilendirilir:

AGkrs = AHkrs - TASkr§ (32)

Belirtilen Boltzman hipotezine gore elementel halden  eriyik hale degisim
durumunda bir n-elementli esmolar alasiminin karigim entropisi asagidaki esitlik ile

hesaplanabilir:

ASis = RIn(n) (3.3)

Esitlik 3.3.’deki “R” (8,31 J/K mol) gaz sabitidir. Sekil 3.2., 3.2.’nolu esitlige gore
karisim entropisinin esmolar alasimlarda elementlerin sayisinin bir fonksiyonu
oldugunu gostermektedir. ki ve bes element igeren esmolar alasimda eriyigin

karisim entropisi sirastyla 5,76 ve 13,37 J/K mol’diir (Yeh, 2006).

25
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Esmolar alagimlarda element sayisi.

Sekil 3.2. Esmolar alagimlarda karigim entropisinin element sayisinin bir fonksiyonu olarak degisimi (Yeh,
2006).
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En diisiik limit olarak 5 element onerilmektedir. Cogu alasim sisteminde kat1 eriyik
fazlarin olusumu i¢in karigim entropisinin karigim entalpisini dengelemede yeterli bir
deger oldugu hesap edilmektedir. Sekilde 13 elementten sonra egrinin diizlestigi ve
daha fazla sayidaki element ile diisiik fayda saglanacagi gorilmektedir. Her
elementin konsantrasyonun esmolar oranda olmas1 gerekmektedir fakat HEA’larin
genislemesi icin %5 ile %35 arasinda da olabilir. Bununla beraber HEA’larda
geleneksel alasimlardaki gibi higbir elementin konsantrasyonu %50’den daha fazla
olamaz. Cok sayida alasim bu HEA kriterine gére olusturulabilir. Ornegin 13 rastgele
element se¢ilmesi durumunda besliden oniigliiye kadar 7099 farkli alasim sistemi
olusturulabilir. Yine miimkiin olan alagim sistemi sayisi alagimin esmolar olmasi ya
da olmamasina gore ve diger kiigiik elementlerin bazi ozellikleri modifiye etmek
amactiyla katilmasina gore daha da artabilir. Yukarida da bahsedilen tanimlamalara
gore alasimlar ii¢ farkli gruba ayrilabilir: (i) diisiik entropili alagimlar (geleneksel
alagimlar) bir ya da iki ana elementli, (ii) orta entropili alasimlar ikiden dorde kadar
ana element icerenler ve (iii) yiiksek entropili alagimlar en az bes ana element
icerenler. Bununla beraber suda unutulmamalidir ki kat1 eriyik fazlar, siv1 eriyikler
ve yluksek sicaklik kati eriyik fazlar olarak tanimlanir ki bunlar da termal enerji farkli
elementlerin yap1 igerisinde rastgele pozisyon almasi i¢in yeterlidir. Bu sebeple;
coklu ana elementli alagimlar rastgele eriyik fazlarin yiliksek entropisi sebebiyle

yiiksek entropili alagimlar olarak tanimlanirlar (Yeh, 2006).

3.5. Coklu Ana Element Etkisi (Cekirdek Etkileri)

Onceki calismalara gére HEA’larda gekirdek etkileri 1) yiiksek entropi, 2) kafes
distorsiyonu, 3) yavas difiizyon ve 4) kokteyl etkileri olarak tanimlanabilir. Ozetle
yiiksek entropi mikroyapiyr basitlestirmekte bu sebeple prensip olarak YMK ve
HMK kat1 eriyikleri olusturmakta en dnemli rolii oynamaktadir. Kafes distorsiyonu
mekanik, fiziksel ve kimyasal 6zellikleri etkilemektedir. Yavas difiizyon etkisi amorf
veya nanokristalin yapilarin olusumunu gelistirmektedir. Son olarak kokteyl etkisi
farkli elementlerin etkilesimleri ile kompozit etkisi olusturmada 6nemli rol oynar.
Bahsedilen faktorlerin timii HEA’larin sayisiz 6zellikte olmasma ve birgok

uygulama i¢in uygun olmasini saglamaktadir (Yeh, 2006; Zhang ve ark., 2014).
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3.5.1.Yiiksek entropi etkisi

Coklu ana elemente sahip olan alagimlarin karisik ve kirilgan mikroyapilar
olusturacagi diisiincesi bu alagimlarin sinirli oranda calisilmasina sebep olmustur.
Askine HEA’lar kimyasal olarak uyumlu elementlerden olusur veya az sayida hatta
bazen tek fazdan olusurlar ve bu durum yiiksek karigim entropisine atfedilir. Fazlarin
sayis1 Gibbs fazlar kuralinda 6nceden belirlenen maksimum faz sayisindan epey
duisiiktiir.  Yiiksek karisim entropisi karsilikli ¢Oziinmeyi gelistirerek fazlarin
boliinmesine ve intermetalik bilesiklerin olugsmasina engel olur. HEA’larda bazi
elementler arasinda kuvvetli baglanmanin sonucu olarak intermetalik fazlar olugsa
da; bu fazlar diger elementlerden bol miktarda igerirler ve diizen derecesinde dnemli
oranda azalmaya sahiptirler. Kat1 hal termodinamiginde; karisim entropisi, sicaklik
etkisi ile artan bosluk konsantrasyonu olusumu ve zayif bagl ¢6ziinen atomlarin
artan ¢ozlinlrliigiiniin hesaplanmasinda iyi bilinen bir faktordiir. Dahasi intermetalik
bilesikler i¢in karisim entropisi, diger elementlerin ¢oziiniirliigiinii genisletmesi ile
bilinir. Biitlin bu olusumlar karisim entalpisi - karisim entropisi rekabeti ile yani 3.2
numarali esitlik ile agiklanabilir. TASy terimi, sicaklik ile karigim entropisi baskin
faktor olur anlamina gelir. Bu sebeple HEA’larin yiiksek entropisi eriyik haller igin
hem terminal eriyiklerin hem de intermetalik bilesiklerin ¢oziiniirliigiinii arttirir ve
ozellikle yiiksek sicakliklarda basit ¢oklu element eriyik fazlari olusturur. Karisim
entalpisi ile karigim entropisi arasindaki bu rekabet karsilikli ¢oziinebilirlik ve kati
eriyik fazlarin 6nceden tasarimi igin iyi bir parametredir (Yeh, 2006; Zhang ve ark.,
2014).

Yiiksek entropili ve kat1 eriyik fazlari kararli hale getiren yiiksek entropi etkisi ilk
olarak Yeh tarafindan ortaya atilmistir (Yeh, 2011). Bu etki biraz karmasiktir ¢linkii
daha c¢ok faz diyagramimmin merkezinde yer alan esmolar veya esmolara yakin
intermetalik bilesiklerin olusumu beklenmektedir. Gibbs faz kuralina gore sabit

basingta verilen bir alagim i¢in fazlarin sayisi (P);

P=C+1-F (3.4)
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seklinde ifade edilir. “C” bilesen sayisin1 ve “F” ise serbest degiskenlerin sayisini
vermektedir. Altr bilesenli bir sistemde sabit basing altinda maksimum yedi denge
faz1 olusmasi beklenebilir. Iste burada sasirtict olan HEA’larmn intermetalik fazlar
yerine kat1 eriyik fazlar olusturmasidir. Bu demek degildir ki biitiin esmolar oranl
bilesenler kati eriyik olusturacak. Genel olarak dikkatli sec¢ilen kompozisyonlarda
intermetalik fazlar yerine kati eriyik fazlarin olusumu beklenebilir. Kat1 eriyik faz
aslinda normalde bir element iizerine bina edilir. Yani bir ¢oziicii ve diger ¢oziinen
elementleri igerir. HEA’larda bu ayrimi yapmak esmolar oranlar sebebiyle pek
miimkiin degildir (Zhang ve ark., 2014).

Bununla beraber burada sunu belirtmek 6nemlidir ki; HEA’larda olusan fazlarin
sayisi fazlar kuralindan belirlenen maksimum faz sayisindan énemli oranda diistiktiir.
Ciinkii yiiksek karigim entropisi karsilikli ¢oziintirliigii destekleyerek kati eriyiklerin
olugmasini giiclendirir ve ¢ok sayida fazin olusmasini sinirlandirir. Dahas1 HEA’larin
¢ok ana elementli olusu atomlarin difiizivitelerini azaltir ve bu da bu alasimlarda
fazlarin olusumunu kinetik olarak kisitlar. Yani HEA’larda az sayida faz olusumu
sadece yiiksek karisim entropisi ile degil ayn1 zamanda atomlarin diistik difiiziviteleri
ile saglanir. Bu esaslar pratik uygulamalar i¢in mikroyap1 ve 6zelliklerin kontrol

edilmesinde kullanishidir (Murty ve ark., 2014).

Karisim entropisinin bi¢imsel, manyetik dipol, titresimsel ve elektronik rastgelelik
gibi dort eleman1 olmasina ragmen diger {igiline gore bi¢cimsel entropinin katkisi daha
baskindir. Diger li¢li arasinda, asir1 titresimsel entropi yiiksek sicakliklarda karigim
nedeniyle Debye sicakliklarindan hesaplanabilir. Asir1 titresimsel entropinin toplam
karisim entropisine negatif katkisit olusabilir ancak birbirine benzemeyen atomlar
arasindaki etkilesim ile bu gelistirilebilir. Entropi artan element sayisiyla artis
gosterir. Richard kuralina gore 4H; /Tm = ASy~R mol basina entropi degisimi, A4S;
katidan siviya gegciste ergime sirasindaki bir gaz sabiti, mol basina entalpi degisimi
ya da gizli 1s1, 4H; ise RTy‘den hesaplanabilir. 4H; katidaki biitiin baglar1 koparmak
icin gerekli enerji oldugu diisiiniilebilir ve rasgele kat1 eriyik i¢indeki mol basina
R'nin karisim entropisi, karisim serbest enerjisini diisiirmek ic¢in oldukc¢a biiyiiktiir.

Boyle bir karisim serbest enerjisi diisiisii intermetalik bilesiklerle karsilastirildiginda
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kat1 eriyik fazlarin yiiksek olusum yetenegine sahip olmasini saglar. Bu, bilesen
elementlerin karisim durumunu olusturma egilimini, 6zellikle yiiksek sicakliklarda
artan karisim entropisi ile arttiracagl anlamina gelir. Tablo 3.1. esmolar alasimlarda
artan element sayisina gore karisim entropisi (4Sk,) degerleri verilmistir (Murty ve

ark., 2014, Michael ve ark., 2016)

Tablo 3.1. Esmolar alagimlarda bilegen element sayisina gore karigim entropisinin degisimi (Murty ve ark., 2016).

N 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13

ASwy 0 069R 11R 139R 161R 1,79R 195R 2,08R 22R 23R 24R 249R 257R

Tablo 3.1.’de goriilecegi lizere {iglii esmolar alasimlarin karisim entropisi 1R’den
biraz yiiksek iken dortlii esmolar alagimlarin karisim entropisi 1R’den %61 daha
fazladir. 4S;,,‘in 1,5R degeri (6nceden bahsedilen diger karisim entropisi bilesenleri
disinda) yiliksek entropili ve orta entropili alasgimlar arasindaki smir olarak
onerilmektedir. 1R ve alt1 degerler ise kuvvetli baglarla rekabet edebilecek yeterlikte
olmadigindan, orta entropili ve diisiik entropili alasimlar arasindaki sinir olarak
belirlenmistir. ASks‘e  bagli olarak diinya iizerinde kullanilan alasimlarin ve
malzemelerin siiflandirmasi Sekil 3.3.’de verilmistir (Murty ve ark., 2014, Michael
ve ark., 2016).

A)

Yiksek entropili alagmlar

Diisiik entropili
alagmlar ASuz<R

ASwmz>15R

Sekil 3.3. A) Alasimlarin smiflandirilmasi B) Diinyadaki malzemelerin ASy‘e gore siniflandirilmasi (Yeh,
2013).

Tablo 3.2. tipik geleneksel alagimlarin karigim entropilerini vermektedir. Bu tabloya
bakildiginda ¢ogu alagimin diisiik entropiye sahip oldugu (1R’den kiiciik)

goriilmektedir. Bununla beraber bazi Ni-bazli, Co-bazli siiper alasimlarin ve metalik
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camlarin orta entropiye sahip oldugu (1R ile 1,5R arasinda) ancak hicbir geleneksel
alasimimn 1,5R’den daha yiiksek karisim entropisine sahip olmadigi goriilmektedir
(Murty ve ark., 2014).

Tablo 3.2. Tipik geleneksel alagimlarin hesaplanmig ergiyik haldeki karigim entropileri (Yeh, 2013).

Sistem Alagimlar Ergiyik halde 4,
Diistik alasimli ¢elik 4340 0,22R
Paslanmaz gelik 304 0,96R
316 1,15R
Yiiksek hiz takim ¢eligi M2 0,73R
Mg alagimi AZ91D 0,35R
Al alasimi 2024 0,29R
7075 0,43R
Cu alagim 7-3 piring 0,61R
Ni bazli siiperalagim inconel 718 1,31R
Hastelloy X 1,37R
Co bazli siiperalagim Stellite 6 1,13R
BMG (metalik cam) Cuy7Zr11TigsNig 1,17R
Zrs3TisCuigNijgAlg 1,30R

Karigim entropisi hesabindan, %35’den az konsantrasyona sahip elementin karigim
entropisine katkisinin 0,05R 1n0,05=0,15R oldugu yani yiiksek entropili olmak igin
gerekli minimum deger olan 1,5R’nin sadece %10’unu karsiladig1 hesaplanabilir. Bu
sebeple %5 ve daha yiiksek konsantrasyona sahip elementler esas elementler olarak
diisiintilebilir. %4, 3, 2, ve 1 konsantrasyona sahip elementler sirasiyla 0,129R,
0,105R, 0,078R ve 0,046R katkida bulunurlar. Bu sebeple %5’in altinda
konsantrasyona sahip elementler mindr element olarak sayilabilir (Murty ve ark.,

2014).

Bu durumda bir soru daha ortaya ¢ikmaktadir. Metalik ana element sayist igin {ist
sinir nedir? 5, 10, 12, 13, 14, 15, 20 ve 40 bilesenli esmolar alasimlar i¢in toplam
karisim entropisi sirasiyla 1,61R, 2,3R, 2,49R, 2,57R, 2,64R, 2,71R 3,0R ve
3,60R’dir. 13 bilesenden sonra entropideki artis her eklenen element i¢in sadece
0,07R’dir. Bu sebeple Yeh tarafindan ana elementler i¢in pratik say1 5 ile 13 arasinda

onerilmistir (Yeh ve ark., 2004). Bu ¢ok fazla sayidaki elementin yiiksek entropili
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alasima Onemli bir katkisi olmayacagi bununla beraber kullanimda ve geri

dontisiimde zorluklar ¢ikarabilecegi anlamina gelir (Murty ve ark., 2014).

Yiiksek entropi etkisi aslinda ¢oklu ana elementli kati eriyikleri anlatmak igin
kullanilir. Maksimum entropi tiretim prensibine gore yiiksek entropi, yiiksek entropili
kat1 eriyik gibi fazlar1 intermetalik fazlara gore kararli hale getirme egilimindedir.
Intermetalikler genellikle diisiik karisim entropili diizenli fazlardir. Stokiyometrik

intermetalik bilesiklerin karisim entropileri sifirdir (Zhang ve ark., 2014).

Sekil 3.4. intermetalik bilesiklerin, saf elementlerin ve 8 elementli esmolar ¢ok
bilesenli eriyik fazlarin ortalama serbest enerji egrilerini vermektedir. Serbest
enerjiler 1473K icin hesaplanmistir ve atom ¢iftleri arasinda karisim entalpisi
degerleri -23kJ/Mol’diir. Sekiz elementli kati eriyikler i¢in yiiksek karigim entropisi
degerleri sebebiyle serbest enerjiler en diisiik degerdedir. Bu ¢ok bilesenli kati eriyik
fazlarin termodinamik olarak kararli olmalarinin sebebini agiklar. Diger muhtemel
ticlii ve dortlii gibi hallerde; bu kadar agik degildir, ciinkii sekiz bilesenli eriyiklere
gore diislik karisim entropisi sebebiyle karisim serbest enerjileri daha yiiksektir. Sekil
3.5. Cu-Ni-Al-Co-Cr-Fe-Si igeren esmolar alagim serisi i¢in dokiim halde X-1s1n1
difraksiyon analizlerini vermistir. Goriilecegi iizere yedi elementli alasimda bile basit

fazlar gelismektedir (Yeh, 2006).

o Saf element

0 e AB bilesigi
sl \_/
T T] S faz

40 —

faz

60 —

Gy (kd/mol)

80 —

<100 —

1 |
Saf 2-element 8-element

element Kompozisyon

Sekil 3.4. Ug farkli hal igin ortalama karisim serbest enerji egrileri (Yeh, 2006).
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Cu-Ni-Al-Co-Cr-Fe-Si

Cu-Ni-Al-Co-Cr-F¢
N

Cu-Ni-Al-Co-Cr

Siddet

Cu-Ni-Al-Co

Cu-Ni-Al

Sekil 3.5. Ikiden yedi elemente esmolar alasimlarin XRD paternleri. CuNi: YMK, CuNiAl: YMK + diizenli
HMK, CuNiAICo: YMK + HMK, CuNiAICoCr: YMK + HMK, CuNiAlCoCrFe: YMK + HMK,
CuNiAICoCrFeSi: YMK + HMK (Yeh ve ark., 2007).

3.5.2. Kafes distorsiyonu etkisi

Yiiksek entropili alasimlarda c¢ok bilesenli kati eriyiklerin olmasi sebebiyle,
geleneksel kristal yap1 konsepti bir ya da iki elementli tanimlamasindan ¢ok
elementli tanima genislemistir. Sekil 3.6. YMK ve HMK kristal yapilar i¢in 5 temel
elementli Ornekler vermektedir. Cok elementli kafes yiiksek oranda distorsiyona
ugramistir ¢linkii ¢oziinen tiim atomlarin boyutlari digerlerinden farklidir. Aslinda bu
yiiksek atomik boyut farkliligi sebebiyle distorsiye olan kafesin dagilmasi ve amorf
yapiya gecis, yliksek kafes distorsiyon enerjisi sebebiyle beklenebilir. Hem kristalin
hemde amorf yapilarin distorsiyonu malzemelerin mekanik, termal, elektrik, optik ve
kimyasal davraniglarini etkiler ve bunlar kafes distorsiyon etkisi olarak adlandirilir.
Ornegin kafes distorsiyon etkisi HEA’larda kati eriyik sertlesmesine, termal
dayanima, elektriksel dirence ve x-151n dagilimina sebep olabilir (Yeh, 2006; Zhang

ve ark., 2014).
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a) HMK: 5 ana elementli b) YMK: § ana elementli

Sekil 3.6. (a) HMK ve (b) YMK kristal kafes yapilar1 5 temel elementli (Yeh, 2006).

Yeh ve arkadaslari CuNiAlCoCrFeSi alagim sisteminde X-i1sin1 difraksiyon
yogunlugundaki anormal diisiis tizerinde ¢alismislardir. Boyle bir alagim sisteminde
XRD pik yogunluklarinin termal etkiye benzer sekilde degistigi bununla beraber
yogunlugun siirekli olarak sicaklik etkisinden daha fazla bir sekilde artan bilesen
sayistyla birlikte diisiis gosterdigi belirlenmistir. Bu durumda atomlarin rastgele
dagilarak amorf yapilar olusturmasi ihtimalini goz 6niinde bulundurmuslardir ancak
hem daha dnceki ¢aligmalarinda hem de CuNiAICoCrFe alasimi 6rneginde yapilarda
normal boyutlarda tanelerin ve tane sinirlarinin olustugunu gézlemlemislerdir. XRD
piklerinde meydana gelen diisiis daha ¢ok yiiksek sicakliklarda veya yiiksek plastik
deformasyon sonucunda meydana gelen diisiise ¢ok benzetilmistir. Ozellikle yiiksek
acilarda elde edilen piklerdeki diisiis daha yliksek oranda belirlenmistir. Bu sebeple
ayni sartlar altinda yapilan XRD sonuglarinda meydana gelen bu pik diisiisii baska
bir baskin faktére baglanmistir.  Istatistiksel bir ortalamaya dayanan kafes
noktalarinda farkli boyutlu atomlarin yer almasinda yiiksek derecede rastgelelik
oldugu icin, ¢ok ana elementli bu alagimlarin kristal yapilar1 piriizli atomik
diizlemler olusturmustur. XRD kirmimi sirasinda, sert X-1sin1 sagilmasi diizgiin
olmayan Bragg kirinim diizlemlerinde meydana geldigi icin saptanabilir kirinim
sinyallerini zayiflatmaktadir. Tipki atomlarin nétral konumlarindan termal sapmasi
gibi kafes bozulmasi da kristallesme miikemmelliginin kaybedilmesine sebep
olurken dagnikligin artmasina ve dolayisiyla XRD pik tepe yliksekliklerinin
diismesine neden olmaktadir. Sonug olarak kafes distorsiyon etkisi farkli atomik
boyutlarda elementlerin eklenmesi sebebiyle olusur ve XRD pik yogunluklarinda

yiiksek oranda diisiis meydana gelir. Distorsiyon etkisine bagl olarak meydana gelen
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XRD yap1 faktoriirtiiniin modifikasyonu Sekil 3.7.’de verilmistir. Atom diizlemlerinin
yiiksek piirtizliliigi HEA’lar icin XRD yogunluklarimin tek elementli kat1 eriyiklere
oranla ¢ok daha diisiik olusmasina sebep olur (Yeh ve ark., 2007).

Kafes distorsiyon etkisi, HEA’larin &zellikle de HMK yapili HEA’larin yiiksek
dayanimini agiklamada kullanilir. Bununla beraber YMK yapili HEA’larin diisiik
dayanim gosterdigine de arastirmacilar tarafindan dikkat c¢ekilmektedir. Bu konuda

daha fazla calismaya ihtiya¢ vardir (Zhang ve ark., 2014).

(c)
Sicaklik Distorsiyonetkisi olm adan
difraksiyon piki
~
N2 oo - -\-\- R | Bk !‘ ---------------
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r\\ N\ \*\‘~ i exp(—M')
3 ) ™ e 5
hs Tki N T H Distorsiyon
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Sekil 3.7. Bragg difraksiyonunda kafes distorsiyonunun etkisi. a) ayn1 atomlara sahip miikkemmel kafes, b) farkli
boyutlarda atomlara sahip kati eriyigin olusturdugu kafes distorsiyonu, c) sicaklik ve kafes
distorsiyonunun XRD piklerine etkisi (Yeh ve ark., 2007).
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3.5.3. Yavas difiizyon etkisi

Faz doniisiimleri; faz boyunca elementlerin ortak difiizyon hareketi ile dengeli olarak
dagilmalarina baghdir. Kafes distorsiyonunun atomik hareketleri engellemesi
sebebiyle HEA’larda difiizyon kisitlanir. HEA’larin geleneksel dokiimiinde; soguma
sirasinda fazlarin ayrismast yiiksek sicakliklarda engellenir ve bu sebeple diisiik
sicakliklara kadar ertelenir. HEA’larin bazen nano c¢okeltilere sahip olmasinin sebebi
budur. Yeh HEA’larda bosluk olusumu ve kompozisyon boliinmesi {izerine ¢alismig
ve saf elementlerin, paslanmaz c¢eligin ve HEA’larin difiizyon katsayilarini
kiyaslamigtir. Sonug olarak belirtilen {i¢ tip alasim sisteminde difiizyon oranlari
HEA’lar < paslanmaz celikler < saf metaller olarak belirlenmistir (Yeh, 2011; Zhang
ve ark., 2014).

HEA’larda difiizyon ve faz doniisiim kinetikleri geleneksel alagimlara oranla daha
yavas olmaktadir. Bu durumu iki a¢idan irdelemek gerekir. Oncelikle biitiin kafes
noktalarindaki atomlarin komsular1 biraz farklidir. Bu sebeple 6nceki ve sonraki
komsu atomlarin bosluklara ziplamasi farklidir. Yerel atom konfigiirasyonlari
arasindaki fark, her nokta i¢in farkli baglara ve farkli yerel enerjilere sebep
olmaktadir. Bir atom diisiik enerjili bir noktaya zipladig1 zaman tuzaga diismektedir
ve yerini bu noktadan disar1 baska bir yere tasima sansi1 diiser. Aksine eger nokta
yiiksek enerjili ise atomun orijinal noktaya ziplama sansi daha yiiksektir. Bu

senaryolarn ikisi de diflizyon prosesini yavaslatir (Tsai ve Yeh, 2014).

Ikinci ac1 ise HEA lardaki elementlerin difiizyon oranlari farklidir. Bazi elementler
digerlerinden diisiik aktiviteye sahiptirler ve bu elementlerin bosluklara atlamada
basar1 oranlar1 daha diisiiktiir. Bununla beraber faz dontistimleri ¢esitli elementlerin
tipik olarak koordineli difiizyonunu gerektirmektedir. Ornegin yeni bir fazin
cekirdeklenmesi ve biiylimesi elementlerin, arzulanan kompozisyona ulagmasi igin
yeniden dagiliminm1 gerektirmektedir. Yine tane biiyiimesi biitiin elementlerin
birleserek tane siirlarinin basarili bir sekilde go¢ etmesini gerektirmektedir. Bu

senaryolarda da elementlerin yavas hareket etmesi, doniisiim igin siirlayict etki
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yapmaktadir (Tsai ve Yeh, 2014). Tablo 3.3.’de nikel atomunun farkli matrislerdeki

difiizyon parametreleri verilmistir.

HEA’larin bu yavas kinetikleri kolaylikla olusabilen asir1 doygun ve nano boyutlu
cokeltilerin dokiimde bile olugsmasina izin verir. Bu da HEA kaplamalarin diftizyon
bariyeri olarak yiiksek performansina katkida bulunur. Dahasi bu daha iyi yliksek
sicaklik dayanimina ve yapi kararliligina izin verir. Yine aynmi sebeple HEA’larin

olaganiistii siirinme davranisina sahip olmasi beklenebilir (Tsai ve Yeh, 2014).

Tablo 3.3. Nikel i¢in farkli YMK matrislerde difiizyon parametreleri (Tsai ve Yeh, 2014).

Coziinen  Sistem _E)O r _Q Tn (T2 Q/Tn _iTm )
(10"m?/s) (kj/mol) (K) (107 m?/s)
Ni CoCrFeMnNi 19,7 317,5 1607 1,1975 0,95
YMK Fe 3 314 1812 0,1733 2,66
Co 0,43 282,2 1768  0,1596 1,98
Ni 1,77 285,3 1728  0,1651 4,21
Fe-15Cr-20Ni 15 300 1731 0,1733 1,33
Fe-15Cr-20Ni-Si 4,8 310 1705  0,1818 1,53

Yavas diflizyon etkisi ¢ekirdeklenmeyi, biiyltimeyi, dagilimi ve yeni faz morfolojisini
difiizyon kontrollii faz doniisiimlerinde etkileyecektir. Bu durum; mikroyapinin ve
ozelliklerin kontrolii, asir1 doygun ince c¢okeltilerin olusumu, yliksek yeniden
kristallesme sicakligi, yavas tane kabalagsmasi ile azaltilmis tane kabalagsmasi ve
yiiksek siirinme direnci gibi bir¢ok avantaji saglayacaktir. Sonug olarak, yavas
difizyon HEA’larin 6zelliklerine olumlu ydénde etki etmektedir. Ornegin ince
cokelme, tane yapist ile dayanim ve tokluk kombinasyonu gelistirilebilir. Yiiksek
stirinme dayanimi ile yiiksek sicaklikta galisan pargalarin 6mrii arttirilabilir (Murty

ve ark., 2014; Michael ve ark., 2016).
3.5.4. Kokteyl etkisi
Metalik alasimlar i¢in kokteyl etkisi terimi herhangi bir elemente dayali olarak elde

edilemeyen o6zelliklerin ¢ok sayida elementi karistirarak elde edilmesini tanimlamada

kullanilir. Kokteyl etkisi; alagimlarin kompozisyon degisimi ile alagim 6zelliklerinin
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Oonemli oranda ayarlanabilecegini vurgular. HEA’larin 6zellikleri elbette kendini
olusturan bilesen elementleriyle iligkilidir. Ornegin hafif elementler alasimin
yogunlugunu diistiriir. Bununla beraber bilesen elementlerin tek tek Ozellikleriyle
birlikte bunlarm birbirleriyle olan etkilesimleri de hesaba katilmalidir. Ornegin
aliminyum yumusak ve diisiik ergime sicakligina sahip bir elementtir. Buna ek
olarak aliiminyum HEA’larmn sertligini arttirabilir.  Ornegin  Sekil 3.8.
CoCrCuNiFeAly alasiminda Al oranina bagl olarak sertlikteki Onemli artisi
gostermektedir. Artan Al konsantrasyonuna bagli olarak YMK yapili faz HMK +
YMK vyapili yapiya ve son olarak da HMK yapiya doniismektedir. Sonucunda kafes
parametresi hem HMK hemde YMK yapilar i¢in artmakta ve sertlik de artmaktadir (
Zhang ve ark., 2014; Miracle ve ark., 2014).

YMK HMK
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CuCoNiCrAlsFe alasimmda X degeri

Sekil 3.8. CoCrCuNiFeAlx alagiminda sertlik ve kafes parametresinin farkli x degerlerine gore degigimi. A)
CoCrCuNiFeAlx alagimi sertligi, B) YMK fazin kafes parametresi, C) HMK fazin kafes parametresi
(Yeh ve ark; 2007).

Sekil 3.9. CoCrFeNiAly alasiminda Al oranina bagli olarak sertlik artigini
vermektedir. YMK fazin sertligi Al oraniin 0’dan 0,45’¢ kadar artmasiyla ¢ok fazla
etkilenmemekte yine HMK fazin sertligi Al oranmin 0,88’den 2,0 artmasiyla 538
HV’den 480 HV’ye diismektedir. Iki fazli bolge CoCrFeNiAly alasimi igin
CoCrCuNiFeAly alasimina oranla daha dar hale gelmektedir. Burada Cu YMK fazi
kararli hale getirmektedir. Ama bu durum Cu’nun bakirca zengin faz olarak

ayrismasina atfedilebilir. Bakir nikel ile birlikte izomorfik kat1 eriyik olusturur ama
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bu; Co, Cr ve Fe icinde ¢oziinmezken %20 civarinda Al ¢ozebilir ¢iinkii Al ile gesitli

intermetalik fazlar olusturabilir (Zhang ve ark., 2014).

Sekil 3.10. Bazi HEA’larin paslanmaz celik kriter alinarak sertlik degerlerini
vermektedir. MoTiVFeNiZrCoCr alagimi 800 HV gibi yiiksek sertlik degerline
sahipken CoCrFeNiCu alagimi 200 HV gibi diisiik sertlik degerlerine sahip

olabilmektedir.
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Sekil 3.9. CoCrFeNiAlx alasiminda farkli x degerlerine bagli olarak sertlik ve yap1 degisimi (Kao ve ark., 2009).
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Sekil 3.10. Cesitli HEA’larin 17-4 paslanmaz celik, Hastelloy ve 316 paslanmaz ¢elik ile birlikte sertlik grafigi
(Zhang ve ark., 2014).
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HEA’larda kokteyl etkisi; en az 5 esas element tarafindan gelistirilen 6zellikleri
vurgulamak i¢in kullanilir. Ciinkii HEA’lar; kompozisyona veya prosese bagli olarak
bir, iki, lic yada daha fazla fazdan olusabilirler ve 6zellikler biitiin bilesenlerin
toplamindan gelir. Bu faz buyiikligi ve sekli, dagilimi, faz sinirlar1 ve her fazin
ozellikleri ile baglantilidir. Dahasi her faz c¢ok bilesenli kati eriyiktir ve atomik
Ol¢ekte kompozit olarak degerlendirilir. Bu kompozitin 6zellikleri; sadece karigim
kuralindan gelmez aymi zamanda biitiin elementlerin kafes distorsiyonuna bagl
olarak birbirleri arasindaki iliski ile olusturulan 6zelliklerden de gelir. Karsilikl
etkilesim ve kafes distorsiyonu karisim kuralina bagli olarak saglanan 6zelliklere ek
olarak fazladan katki saglar. Bir biitiin olarak, "kokteyl etkisi", atomik 6lgekli ¢ok
bilesenli kompozit etkisi ile mikro 6lgekli ¢ok fazli kompozit etkisi arasinda degisir
(Murty ve ark., 2014).

3.6. Yiiksek Entropili Alasimlarin Tasarim

Yiiksek entropili alasimlar Yeh ve arkadaslar1 (Yeh ve ark., 2004) tarafindan ilk
ortaya atildigindan beri yogun olarak arastirmacilar tarafindan calisilmaktadir. Cok
sayida bilesen karisim entropisi (ASyg) sayesinde tek fazli kati eriyikler
olusturmaktadir. Uygun mikroyapilar ve 6zel performanslar i¢in umut veren yeni
miihendislik malzemelerinde basit kati eriyiklerin kararli hale getirilmesi biiyiik

Oonem tasimaktadir (Tian ve ark.,2015).

Klasik Hume-Rothery kurallarina gore ikili kat1 eriyik olusumunu kristal yapilarin
ayni olmasi, atomik boyut farkliligi, elektron konsantrasyonu ve elektronegatiflik
degerleri arasindaki fark belirlemektedir (Liu ve ark., 2015). Bunlardan sonra
HEA’larda faz olusumunda diger 6nemli parametreler karisim entalpisi ve karisim
entropisi faktorleridir. Zhang ve ark. (Zhang ve ark., 2008) ve Gua ve Liu (Guo ve
Liu, 2011) yaptiklar1 ¢alismalarda benzer bir diisiince ile intermetalik yerine kati
eriyiklerin olusumunda dzetle karigim entalpisi (AHyy), karisim entropisi (ASky) Ve
atomik boyut farklilig1 (8) degerlerinin asil 6nemli etkenler oldugunu belirtmislerdir.
Buradan hareketle olusabilecek fazlari onceden belirlemede belirtilen degerlerin

kullanilabilecegi de agiktir. Basit kat1 eriyiklerin (Diizenli / diizensiz yapilar igeren
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FCC, BCC veya karisim fazlar1) olusumu i¢in ayn1 anda -22< AHy,, <7 kj/mol, 8<8,5
ve 11< ASy <19,5 j/K mol sartlarinin saglanmasi gerekir. Bu sartlar altinda AHjg
cok yliiksek pozitif degerlerde olmamalidir. Bu fazlarin ayrismasina sebep olur, ¢cok
yiiksek negatif degerlerde de olmamalidir. Bu durumda da intermetalik fazlarin
olusum ihtimali artar. 6 olabildigince diisiik olmalidir c¢iinkii basit yapilarin
olusumuna engel olur. ASy,ise yliksek degerlerde olmali ¢iinkii asil basit eriyik fazin
kararli hale gelmesinde en 6nemli etkendir. Karigim entalpisi ve karisim entropisi
disinda valans elektron konsantrasyonu (VEC) veya 6 gibi parametrelerin HEA’larin
olusumundaki etkileri lizerinde ¢ok da durulmamistir. Tian ve ark. (Tian ve
ark.,2015) basit parametreleri toplayarak yap1 ve sertlik iizerindeki etkilerini ampirik

bagintilar bulmak amaciyla arastirmislardir. ASyy;
ASis= —R Yl'cilng (3.5)
denklemine gore hesaplanir. Burada “R” gaz sabiti (8,3144 j/k mol), ¢; “i”

elementinin atomik oranidir. ASy bilesenlerin molar oranlari esit oldugu zaman en

yiiksek degerini alir (Tian ve ark.,2015). AHyy;

AHirg = Xizq i £2iCiCH (3.6)
denklemine gore hesaplanir. Burada 2ij = 4AHag’dir ve AHpg ikili alasimlar i¢in
Takeuchi ve ark. (Takeuchi ve Inoue, 2005) tarafindan tablo (Tablo 3.4.) haline
getirilmistir ve buradan hesaplanir (Tian ve ark.,2015).

Ortalama valans elektron konsantrasyonu ise 3.7. nolu denklem ile hesaplanir.

VEC = Z{l Ci (VEC)i (37)
(VEC)i “i” elementinin valans elektron konsantrasyonudur ve bu deger gecis

elementlerindeki d-elektronlarini da igerecek sekilde toplam elektron sayisina gore

hesaplanir (Tian ve ark., 2015).
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(3.8)

Tablo 3.4. Bazi elementlerin Miedema modeline gore hesaplanmig aralarinda karigim entalpisi degerleri AHkrs
(kj/mol) (Takeuchi ve Inoue, 2005).

ile hesaplanir ve burada ¥ = Y-, cir; ‘dir. “c;

Fe Ni Cr Co Al Ti Cu Mn V Nb
Fe Fe -2 -1 -1 -11 -17 13 0 -7 -16
Ni -2 Ni -7 0 -22 -35 4 -8 -18 -30
Ccr 1 -7 C -4 -10 -7 12 2 -2 -7
Co -1 0 -4 Co -19 -28 6 -5 -14 -25
Al -11 -22 -10 -19 Al -30 -1 -19 -16 -18
Ti -17 3 -7 -28 -30 Ti 9 -8 -2 2
Cu 13 4 12 6 -1 9 Cu 4 5 4
Mn O -8 2 5 -19 -8 4 Mn -1 -4
v -7 -18 -2 -14 -16 -2 5 -1 vl
Nb -16 -30 -7 -25 -18 2 -4 -4 -1 Nb

“ci” ve “ri”

i’ sirasiyla belirtilen alagim

bilesenlerinin atomik yiizdesi ve atomik yarigapidir (Tian ve ark., 2015). Bazi

elementlerin atomik yarigaplar: Tablo 3.5.”de verilmistir.

Tablo 3.5. Bazi elementlerin atomik yaricap degerleri (Senkov ve Miracle, 2001).

Element Yarigap (nm) Element Yaricap (hm) Element Yarigap (nm)
0] 0,07300 Co 0,12510 Au 0,14420
N 0,07500 Cu 0,12780 Ag 0,14447
C 0,07730 \% 0,13160 Ti 0,14615
Fe 0,12412 Mn 0,13500 Mg 0,16013
Ni 0,12459 Nb 0,14290 Sn 0,16200
Cr 0,12491 Al 0,14317 Pb 0,17497

Sekil 3.11.’de VEC parametresine bagl

olarak kafes

yapisinin  degisimi

goriilmektedir. Tian ve ark. (Tian ve ark.2015) 100 den fazla HEA’ya gore
olusturduklart grafikte (Sekil 3.11.) YMK yapmin VEC degerlerinin HMK yapiya

gore daha yiiksek oldugu goriilmektedir. HMK yap1 icin en yiiksek deger 7,55 iken
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en diisiik deger 4,33°diir. YMK yapil1 alasimlar i¢in ise en diisiik deger 7,8 iken en
yiikksek deger 9,5’dir. VEC parametresine bagli olarak makro sertlik degerlerindeki
degisimde Sekil 3.12.’de verilmistir. En yiiksek sertlik degeri yaklasik olarak
VEC=6,8’de elde edilmistir (Tian ve ark.,2015).

N o
7.80 9.50
HMK YMK

433 7.55

N

45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
VEC

Sekil 3.11. Tekli kat1 eriyik yapiya sahip HEA’larda VEC parametresine gore kristal yap1 (Tian ve ark.,2015).
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Sekil 3.12. Valans elektron konsantrasyonuna bagli olarak sertlik degisimi (Tian ve ark.,2015).
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Kati1 eriyik sertlesmesi mekanizmasi asil olarak kristal kafes distorsiyonu ile
dislokasyonlarin hareketinin engellenmesine dayanmaktadir. HEA’larda kafes

distorsiyonu farkli atomik boyutlara sahip atomlarin kafes i¢inde bulunmalari ile elde

edilmektedir.

Sekil 3.13.’de atomik boyut farkina bagli olarak sertlikteki degisim verilmistir.
Atomik boyut farkliligi arttikca sertlikte yiiksek oranda artis meydana geldigi
goriilmektedir (Tian ve ark., 2015).

Sertlik

Sekil 3.13. Atomik boyut farkliligina bagli olarak sertlik degisimi (Tian ve ark.,2015).

3.7. Yiiksek Entropili Alasimlarda Kat1 Eriyikler

HEA’lar intermetaliklerin yerine diizensiz ve kismen diizenli HMK, YMK veya HSP
kat1 eriyikler olusturma egilimindedirler. Bu; karisim entropisine atfedilmektedir.
Esatomik alagimlarda karisim entropisi A4Sy, = R In(n) formiiliince belirlenir ve n
element sayisi iken “R” ise gaz sabitidir. Yiiksek karisim entropisi kati eriyigin 4Gy
= AHjs — TASk uyarinca serbest enerjisini diisiirerek 6zellikle yiliksek sicakliklarda

kat1 eriyiklerin kararli hale gelmesini saglar (Murty ve ark., 2014).
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HMK HEA’lar yiiksek dayanim isteyen uygulamalar icin YMK yapili HEA’lara
oranla yliksek akma dayanimi gibi daha iyi mekanik Ozellik gosterirler. HMK
yapisinin  olusumu, alasimda bulunan ikili ¢iftlerin ¢cogunun HMK kafesinde
kristallestigi zaman tercih edilir. AICoCrFeNi alagimi bir¢ok arastirmada c¢alisilmistir
(Wang ve ark., 2008; Manzoni ve ark., 2013; Li ve ark., 2013). Alasimda sadece Cr
ve Fe HMK yapida olmasina ragmen ilging bir sekilde proses yonteminden bagimsiz
olarak HMK vyap1 gostermektedir. Diger bir ilging ¢alisma ise AlCoCuNiTiZn
alagiminin  bilesenlerinden higbirinin  HMK yapili olmamasina ragmen oda
sicakliginda tek fazli HMK yapidan olugmasidir (Varalakshmi ve ark., 2010).
CoCrFeNiMnAl alagimi 30 saatlik mekanik alagimlama ve sonrasinda SPS ile
tiretilmis olup HMK+YMK yapiya sahiptir (Wang ve ark., 2014). YMK HEA’lar sik1
paket yapilar1 sayesinde daha diisiik difiizyon kinetiklerine sahiptirler ve bdylece
yiiksek sicakliklarda HMK yapili HEA’lara gore daha uygun olabilirler. YMK
yapmin olusumu ikili bilesenlerin YMK yapida kristallesmesi durumunda tesvik
edilmektedir. Ornegin AICoCrFeNi alasimi A2+B2 yapist gosterirken Al yerine
alasimda Cu bulundugunda YMK yap1 olugsmaktadir (Li ve ark., 2009; Cui ve ark.,
2011b). Bu alasimda CoNi, CoFe, CuNi, CuCO ve FeNi ikililerinin hepsi YMK
yapidadir ve boylece YMK fazi kararli hale getirir. Ark ergitme ile {iretimi yapilan
CoCrFeNi ve CoCrFeNiMn alasimlart 1se YMK kafes yapist gosterirken,
CoCrFeNiV ve CoCrFeNiMnV alagimlarinda V katkisi ile birlikte matris tetragonal
yapili sigma fazindan olusurken i¢inde YMK kristal kafese sahip ikincil partikiiller
bulunmaktadir (Salishchev ve ark., 2014; Murty ve ark., 2014).

Kati eriyikler icin kisaca Al, Cr, Fe, Ti Mo, Nb, Ta, V ve W HMK olusturucu
elementler olarak sdylenebilir. Al bu elementler i¢inde farkli olarak gdsterilebilir
c¢linki YMK yapilidir. Aliiminyum bugiine kadar calisilan ¢ogu HEAda alasim
elemant olarak kullanilmistir. Aliminyum diisiik konsantrasyonlarda YMK yapiy1
kararli hale getirirken yiiksek miktarlarda alasim i¢inde bulundugunda HMK yapiy1
kararl1 hale getirmektedir. Bu yiiksek miktarlarda katildiginda aliiminyumun AINi,
AlFe, AlCo vb. kararli HMK yapida bilesikler olusturmasina atfedilmektedir. Co, Cu
ve Ni YMK yapili elementlerdir ve YMK yapiy:1 stabilize edici yonde davranis

gosterirler. Bakir ise diger elementlerle arasinda pozitif karisim entalpisi degerlerine
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sahip oldugu i¢in genel olarak dendritler aras1 bolgelerde segrege olmaktadir. Bakir
miktar1 yapr icindeki segregasyon mekanizmasina karar vermektedir. Diisiik
oranlarda yapida bulundugunda dendritler arasi1 bolgede segrege olurken yiiksek
oranlarda bulunmasi durumunda bakirca zengin faz olarak gozlenebilmektedir
(Mishra ve ark., 2012; Mridha ve ark., 2013). Nikel, kobalta gore daha giiglii bir
YMK kararlastiricidir. Asil olarak Ni YMK kararlastiricilar arasinda en giiglii
olamidir. Juan ve arkadaslart (Juan ve ark., 2013) AICoCrFeMogsNix alasiminda
nikelin yiiksek oranlarda olmasiyla YMK yapinin ortaya ¢iktigini belirlemisdir. Mo,
HMK faz1 stabilize edici yonde egilime sahiptir veya sigma fazi olusumuna yardim
eder. Cr, yine HMK stabilize edici bir elementtir ve Fe, Co ve Ni varliginda sigma
faz1 olusumunu tesvik eder. Ti oda sicakliginda HSP yap1 gosterirken yliksek
sicakliklarda HMK yapiya doniisiir. Ti genel olarak HMK kararlastiric bir elementtir
ve alasima korozyon dayanimini arttirmak ve kati eriyik sertlesmesi ile alagimin

dayanimini arttirmak amaciyla katilir (Murty ve ark., 2014).

3.8. Yiiksek Entropili Alasimlarda Intermetalikler, Arayer Bilesikleri

Son 10 yildir HEA’lar {lizerinde yapilan arastirmalar gostermistir ki yliksek atomik
boyut farki ve bilesen elementler arasindaki yiiksek atomik ilgi oldugu durumlarda
karisim entropisi tek basma basit kati eriyiklerin olusumunu anlatmakta yeterli
olmamaktadir. Boyle hallerde gesitli intermetalik fazlar ya da proses sartlarina bagh
olarak bazi amorf fazlar goriilebilmektedir. Bu intermetalik fazlara B2, sigma (o),

Laves faz1 6rnek verilebilir (Murty ve ark., 2014).

3.8.1.Intermetalik fazlar

3.8.1.1. B2 faz

B2 faz1 diizenli yapida HMK esash bir fazdir (Pearson sembolii:cP2). Kiibik kafes
yapisinin merkezinde bir tiir atom bulunurken kdse kafes noktalarinda bagka bir tiir

atom bulunur. Bu yapiya verilen en genel 6rnekler CsCl, CuZn ve NiAl’dir (Murty
ve ark., 2014).
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Cok sayida HEAda B2 fazi mindr ya da major faz olarak goriilmektedir. Bazi
hallerde 1s1] islem sirasinda HMK fazdan ¢okelme seklinde de goriilebilmektedir. B2
fazinin goézlemlendigi hemen hemen tiim durumlarda, alagimlar Al ile birlikte Ti, Cr,
Mn, Fe, Co, Ni ve Cu gibi 3d geg¢is elementleri icermektedir. Bu 3d gecis elementleri
arasinda Al ile Fe, Co ve Ni B2 fazi1 olusturmak i¢in giiglii afiniteye sahiptirler. B2
faz1 gosteren alasimlarin bilesenleri dikkatli bir sekilde gozlendiginde, bunlarin
hepsinin Al ile birlikte bu ii¢ elementten birine (Fe, Co ve Ni) sahip oldugu
gorilmektedir. HEA literatiiriinde bugiline kadar bu elementlerin yukaridaki
kombinasyonunun bulunmamasi kosuluyla B2 fazini gosteren tek bir alasim bile
bildirilmemistir. Bu nedenle, bu alagimlarda gozlenen B2 fazi Al'm bu {i¢ elementten
biriyle etkilesime girmesine baglanabilirken Al ile kuvvetli baga sahip olan diger
elementler esasen karigim entropisi etkisinden dolayr B2 fazina karigir. Bununla
birlikte ¢ok sayida element olmasi sebebiyle diizen parametresinin diisitk olmasi
beklenmektedir ve ¢ogu durumda siiperkafes kirinimlar1 yogunlugu diisiiktiir ve bu
da arastirmacilar1 diizenli B2 fazi olarak diisiinmek yerine, HMK kati1 eriyik

olustuguna varsaymaya itmektedir (Murty ve ark., 2014).

3.8.1.2. L1, fan

L1, faz1 diizenli YMK esash bir fazdir (Pearson sembolii: cP4). Yiizey merkezli
yapinin yiizeylerinin merkezinde bir tiir atom bulunurken kafesin kose noktalarinda
bagka tiir bir atom bulunur. Az sayidaki HEAda bu fazin varligir goriilmiistiir. Bu
alasimlarin hepsi Al ve Ni igerirler, YMK yapidadirlar ve L1, faz1 matriste goriiliir.
Yukarida belirtildigi gibi Al igerigi yiiksek olmamalidir, aksi takdirde HMK ve B2
fazlar1 olusacaktir (Murty ve ark., 2014).

3.8.1.3. Sigma faza
Sigma faz1 (o) genellikle Cr iceren celiklerde goriiliir ve esit atomlu FeCr tetragonal

yapidadir. Ayrica ¢ faz1 esit atomlu CoCr veya FeMo olarak Co-Cr ve Fe-Mo ikili
alagimlarinda da goriilebilmektedir (Murty ve ark., 2014).
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Fe ve/veya Co ile birlikte yiiksek miktarda Cr ve/veya Mo iceren ¢ok sayida HEA
proseslerinin ¢esitli asamalarinda ¢ fazi igerirler. HEA’larda ¢ faz1 ¢ok bilesenli bir
kat1 eriyiktir. o fazinin olusumu, HEA’larda sadece karisim entropisine bagli olarak
degil aym1 zamanda elementlerin atomik boyut farkina ve birbirleri ile olan
etkilesimlerine bagli olarak farkli tiplerde kati eriyiklerin olusabileceginin bir
gostergesidir. Cr HEA’larin 6nemli bir bilesenidir ve HMK faz1 kararli hale getirir ve

Fe, Co ve Ni varliginda ¢ fazin olusumunu kolaylastirir (Murty ve ark., 2014).

3.8.1.4. Laves fazi

Laves faz1 intermetalik bir bilesik olup AB; stokiyometrik oraninda olusur ve atomik
boyut farkliligr 1,05 ve 1,67 araliginda oldugunda meydana gelir. Ug tiir Laves fazi
vardir bunlar; kiibik MgCu, (C15), hekzagonal MgZn, (C14) ve hekzagonal MgNi,
(C36)’dir. Bu bilesiklerdeki A atomlari, elmas, altigen elmas veya ilgili yapidaki gibi
stirali pozisyonlar alirken, B atomlar1 A atomlar1 ¢evresinde tetrahedral pozisyon alir.
A ve B atomlarinin atomik boyut oraninin 1.225 civarinda olmast durumunda,
topolojik olarak tetrahedral siki-paket yapilar olustururlar ve atomik paketlenme
faktori 0.71°dir (Murty ve ark., 2014).

3.8.2. Arayer bilesikleri (Héigg fazlar)

Arayer bilesikleri yeterince kii¢iik atomlarin metal kafesi i¢inde ozel arayer
bosluklarini doldurmasi ile olusur. Ayn1 zamanda Hagg fazi olarak da adlandirilirlar.
Ornegin gecis metalleri genel olarak hekzagonal siki paket ya da yiizey merkezli
kiibik yapiya sahiptirler ve farkli noktalarda tetrahedral ve oktahedral bosluklar
bulundururlar. Bu bilesiklerin tipik stokiyometrik oranlart MX, M2X, MX,, M3X ve
MeX olmakla birlikte M burda Zr, Ti, V, Cr, Fe gibi elementler olabilirken “X* ise
H, B, C, N elementleri olabilir (Murty ve ark., 2014).

HEA kavrami nitriirler, karbiirler, oksitler ve kombinasyonlar1 olmak {izere yiiksek
entropili seramikler olmak iizere genisletilebilir. Yeni arayer bilesikleri ¢ok bilesenli

kafeslerle reaktif piiskiirtme yontemleri ile sentezlenmistir. 2004°te ilk olarak HEA
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nitriir filmi FeCoNiCrCuAlys yiiksek entropili alasimi iizerine reaktif magnetron
puskiirtme yontemi ile biriktirilmistir. (Chen ve ark., 2004). HEA filmi YMK kafes
yapili olup sertlik degeri azot ile reaksiyon olmadan 4,4 GPa olarak belirlenmistir.
Azot akis1 arttinldiginda film igindeki nitrit oram1 %41’e arttirilmistir. Yapi
nanokristalli HE nitriir ve amorf fazin karisimina dontismiistiir. Dolayisiyla Al-N,
Cr-N ve Fe-N arasinda olusan kuvvetli baglar sebebiyle sertlik 10,4 GPa’ya kadar
artmistir (Murty ve ark., 2014).

3.9. Mekanik Ozellikler

Geleneksel alasimlarda  mekanik  davramis  baskin  element  tarafindan
belirlenmektedir. Diger diisilk miktarlarda bulunan alasim elementleri belirli
ozelliklere gelistirmekle gorevlidirler. Ornegin diisiik karbonlu ferritik ¢eliklerde ana
mekanik 6zellikler Fe tarafindan belirlenir. Arayer elementi olan karbon martenzit su
verme yetenegini gelistirerek katt eriyik dayanim arttirma mekanizmasi icin
kullanilir. Asil 6zellikler hala Fe tarafindan saglanir. Bu diger geleneksel alagimlar

icinde sdylenebilir (Zhang ve ark., 2014; Michael ve ark., 2016).

Intermetalik bilesikler genel olarak iki element tabanlidir (Ti-Al, FesAl ve FesSi).
Intermetalik bilesikler tipik olarak diizenli fazlardir ve bazilart smirlayict
kompozisyon araligina sahiptir. Diizenli fazlarin Burgers vektorleri dislokasyonlarin
hareketi i¢in ¢ok biiyiiktiir ve bu da intermetalik fazlarin genellikle gevrek olmasinin
sebebidir. Bununla beraber intermetalik bilesiklerin siinekligini arttirmak i¢in ¢ok

sayida basarili caligma da vardir (Zhang ve ark., 2014).

HEA’larda ozellikler herhangi bilesen element ozelliklerinden ¢ok daha farkh
olabilir. HEA’larin dayanim ve sertlik Ozellikleri asil olarak yapi tiirii tarafindan
belirlenir. Genel olarak HMK yapili HEA’lar yiiksek akma dayanimi ve sertlik
gosteritken, YMK yapili HEA’lar diisiik akma dayanimi ve yiiksek plastiklik
gosterirler (Zhang ve ark., 2014; Michael ve ark., 2016).
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Mekanik ozellikler sertlik, elastiklik modiilii, akma dayanimi, ¢ekme dayanimi,
uzama, yorulma ve siirlinme 6zelliklerini kapsar. Yapisal uygulamalar bu 6zelliklerin
yeterli kombinasyonunu gerektirir. Yiiksek sicaklik uygulamalari igin siiriinme
dayanimi, oksidasyon ve sicak korozyon dayanimi Ozellikleri hesaba katilarak
malzeme se¢imi yapilir. Sonu¢ olarak HEA’larin mekanik 6zellikleri lizerindeki
calismalar bu yeni alagimlarin geleneksel alagimlara gore 6zel uygulamalarda daha
1yl performansa sahip olduklarimi gdstermesi agisindan Onemlidir (Murty ve ark.,

2014; Miracle ve Senkov, 2017).

AlCoCrCuFeNi alagim sistemi genis olarak ¢aligilmistir. Sistemin sertligi x degerine
bagli olarak 133 HV ile 655 HV arasinda degismektedir (Tong ve ark., 2005a; Tong
ve ark., 2005b; Tung ve ark., 2007). Bu bilesen elementler i¢inde en biiyiik atom olan
Al'nin kafeste olusturdugu distorsiyona atfedilmektedir. Buna ek olarak Al diger
elementler ile karisim entalpisi degerleri sebebiyle giiglii baglar olusturmaktadir. Bu
sebeple kati eriyik sertlesmesi Al artisi ile etkilenmektedir. Calismalarda goriilmiistiir
ki artan Al orani ile birlikte fazlar YMK yapidan HMK yapiya degisim gostermistir.
Bunlarin diginda yavas difiizyon etkisinden kaynakli olusan nano boyutlu ¢okeltiler
de malzemenin dayanim artisina yardimci olmaktadir. Yiiksek atomik boyutlu
elementler ikincil faz olusumuna ve ¢okelti sertlesmesine sebep olabilmektedir.
Ornegin Li ve arkadaslar1 (Li ve ark., 2013) yaptiklar1 bir calismada 10 farkli bilesim
sistemini incelemis ve en yiiksek sertligi en biiylik atomik yaricapa sahip Zr eklentisi
ile ikincil faz ¢Okelmesine sebep olmasi ile elde etmislerdir. Ma ve Zang Nb
eklentisinin 0 dan 0,5’e arttirilmast ile sertligin 520 HV’den 747 HV’ye arttigim
rapor etmiglerdir (Ma ve Zhang, 2012). Bu c¢aligmalara paralel olarak
AlCoCrFe,MogsNi alagiminda artan Fe orani ile sertlikte diisiis meydana gelmistir.
Ciinkii yapida HMK ile birlikte ¢ fazi bulunmaktadir ve Fe oraninin artmasi ile HMK
faz oran1 artis gosterirken daha yiiksek sertlige sahip ¢ faz1 oraninin diismesine sebep
olmus ve bu da alagimin sertliginin ve asinma dayaniminin diismesine mal olmustur
(Hsu ve ark., 2010a). AICoCrFeNiTiyx alasiminin mekanik ozellikleri Zhou ve
arkadaslar1 (Zhou ve ark., 2007) tarafindan incelenmis ve optimum basma dayanimi
x=0,5 oraninda HMK yapili alasimda elde edilmistir. Akma dayanimi 2,26 GPa

olarak belirlenirken alagim %23 plastik uzama gostermistir. Yiiksek dayanim
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mikroyapidaki dendritik fazlarda spinodal ayrisma ve dendiritler aras1 bolgelerde
HMK ¢okeltiler bulunmasma atfedilmistir. Bu nedenle kati c¢ozeltinin
sertlestirmesinin yani sira, nanopartikiil ve ¢okelti sertlestirmesi de 6dnemli bir rol
oynamaktadir. Literatiirdeki ¢ogu calisma basma ozelliklerini incelerken az sayida
calismada alasimlarin ¢ekme Ozellikleri arastirilmigtir. %80 soguk haddelenmis
AlgsCoCrCuFeNi (Tsai ve ark., 2010) alagiminin oda sicakligi akma dayanimi 1292
MPa iken maksimum c¢ekme dayanimi 1406 MPa ve uzamast %6 olarak
belirlenmistir. Ayni alasim 900°C tavlandiktan sonra ¢ekme testinde 656 MPa akma,
796 MPa c¢ekme dayanimi ve %29 uzama sonuclari elde edilmistir. Burada
bahsedilen ¢alismalar hep dokiim ve dévme alagimlarin oda sicakligi 6zellikleridir.
Alagimlar mekanik alasimlama ve sinterleme ile iiretildiginde genellikle daha iyi
dayanim ve sertlik 6zellikleri gostermektedirler. Yavas diflizyon etkisi ve ikincil faz
sertlesmesi sayesinde HEAlar yiiksek sicakliklarda yliksek dayanim gosterebilirler.
Omegin AlCoxCrFeMogsNi alasimi (Hsu ve ark., 2010b) 1273 K’de 347 HV sertlik
gbstermis olup bu deger nikel bazl: siiper alagimlar olan IN718/IN718H i¢in 220HV
civarindadir (Murty ve ark., 2014).

3.10. Yiiksek Entropili Alasimlarin Uretimi

HEA’larin {iretimi i¢in ¢esitli tiretim yontemleri kullanilmaktadir. HEA’lar dokiim,
toz metalurjisi ve film seklinde farkli formlarda sentezlenebilmektedir. Proses
islemleri asil olarak ii¢ ana gruba ayrilabilir; ergitme ve dokiim, toz metalurjik
yontem ve biriktirme teknikleri (Murty ve ark., 2014; Zhang ve ark., 2014; Michael
ve ark., 2016).

Ergitme ve dokiim teknikleri dengeli ve dengesiz sogutma kosullarinda farkh
sekillerde HEA’lar iiretmek i¢in kullanilmaktadir. En popiiler ergitme prosesleri
vakum ark ergitme ve vakum indiiksiyon ergitmedir. Mekanik alasimlama ve
sonrasinda sinterlemede asil kati hal iiretim yontemidir. Piskiirtme, plazma
nitriirleme ve kaplama ise g¢esitli althklarda HEA ince filmleri iiretmek igin

kullanilan ylizey modifikasyon teknikleridir (Murty ve ark., 2014).
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3.10.1. Ergitme ve dokiim yontemleri

HEA diretimi icin en ¢ok kullanilan yontem ergitme ve dokiim yontemidir.
Literatiirde yayimlanan ¢alismalarin yaklasik %75°1 ergitme ve dokiim yontemi ile
yapilmistir. Ergitme yontemlerinden de en c¢ok kullanilani vakum ark ergitmedir.
Sicakligin 3000°C sicakliklara kadar ulagabilmesi sayesinde ¢ok yiiksek ergime
noktasina sahip metaller bile ergitilebilmektedir. Bununla beraber yontemin en
bliylik dezavantaji baz1 diisiik ergime ve kaynama noktali metallerin buharlagmaya
ugramasidir. Bu sebeple alagim hazirlama sirasinda kompozisyon kontroliiniin iyi
yapilmasi gerekir. Bu gibi durumlarda indiiksiyon ve direng¢ 1sitma firinlart alagim
hazirlama i¢in benimsenen yontem olabilir (Murty ve ark., 2014; Zhang ve ark.,

2014; Michael ve ark., 2016).

Ergitme ve dokiim yonteminde karsilasilan baslica sinirlama katilagsma hizinin yavas
olmas1 sebebiyle segragasyon mekanizmalar1 olusmakta bu da heterojen
mikroyapinin meydana gelmesi ile sonu¢lanabilmektedir. Ark ergitme ile ergitilen ve
dokiilen bir HEA’nin katilasma sonrasi tipik dendritik ve dendritler arasi
segregasyonu Sekil 3.14.’de verilmistir. Benzer dendritik mikroyapilar indiiksiyon
ergitme ile iiretilen AlCoCrCuFeNi alasiminda da goriilmektedir (Singh ve ark.,
2011). Bu alasimda bir miktar diizenli ¢okelti fazlar1 (B2 ve L1,) ile birlikte
dendritik ve dendritler arasi bolgeler goriilmektedir. Ayni alasim yiiksek hizda
sogutma islemine tabi tutuldugunda diizenli B2 fazi ile birlikte HMK yap1
gostermektedir. Bu hizli sogutmanin ikincil fazlarin ¢ékelmesini bastirarak tek fazl
alasimlarin  olusumuna sebep oldugunu gostermektedir. Ergitme ve dokiim
yontemlerinde daha hizli sogumay1 saglayan teknikler benzer sekilde tek fazl
mikroyapilarin olusumunu kolaylastirmaktadir. Bu HEA’larda tek fazli yapilarin
eldesinde kinetik olarak tercih edilebilecegi veya termodinamik olarak stabilize
edilebilecegi odaginda 6nemli bir noktadir (Hsu ve ark., 2007; Guo ve ark,, 2013; He
ve ark., 2014; Ji ve ark., 2014; Murty ve ark., 2014; Zhang ve ark., 2014).

Diger bir s1v1 hal iiretim teknigi ise Bridgman-Stockbarger yontemi olarak da bilinen

Bridgman katilasma yontemidir (Sekil 3.15.). Bu yontem oncelikle biiyliyen tek
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kristal ingotlarin iiretiminde kullanilir. Cok kristalli malzemelerin ergime sicakligina
kadar 1sitilmasi1 ve konteynerin sonu olan ¢ekirdek kristalin bulundugu taraftan yavas
olarak sogutulmasini icerir. Aym kristolografik yonlenmenin tek kristali, ¢ekirdek
malzemesi gibi ¢ekirdek tizerinde gelisir ve kademeli olarak hazne boyunca uzayarak
sekil alir. Bu proses dikey veya yatay yonde olabilir. Bridgman yontemi yari iletken
kristallerin tiretiminde Czochralski yonteminin zor oldugu durumlarda kullanilan

popiiler bir yontemdir (Ma ve ark., 2013; Zhang ve ark., 2014).

. Dendritler arasi ‘

Sekil 3.14. Ark ergitme ile iiretilen AlpsCoCrCuFeNi alagimimin mikroyapist (Hemphill ve ark., 2012).
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Sekil 3.15. Bridgman katilagsma yonteminin sematik goriintiisii (Suryanarayana, 2001).
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Cui ve arkadaglari1 AlCoCrFeNi ve CoCrCuFeNi yiiksek entropili alagimlarinm
Bridgman yontemi ile dikey yonlii olarak katilagtirmiglardir. Caligmada gérmiislerdir
ki biiyiime hiz1 arttik¢a alagimin mikroyapisi diizlemselden hiicresele degismektedir.
Calismanin sonucunda yonlii katilastirmanin iri dendritik yapiya sebep oldugu ve
dendritik ve dendritler aras1 bolgelerde konsantrasyon farkinin azaldigi goriilmiistiir
(Cui ve ark., 2011a; Cui ve ark., 2011b). Zhang ve arkadaglari Bridgman yontemi ile
iiretilen AICoCrFeNi alasiminda bakir kaliba dokiimiin aksine mikroyapinin denritik

yapidan eseksenli yapiya doniistiiglinii belirlemislerdir (Zhang ve ark 2012).

Kiitlesel olarak HEA iiretiminde kullanilan diger bir yontem de giiglii lazer demeti ile
hizli iiretim yontemi olan Laser-engineered net shaping (LENS)’dir. Yontem kati
metalik pargalar1 yiiksek giice sahip lazer demeti ile tozdan, bilgisayar destekli
tasarim yardimiyla tretmektedir.  Sekil 3.16.’da  LENS yonteminin gsematik
gorinimi verilmistir. Bu teknikte metal tozu odaklanmis bir lazer 1ginina eseksenli
olarak yerlestirilen bir biriktirme baslig1 ile beslenir. X-Y tablasi ve birikim kafasi,
gerekli sekil ve boyuta sahip bileseni olusturmak igin bir dizi serbestlik derecesinde
hareket eder. Islem sirasinda olusan tozun ve eriyik havuzun oksidasyonunu dnlemek
i¢in koruyucu bir gaz kullanilir. HEA’larin gelisiminde bu teknik degisen bilesimlere
sahip katmanli HEA’larin iiretiminde kullanilmaya devam etmektedir (Kunce ve ark.,
2013; Michael ve ark., 2014; Zhang ve ark., 2014).

Lazer aynasi
S —I
Toz ayirma

Lazer makinesi Lazer demeti makinesi

Toz dagitim
memesi

Kontrol programi

Sekil 3.16. LENS yonteminin sematik diyagrami (Zhao ve ark., 2009).
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3.10.2. Kat1 hal iiretim yontemleri

Rapor edilen HEA’larin kii¢iik bir béliimii olan %5 civari iiretimi kati hal prosesleri
ile gergeklestirilmistir. Bu yontemler genel olarak mekanik alagimlama ve element
karigiminin  yogunlastirilmasi ile anlatilabilir. Mekanik alagimlama prosesi farkli
tirdeki elementel tozlarin yiiksek enerjili degirmenlerde isleme tabi tutularak
difiizyon ile homojen bir yap1 elde edilmesi islemidir. Sekil 3.17.’de ydntemin
sematik goriintiisii verilmistir. Sekilde goriildiigii lizere bilyalar ve tozlar arasindaki
yiiksek enerjili etkilesim ile meydana gelen partikiillerin siirekli deformasyon,
kirilma ve kaynagi sebebiyle nanokristalizasyon ve hatta amorfizasyon iglemlerini

icermektedir (Murty ve ark., 2014; Zhang ve ark., 2014).

Sekil 3.17. Sematik olarak mekanik alagimlama islemi (Bilyalar ile tozlar arasindaki etkilesime bagli olarak
kirtlma ve kaynak ikilemi) (Murty ve ark., 2014).

Bu yolla elde edilen HEA’larin tiimlesik yogun pargacik haline gelmesi igin
sinterleme islemine ihtiya¢ vardir. Geleneksel sinterleme yoOntemlerinde alasim
tozlarinin yliksek sicakliklara uzun slire maruz kalmasi sebebiyle nanokristalin
alagimlarda tane biliylimesi meydana gelebilmektedir. Bu sorundan kaginmak i¢in
mekanik alagimlanmis nanokristalin alasimlar spark plazma sinterleme (SPS) ile
sinterlenmektedir. SPS yontemi, genellikle bir grafit kalip i¢inde tutulan O6rnek
tizerinden yiiksek amper darbeli akim (5000 A'a kadar) uygulamayi igerir, ayni anda
yaklasik 100 MPa'lik bir degere kadar da basing uygulanabilir. Darbeli akim ile kisa
partikiil arayiliziinde kivileim plazmasinin olusumuna ve toz parcaciklarinin ani
1sitilmasina neden olur. Bu, benzer sinterleme yogunluguna ulagsmak icin birka¢ saat

siiren konvansiyonel sinterlemenin aksine sinterlemenin birkac¢ dakika gibi kisa bir



45

stire i¢inde tamamlanmasina neden olur. Aynt zamanda bdylece tane kabalasmasi
icin uygun zamanin azalmasi ve bodylece mekanik alagimlama ile elde edilen
nanoyapilarin mikroyapi i¢inde kalmasi saglanabilmektedir (Fu ve ark., 2013a; Fu ve

ark., 2013b; Fang ve ark., 2014; Murty ve ark., 2014).
3.10.3. HEA ve HEA-esash kaplamalar

Su ana kadar rapor edilen HEA’larin %20’si ince film/kaplama yontemleri ile elde
edilmistir. Gaz hal yiizey modifikasyon tiirlinde magnetron piiskiirtme ve plazma
nitriirleme iki popiiler yontemdir. Pskiirtme ile biriktirme ince filmlerin althik
lizerine atomlarin piskiirtiilmesiyle uygulanan standart bir yontemdir. Dogru akim
piiskiirtme en basit pliskiirtme yontemi olup biriktirmeyi kolaylastirmak icin hedef
ile altlik arasinda uygulanir. Biriktirme orani kontrol giicii, polarlama voltaji ve
argon basinci ile kontrol edilebilir. Radyo Frekans piiskiirtme yontemi yalitkan
malzemelerin biriktirilmesinde kullanilir. DC piiskiirtme yonteminde yalitkan film
tiretilmek istendiginde 102 v gibi yiiksek bir voltaj gerekmektedir. RF piiskiirtme ile
bundan kacinilabilinir. Sekil 3.18.’de DC ve RF piiskiirtme yontemlerinin sematik
diyagrami verilmistir. Magnetron piiskiirtme yonteminde elektrik ve manyetik alanlar
elektron iz uzunlugunu arttirmak icin kullanilir ve bu yiliksek oranda piiskiirtme ile
biriktirme oranlarina diisiik argon basinglarinda izin verir. Magnetron piiskiirtme
yontemi hem DC hem de RF piiskiirtme yontemlerini kullanir. Magnetron piiskiirtme
HEA’lar icin en ¢ok kullanilan kaplama yontemidir. Plasma nitriirleme ise
magnetron piiskiirtme yontemine gore sertlestirilmis yiizey olusturmakta ¢ok daha az
kullanilir. Simdiye kadar ¢ok az sayida ¢alisma rapor edilmistir. Bununla beraber bu
yontem magnetron pliskiirtmeye oranla daha kalin tabakalarin tiretiminde kullanilir

(Lai ve ark., 2006; Feng ve ark., 2013; Murty ve ark., 2014).
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Sekil 3.18. DC ve RF piiskiirtme yontemlerinin sematik diyagrami (Chen ve ark., 2013a).

3.11. Literatiir Ozeti

Liu ve arkadaslar1 yaptiklar1 bir ¢alismada CoCrFeNi alasimini temel alasim olarak
ve Nb ise ek alasim elementi olarak belirlemislerdir. Nb secilmesindeki amaglar, Ti-
Al-Nb yiiksek sicaklik ve diisiik yogunluklu intermetalik malzeme sentezlenmesinde
kullanilmasi, Co, Cr, Fe ve Ni ile yiiksek negatif karisim entalpisine sahip olmasi ve
Nb’nin yiiksek atomik boyutu sebebiyle ikincil fazlarin olugsmasina uygun olmasidir.
Bu sebeple CoCrFeNiNby (x = 0, 0.103, 0.155, 0.206, 0.309 ve 0.412) alasimi ark
ergitme yontemi ile yiiksek safliktaki argon atmosferinde iiretilmistir. ingotlar en az

5 kez ergitilmis ve Cu kaliplara dokiilmiistiir (Liu ve ark., 2015).

Sekil 3.19.’daki CoCrFeNi temel alasimi paternine bakildiginda tek olarak YMK
fazin olustugu goriilmektedir. Bununla beraber 0,103 Nb katkisi ile Laves faz1 ortaya
¢ikmaya baglamistir. Nb iceriginin artis1 ile birlikte Laves fazindan sorumlu pikler
belirgin sekilde artmistir. Laves fazi (Co,Cr,Fe,Ni),(Cr,Nb) seklinde HSP kafes
yapist ve a=0,4801 nm, ¢=0,7817 nm parametreleri ile tanimlanmistir. Nb artisi ile
birlikte YMK pik yogunlugunda diisiis ve Laves difraksiyon piklerinde ise artis
meydana gelmistir. Dahasi Laves fazi pik ortalamasi besbelli YMK fazin piklerinden
daha diisiiktiir ve bu da alasim sisteminde hala birincil faz oldugunu ortaya
koymustur. Bununla beraber YMK fazin kafes parametresi artan Nb icerigi ile

stirekli olarak artmis sadece 0,412 Nb iceren alasimda kiigiik bir diisiis meydana
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gelmistir. Sekil 3.20. SEM mikroyapilarina bakildiginda baz alasim kristal yapisi
hafifce uzamis ortalama 150-200 pm boyutunda tipik kolonsal tanelerden
olusmaktadir. Nb’nin kiigiik oranlarda katilmasi ile ¢okeltiler olugsmaya baglamistir.
0,155 Nb katkis1 ile kolonsal kristal yap1 dendritlere donlismeye baglamis ve Laves
faz1 tercihen dendritler arasi bolgelerde olusmaya baglamistir. Daha fazla Nb katkisi
ile tipik tektik tistli yap1 olusmaya baslamis olmasina ragmen hala birincil faz YMK

kati eriyigidir. Otektik faz YMK fazin ve Laves fazin karisimindan olusmustur.
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Sekil 3.19. CoCrFeNiNbx alagimi XRD patternleri (Liu ve ark., 2015).

Mekanik 6zelliklerin belirlenmesi i¢in oda sicakliginda ¢ekme testleri uygulanmistir
ve egriler Sekil 3.21.de verilmistir. Kopma ve akma dayanimlar1 Nb
konsantrasyonuna bagli olarak artis gostermistir. Cekme uzamasi ise artan Nb igerigi
ile azalmistir. Nbygis5 alasimi en umut verici ¢ekme 6zelliklerini gostermistir. Bu
alasimin bu derecede iy1 6zellik gostermesi kat1 eriyik ve ikincil faz dayanim arttirma
mekanizmalarinin kombinasyonuna atfedilmistir. Alasimda hem Nb atomlarinin
yiiksek yaricaplart sebebiyle YMK matriste kafes distorsiyonu olugsmus hem de
Laves faz1 sayesinde c¢okeltiler dayanim arttirici etkide bulunmustur. Bununla
beraber matrisin YMK faz1 olmasi sebebiyle iyi plastik 6zellik de elde edilmistir.
Daha yiiksek miktarlarda Nb igeren alagimlardaki plastik Ozellikteki keskin diisiis

Laves fazin birbiriyle baglantili olmasindan kaynaklanmistir. Catlaklar bu
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bolgelerden olusmaya baglamis bu da alasimin plastikligini bozmustur (Liu ve ark.,

2015).
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Sekil 3.20. CoCrFeNiNbx alagimi SEM goriintiileri A) x=0 B) x=0.103 C) x=0.155 D) x=0.206 E) x= 0.309 F)
x=0.412 (Liu ve ark., 2015).
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Sekil 3.21. CoCrFeNiNbx alagimi mithendislik ¢ekme gerilmesi-uzama egrisi (Liu ve ark., 2015).

Simdiye kadar yapilan sinirli HEA {izerindeki aragtirmalarda tanimlandigina gore

AHj. ve atomik boyut farki fazlarin olusumunda baskin rol oynamaktadir. Arastirma
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sonuclarina gore kat1 eriyikler -15 < AHy, < 5 kJ/mol ve 8 < 6.6% olusurken,
intermetalik bilesikler ise sadece AHyy <-15 kJ/ mol ve & > 6.6% durumunda
olusmaktadir. Yapilan bu ¢aligmada ise AHy-5.48 ve -9.68 kJ/mol araligindayken 6
degeri ise %2,3 ve %4,2 araliginda degismistir. Biitiin bu degerler tek bir kat1 eriyik
deger aralig1 icinde olmasina ragmen Nb’ce zengin Laves fazi Nb’nin en diisiik
degerlerinde bile ortaya ¢ikmistir. AHy,, - 9 kriteri bu alasim sistemi igin gegersiz
kalmistir. VEC degerine bakildigina biitiin alasimlar 8,25 ve 7,95 arasinda
degismistir. Nbgs12 alasimi YMK+HMK boélgesinde kalirken digerleri YMK
bolgesinde kalmaktadir. Sonug olarak hem Pauling elektronegatiflik hem de VEC
kriterleri Laves fazin1 6nceden belirlemede yetersiz kalmigtir. Bu durumda sadece bu
kriterlere bakmak yerine atom ¢iftlerinin aralarinda karisim entalpilerine dikkat
etmek gerekmektedir. Ciinkii hizli soguyan alasimlarda karisim entalpisi hala kiigiik
olsa bile atom ciftlerinin aralarinda entalpi degerleri eger yeterliyse intermetalik
bilesikler olusabilmektedir. Ayrica Nb’nin yiiksek atom capi kafeste distorsiyona
sebep olmaktadir. Bagka bir deyisle Nb’nin bulunmasi kafesi yiiksek distorsiyona
ugratarak YMK fazi kararsiz hale getirebilir ve Laves fazin olusumunu
destekleyebilir. Bununla beraber Nb’nin diger elementlerle ikili karisim entalpisi
sifirin epey altinda olup Ozellikle NbNi ikilisi olmak {izere Laves fazi olusumu

tetiklenmistir (Liu ve ark., 2015).

Sonug olarak Nb katkisi ile Laves fazinin olustugu ve arttig1 goriilmiistiir. AHyyy - 6
kriteri Laves fazin olusumunu 6nceden belirleyememistir. VEC faktorii ve Pauling
elektronegatiflik  kriterleri de yine aym sekilde Laves fazin1 Onceden
belirleyememistir. Bu sebeple ikili karigim entalpisi degerleri ve atomun kafeste
olusturdugu distorsiyonun goze alinmasi Onemlidir. Temel alasim Nb
icermemektedir ve miikemmel siineklik gostermistir bununla beraberde dayanim
degerleri diigiiktiir. Nb katkis1 ile beraber dayanim degerlerinde artis gézlenmistir

(Liu ve ark., 2015).

Stepanov ve arkadaslart CoCrFeMnNiVy (x= 0, 0,25, 0,5, 0,75, 1) alasimin1 vakum
ark ergitme yontemi ile kimyasal homojenlikten emin olmak i¢in 5 kez ergiterek

tirettikten sonra 1000°C’da 24 saat homojenizasyon islemine tabi tutmuslardir.
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Dokiim iglemi sonrasinda CoCrFeMnNi ve V ;s alasimlart i¢in XRD sonuglarinda
yalniz YMK fazi tespit edilirken artan V orani ile birlikte tetragonal yapili yeni bir
faz ortaya ¢ikmistir. V oranina bagl olarak YMK yapinin kafes parametresi Vo s‘e
kadar artip sonra sabit kalirken, tetragonal yapinin kafes parametresi siirekli artig
gostermistir. V igermeyen ve Vi 25 olan numunelerde dendritik bir yapi1 olusurken
dendrit bolgeleri Co, Cr ve Fe agisindan zengindir ve dendritler arasi bolgelerde Ni
ve Mn yiiksek oranlarda bulunmaktadir. V oraninin 0,5’e¢ artmasiyla YMK yapili
matris ile birlikte acik kontrastli bir faz ve bunun iginde koyu kontrast kiigiik
partikiiller ortaya c¢ikmistir. Agik partikiiller Cr, V agisindan zenginken koyu
partikiiller ve matris Ni ve Cr agisindan zengindir. V oraniin 0,75 ve 1 oldugu
numunelerde de ayni durum s6z konusu iken sadece acik partikiillerin orani artis
gbstermistir. Homojenizasyon islemi sonrasinda tanelerde kabalasma goriilmiis olup
genel olarak homojen dagilim yaninda kimyasal kompozisyonlarda degisimler
meydana gelmistir. Tavlama ile de diigiik V oranlarinda sertlikte hafif bir diisiis
olurken 0,5 V ve daha yiiksek iceriklerde 6zellikle matris sertliklerinde belirgin bir
artts meydana gelmistir. Sekil 3.22.’de basma testi sonuglar1 goriillmektedir. Yine
basma dayanim testlerinde diisiik oranda V iceren alasimlarda diisiik dayanim yiiksek
uzama gorilmis olup artan V orani ile birlikte dayanim degerlerinde de artis
meydana gelmistir. Alagimlarda V atomlarinin YMK faz i¢inde ¢oziinmesi mekanik
ozellikler agisindan 6nemli bir etki gostermezken olusan tetragonal faz yani sigma
faz1 asil olarak etki gostermistir. COCrFeMnNiVy alasimlarinda olusan sigma fazi
orani arttik¢a direkt olarak mekanik Ozellikleri artis gostermistir (Stepanov ve ark.,

2015a).
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Sekil 3.22. Homojenize edilen CoCrFeMnNiVx alagimlarinda basma testi egrileri (Stepanov ve ark., 2015a).
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Wang ve ark. AICoCrCuMn-x (x=Fe,Ti) alasimini ark ergitme yontemi ile tireterek
mikroyapt ve basma Ozellikleri ac¢isindan incelemiglerdir. AlICoCrCuMnFe
alasiminda YMK ve HMK fazlar birlikte goriilmiis olup YMK yogunlugu HMK
yogunluguna oranla daha diisiiktiir. HMK faz iki farklit HMK yapidan olusmus olup
ikisi spinodal ayrigma fazi olarak tanimlanabilir. AICoCrCuMnTi alagimi ise iki
farkli HMK faz, YMK faz ve AlCu,Mn-benzer fazindan olusmustur. iki alasimda da
dendritler aras1 bolgelerin bakirca yiiksek oranda zengin oldugu EDS analizlerinden
belirlenmistir. Bu katilagsma sirasinda bakirin segrege olmasindan kaynaklanmistir ve
elementlerin birbirleri ile aralarinda karigim entalpisi degerlerine atfedilmistir.
Bakirin diger elementlerle arasindaki karisim entalpisi yliksek degerlerde olmasi
sebebiyle diger elementleri dislayict yonde rol oynar. Ti iceren alasimin mekanik
ozellikleri daha ytiksek olarak belirlenmistir. AICoCrCuMnTi alasgiminin daha iyi
mekanik  ozellikler vermesi icerdigi AlCusMn-benzer intermetalik fazina
atfedilmistir. Intermetalik fazlar genel olarak kirilgan olmakla beraber yiiksek sertlik

ve yliksek akma dayanimi 6zellikleri gosterirler (Wang ve ark., 2015).

Stepanov ve arkadaslar1 yaptiklari ¢alismada AINbTiIV alagimini ark ergitme ile
iireterek mikroyapisal ve mekanik 6zelliklerini incelemislerdir. Hem dokiim hem de
homojenize edilen alasimda tek fazli HMK yap1 goriilmiistiir. Dokiim yapida yapilan
EDS analizlerinde dendritik alanlarda Nb zenginken dendrit aras1 bolgelerde Al oranmi
yiiksektir. Homojenizasyon sonrast dendritik yap1 ortadan kalkmustir. Sertlik dokiim
numunede 4315 MPa iken homojenize edilen numunede ¢ok fazla degismeyerek
4394 MPa’a ¢ikmistir. Homojenize edilen numuneye farkli sicakliklarda basma testi
uygulanmistir. Farkli sicakliklarda elde edilen basma mekanik o6zellikleri Tablo
3.6.’da verilmistir. Yiiksek sicakliklarda dahi 1yi dayanim degerleri elde edilmis olup
bu durum yiiksek Al igerigine atfedilmistir. Daha 6nce rapor edilen bir¢ok refrakter
HEA’dan daha diisiik yogunluga sahip AINbTiV alagiminda ayn1 zamanda daha iyi
yiiksek sicaklik dayanimi elde edilmistir (Stepanov ve ark., 2015b).
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Tablo 3.6. AINbTiV alagimi basma testi mekanik 6zellikleri (Stepanov ve ark., 2015b).
T(C°) oo, Op £ (%)
20 1020 1318 5
600 810 1050 12
800 685
1000 158

Baska bir ¢alisma da Yu ve arkadaslart AICoCrFeNiTiy alagiminmi (x= 0, 0,3 ve 0,5)
olacak sekilde ark ergitme yontemi ile iiretip mikroyapisal ve olusan fazlar agisindan
incelemiglerdir. XRD paternlerinde AlCoCrFeNiTips alasiminda kafes parametresi
2,935A ve 2,876A olan iki HMK fazin olustugu belirlenmistir. Bir HMK faz Al-Ni-
Ti acisindan zengin iken digeri Fe-Cr acisindan zengindir. Co ise her iki fazda
uniform olarak dagilmistir. Bu dagilim elementlerin aralarindaki karisim entalpisi
degerlerine baglanmistir. Ti icermeyen alasimda iki HMK faz kafes parametrelerinin
cok yakin olmasi sebebiyle XRD ile belirlenememistir. Artan Ti orani ile kafes
parametreleri arasindaki fark artmistir ve dolayisiyla difraksiyon pikleri de ayrilmaya
baslamigtir. Al-Ni-Ti agisindan zengin HMK fazin kafes parametresi artan Ti orani

ile 2,877A, 2,921A ve 2,935A degerlerini almistir (Yu ve ark., 2015).

Ji ve arkadaglar1 yaptiklari bir c¢alismada CoCrFeNiMn alasimimi mekanik
alagimlama ve sonrasinda spark plasma sinterleme yontemi ile iretip mekanik
alasimlama stiresinin etkilerini incelemislerdir. Yiiksek safliktaki ve 45 pm alti
boyutta tozlar esit oranlarda bir araya getirildikten sonra 60 saate kadar argon
atmosferinde 250 rpm devirde gezegensel bilyali degirmende mekanik alagimlama
islemine tabi tutmuslardir. Sonrasinda SPS yonteminde 800°C’de 10 dakika 5S0MPa
basing altinda sinterlemislerdir. Sekil 3.23.’de verilen grafikten de goriilecegi lizere
kisa mekanik alagimlama siirelerinde saf metallere ait pikler goriilmekte iken 30
saatlik alasimlamadan sonra pik yogunluklari iyice azalmistir. 60 saatten sonra ise
saf metal pikleri tamamen kaybolmus olup sadece YMK ve HMK yapilara ait pikler
goriilmiistiir. Artan mekanik alasgimlama stiresi ile kafes parametresi degerleri artig
gosterirken, tane boyutu azalma gostermistir. Sinterleme islemi sonrasinda ise yapida

sadece YMK yap1 kalmistir. Sinterlenen numuneye uygulanan basma testi sonucunda
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basma dayanimi 1987 MPa olarak bulunmustur. Sertligi ise 646 HV olarak
Olctlmiistir (Ji ve ark., 2015).
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Sekil 3.23. CoCrFeNiMn yiiksek entropili alasimin farkli siirelerde mekanik alagimlandirma ve SPS sonrasi
XRD paternleri (Ji ve ark., 2015).

Baldenebro-Lopez ve arkadaslari AICoFeMoNiTi yiiksek entropili alasimini 10 ve
20 saat siirelerde yiiksek enerjili bilyali degirmende mekanik alasgimlamaya tabi
tutmuslardir. Daha sonra iki eksenli basing altinda kompakt hale getirilen numuneleri
sinterleme ve ark ergitme olmak {izere iki farkli sekilde tiretmislerdir. 10 saatlik
mekanik alagimlama sonrasinda saf elementel pikleri kiigiilirken HMK pikleri
goriilmeye baslamistir. 20 saat sonrasi alasimlamada olusan piklerde daha fazla bir
degisim olmadii icin sinterleme ve ark ergitme yontemleri i¢in 10 saatlik mekanik
alasimlamaya tabi tutulan numuneler kullanilmistir. Sinterlenen numune
mikroyapisinda iki ana fazin yaninda birde ¢okelti fazi belirlenmistir. A¢ik kontrast
fazlarda Mo ve Fe icerigi yiiksek iken gri kontrasth fazda Al, Ni ve Ti icerigi
yiiksektir ve Co her iki fazda homojen olarak dagilmistir. Mikron alt1 ¢okeltilerde ise
aliminyum oksit icerigi yiiksektir. Ark ergitme yontemi hem mekanik alagimlanmis
hemde mekanik alagimlama uygulanmamis numuneler i¢in yapilmistir. Dokiim
islemi sonrasinda her iki tiirlii tiretilen numunede de iki farkli agik kontrast faz, bir
gri faz ve bir de koyu kontrast faz oldugu belirlenmistir. Dokiim ile iretilen
numunelerde sinterlenen numuneye gore daha biiyiik boyutlu taneler olusurken
cokelti fazi olugsmamustir. Sertlik testi sonucunda ise en yliksek sertlik 887 HV,

mekanik alagimlanmis dokiim numunede 767 HV ve mekanik alasimlandirilmamis
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dokiim numunede ise 652 HV sertlik degerleri elde edilmistir (Baldenebro-Lopez ve
ark., 2015).

Fan ve arkadaslar yaptiklar bir ¢alismada (FeCrNiCo)AlcCuy alasimini AlgsCuy (y=
0.5, 0.75, 1) ve AlCugs (x = 0.7, 0.75, 0.8, 0.9) olacak sekilde vakum ark ergitme
yontemi ile iiretmislerdir. XRD analizleri sonucunda AlpsCuy alasimlarinda y=0,5
icin sadece tek YMK faz pikleri goriilirken artan Cu orani ile Cu’ya ait pikler
olusmaya ve belirginlesmeye baslamistir. AlxCups alagimlarinda ise x’in her
degerinde YMK ve HMK fazlar goriilmiis olup artan x oranina bagli olarak YMK faz
piklerinde diisiis goriilirken HMK faz piklerinde artis gorilmiistir. SEM
mikroyapilarina bakildigina XRD sonuclarina paralel olarak AlgsCuy alasiminda 0,5
Cu oraninda tek faz goriiliirken artan Cu miktart ile birlikte bakirca zengin yeni bir
faz gortilmistiir. YMK faz dendritik bolgelerde bulunurken Cu-zengin faz dendritler
aras1 bolgelerde bulunmaktadir. AlxCups alasiminda da x=0,7 oranina kadar YMK
faz tek goriilirken artan Al oraniyla birlikte HMK yapili spinodal ayrisma fazi
goriilmiistiir. Mekanik 6zellikler acisindan bakildiginda en yiiksek basma mekanik
ozelligi Alp7Cups alasiminda 630 MPa akma, 2270 MPa basma ve %42,7 plastik
uzama olarak elde edilmistir. Bu yiiksek dayanim degeri kati eriyik dayanim arttirma
mekanizmasi ile Al atomunun olusturdugu NiAl intermetalik fazina ve yliksek uzama
degeri ise YMK fazin miikemmel plastik 6zelligine atfedilmistir. Al ayn1 zamanda
yiiksek atomik boyutu sebebiyle kafeste olusturdugu distorsiyon ile de dayanim
arttirict yonde katkida bulunmustur. AlpsCuy alasimlarinda EDS sonuglarindan da
goriilecegi tlizere artan Cu oraninin YMK faz i¢inde ¢oziiniirliigiinii etkilememis olup
mekanik Ozelliklerde de kayda deger bir degisim olusturmamistir. Alagimlarin
mekanik 6zellikleri Sekil 3.24.’de goriilmektedir. Sertlik degerlerinde ise en yiiksek
sonuglar Al oraninin en yiiksek oldugu Al;Cuy alasimlarinda 580 HV civarinda elde
edilmistir (Fan ve ark., 2014).
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Sekil 3.24. (FeCrNiCo)Al,Cu, alasimin basma testi egrileri (Fan ve ark., 2014).

Kao ve arkadaglar1 AlyCoCrFeNi yiiksek entropili alagimini tireterek aliiminyumun
dokiim ve homojenize hallerdeki mikroyapisal ve mekanik o6zelliklere etkilerini
incelemislerdir. Alasimlarin homojenizasyon islemleri 1100°C’de 24 saat olarak ve
ardindan suda hizli sogutma ile yapilmistir. Dokiim numunenin XRD sonuglarinda
x=0,5 oranina kadar yapida sadece YMK fazin oldugu goriilirken, bu orandan
x=0,75 oranina kadar HMK ve YMK fazin birlikte bulundugu belirlenmistir. Daha
yiiksek Al oranlarinda ise yapida tek faz olarak HMK kaldig1 goriilmiistiir. Sertlik
degerlerine bakildiginda YMK yap1 icin en yiiksek sertlik degeri olan 130 HV
x=0,375 oraninda elde edilirken HMK i¢in en yiiksek sertlik degeri 538 HV x=0,875
oraninda elde edilmistir. Homojenize edilen numunelere bakildiginda Al’nin 0,375
oranina kadar yapida tek YMK bulunurken bu orandan itibaren Al ve Ni agisindan
zengin diizenli HMK faz goriilmeye baslamistir. x=1,25 ve Ustli Al igeriklerinde de
Al ve Ni acisindan fakir baska bir HMK faz daha yapida olusmustur.
Homojenizasyon sonrasinda dokiim sonrasi yapiya gére HMK fazin oranindaki
degisime bagl olarak sertlik degerleri degiskenlik gostermistir. HMK faz oranimnimn
daha yiiksek oldugu numunelerde sertlikte artis goriiliitken HMK fazin daha diisiik
oldugu numunelerde sertlik diislis gostermistir. Sadece YMK fazin bulundugu
numunelerde en yiiksek sertlik 113 HV olurken tek HMK fazin bulundugu
numunelerde en yliksek sertlik 517 HV ol¢ililmiistiir. Sonug olarak Al artiginin kafes
yapisinda YMK’dan HMK faza gegisi gergeklestirdigi goriilerek Al’nin HMK
kararlastirict oldugu anlagilmistir. Artan Al oranina bagli olarak HMK orami artig

gostermis bu da sertlikteki artisin temelini olusturmustur (Kao ve ark., 2009).
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Chen ve arkadaslar1 Alg7sFeNiCr alasimina Co ve Ti etkisinin mekanik alasimlama
ve spark plazma ile iireterek etkisini incelemislerdir. Bu amacgla Al 7sFeNiCrCo,
Alg75FeNiCr ve Alg7sFeNiCrCoTigos alasimlart yiiksek safliktaki tozlari bir araya
getirerek 45 saat kuru 5 saat yas olmak iizere mekanik alasimlamaya tabi
tutulmustur. Mekanik alagimlanan tozlar bir araya getirilmek amaciyla 1273 K
sicaklikta 8 dakika siire ile sinterlenmistir. Mekanik alagimlama sonrast XRD
sonuglarma bakildiginda alasimlarda benzer olarak Al piklerinin Oncelikle
kayboldugu goriilmiistiir. Benzer sekilde 30 saatlik islem siiresinden sonra saf
element piklerinin yok oldugu belirlenmistir. Farkli olarak Alg7sFeNiCr alagiminda
30 saatlik siirede sadece Cr piklerinin oldugu ve Alg75FeNICrCoTig s alasiminda da
Ti piklerinin 15 saatlik siirede hala var oldugu belirlenmistir. Sonucunda c¢alisilan
elementlerin alasimlanma oranlari en yiiksek kabiliyetten diistige dogru Al-Co-Ni-
Fe-Ti-Cr seklinde siralanmistir. Alagimlanma kabiliyeti elementlerin  ergime
sicakliklart ve benzer ergime sicakliklari i¢in siineklilik tarafindan belirlenmektedir.
Sinter sonrasinda biitiin alagimlarda bir HMK ve bir YMK olmak iizere iki farkli yap:
goriilmiistiir. Alp75FeNiCrCo alasimindan Co’in ¢ikarilmasiyla HMK yap1 oraninda
artis meydana gelmistir, yine Alp7sFeNiCrCo alasimina Ti eklenmesiyle HMK yap1
oraninda artis goriilmistiir. T1 HMK yapici olarak gorev yaparken Co YMK stabilize
edici olarak rol almaktadir. Sinter sonrast SEM ve EDS sonuglar1 incelendiginde iki
farkli bolge belirlenmistir. Alagimlarda birbirine benzer olarak YMK yapida Fe-Cr-
Co zengin olarak bulunurken HMK fazda AI-Ni elementleri zengin olarak
bulunmaktadir. Alg75FeNICrCoTig s alasiminda farkli olarak HMK fazda Al ve Ti
zenginlesirken Ni iki fazda da esit oranlarda dagilmistir. Bu dagilim oOncelikle
elementlerin aralarinda karisim entalpisi degerlerinde sonra da atomik boyut
farkliliklarina baglanmistir. Alg7sFeNiCrCo, Aly7sFeNiCr ve Alg7sFeNiCrCoTig s
icin mikro sertlik sonuglar1 sirasiyla 577 HV, 556 HV ve 609 HV olarak elde
edilirken basma dayanimlar1 2221 MPa, 2184 MPa ve 2376 MPa olarak
bulunmustur. Alasimlarin yiiksek dayanim ve sertlik degerleri Al ve Ti ile elde edilen
kat1 eriyik dayanim artis1, ikiz sinir1 dayanim artist ve ¢ok ince taneli olmalari
sebebiyle tane siir1 dayanim artis1 mekanizmalarina atfedilmistir. Co’in alagimdan
cikarilmasi dayanimi biraz diisiiriirken Ti eklentisi dayanimda artis1 getirmistir (Chen

ve ark., 2015).
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Fu ve arkadaslar1 yaptiklar1 bir ¢alismada AlpgNiFeCrCo ve AlggNiFeCr alagimlarini
mekanik alasgimlama ve spark plazma sinterleme ve sicak pres (HP) yontemleriyle
iireterek hem kobaltin etkisini hem de iiretim yonteminin etkisini mikroyapisal ve
mekanik Ozellikler acisindan incelemislerdir. Tozlar 38 saat kuru ve 4 saat yas
mekanik alagimlama isleminden sonra 2 farkli sekilde sinterlenmistir. Bir yontemde
1 saat 1273 K 30 MPa sicak presleme uygulanirken diger yontemde 1273 K 30 MPa
8 dakika siire ile spark plazma sinterleme uygulanmistir. Alasimlarda kuru mekanik
alagimlama isleminden sonra saf element pikleri kaybolmus olup yas Ogiitme
isleminden sonra fazlarda kayda deger bir degisim olmazken partikiil boyutlarinda
diisiis goriilmiistiir. Alagimlarda oncelikle diisiik ergime sicakligl ve konsantrasyonu
sebebiyle Oncelikle Al tozlarmin ¢ozilindiigii belirlenmistir. Her iki alasimda da
mekanik alagimlama islemi sonunda bir HMK ve bir YMK fazin olustugu
goriilmiistiir. iki sinterleme islemi sonunda her iki alasimda da yiiksek oranda YMK
faz1 ve diisiik oranda HMK fazi olusmustur. Mekanik 6zellikler agisindan bakildigina
her iki alagimda da yiiksek basma dayanimi ve sertlik degerleri elde edilmistir. SPS
ile tiretilen AlpgNiFeCrCo alasiminda 1870 MPa akma dayanimi, 2150 MPa basma
dayanimi ve 594 HV sertlik elde edilmistir. HP ile iiretilen ayni alagimda ise 1830
MPa akma, 2298 MPa basma dayanimi ve 570 HV sertlik elde edilmistir. Co alasim
disinda birakildiginda ise alasimin mekanik 6zelliklerinde bir miktar diisiis oldugu
belirlenmistir. Bu durumu Co igeren alasimlarin daha kiigiik olmasina ve igerdikleri

HMK faz oraninin miktarca daha fazla olmasina baglanmistir (Fu ve ark., 2015).

Zhiqiang Fu ve arkadaglar1 yaptiklar1 bagka bir ¢alismada AlpgCoNiFe alasimi
tizerine Ti eklentisinin etkilerini arastirmiglardir. Bu amagla AlggCoNiFe ve
Tig4AlgeCoNiFe alasimlari 6nce mekanik alasimlama islemine tabi tutulmustur.
AlggCoNiFe alasimi hem SPS ve HP yontemiyle Tip4AlgsCoNiFe alasimi ise HP
yontemiyle sinterlemistir. Mekanik alagimlama islemini 38 saat kuru ve 4 saat yas
olarak uygulamiglardir. Bir yontemde 1 saat 1273 K 30MPa sicak presleme
uygulanirken diger yontemde 1273 K 30 MPa 8 dakika siire ile spark plazma
sinterleme uygulanmistir. XRD sonuglarina bakildigina AlgsCoNiFe alasiminda
mekanik alagimlama isleminden sonra oncelikle Al ve Co piklerinin kayboldugu Ni

ve Fe en son yok oldugu goriilmiistiir. 38 saatlik milling islemi sonunda YMK ve



58

HMK fazlarin olustugu goriilmiistiir. 42 saat sonunda ise piklerde degisim olmazken
kristal boyutlarinda diisiis gozlemlenmistir. Tig4AlgsCoNiFe alasiminda farkli olarak
mekanik alagimlama islemi sonunda HMK fazin olusmadigi Ti eklentisinin YMK
olusumunu kolaylastirdig: belirlenmistir. AlpsCoNiFe alagiminda her iki yontemle de
sinterleme sonunda oranca daha fazla olan bir HMK faz ve bir YMK faz olustugu
belirlenmistir. HP ile sinterlenen Tig4AlpsCoNiFe alasiminda ise bir YMK faz ile iki
farkli HMK faz ve birde bilinmeyen faz belirlenmistir. Mekanik oOzelliklerine
bakildiginda HP ile sinterlenen AlpgCoNiFe alasiminda 2913 MPa basma dayanimi,
865 HV sertlik; Tip4AlgsCoNiFe alagiminda ise 2737 MPa basma dayanimi ve 816
HV sertlik elde edilmistir. SPS ile iretilen AlpgCoNiFe alasiminda ise 2386 MPa
basma dayanimi ve 667 HV sertlik elde edilmistir. HP ile iiretilen numunelerdeki
yiiksek sertlik basma dayanimi degerleri Al ve Ti atomlarinin meydana getirdigi kati
eriyik sertlesme mekanizmasina ve tane sinir1 sertlik arttirma mekanizmasina
atfedilmistir. Ti eklenen alasimdaki mekanik O6zelliklerin diisiik olmasi ise bu
alasimdaki HMK faz oraninin diisiik olmasina baglanmistir. SPS ile sinterlenen
AlpsCoNiFe yiiksek entropili alasimmin HP ile iiretilene gore daha diisiik mekanik
ozellikler gostermesi de yine HMK faz oraninin SPS ile sinterlenen alasimdan daha

diisiik olmasina baglanmistir (Fu ve ark., 2014).

Zhang ve arkadaslar1 yaptiklari calismada CoCrFeNiTiAl alasimimi farkli mekanik
alagimlama siirelerinde ve tavlama isleminde olusan fazlar1 incelemislerdir. XRD
paternlerinde 6 saatlik mekanik alasimlama islemi sonunda piklerde diisiis
gozlenmeye baslanmistir. 18 saat sonunda piklerde genisleme goriilmiis ve bazi
piklerin kayboldugu belirlenmistir. 18 saatlik mekanik alagimlama islemi ile birlikte
kat1 eriyiklerin olugsmaya basladigr goriilmiis olup piklerin kaybolmas: da kristal
incelmesi, kafes distorsiyonu ve kat1 eriyikler sebebiyle meydana gelmistir. Kati
eriyiklerin olusumu yiiksek karisim entropisi ve mekanik alagimlama igleminin denge
dist haline atfedilmistir. Bilesen sayisinin artmasi karigim entropisinin artmasini
saglayacak bu da elementler arasinda rastgele diflizyonu kolaylastiracak ve bu
sekilde kat1 eriyik olusumu artabilecektir. Farkli silirelerde mekanik alasimlanan
tozlarin SEM mikroyapilarina bakildiginda ilk tane boyutlarmin 50 pm altinda

oldugu goriilmiistiir. Tozlarin 6 saatlik mekanik alagimlama isleminden sonra
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aralarinda soguk kaynaklanmasi ile tane boyutlarinda artis meydana gelmistir. Islem
stiresinin artmasiyla soguk kaynaklanmis aglomere parcalarin daha kiiciik parcalara
boliinmeye basladig goriilmiistiir. 30 saat sonunda toz boyutlar1 ortalama Sum’ye
kadar diismistiir. 60 saat sonunda 30 saatte oranla partikiil boyutlarinda daha fazla
diisiis goriilmezken partikiil sekillerinin daha kiiresel ve piiriizsiiz oldugu
belirlenmigtir. 18, 30 ve 60 saat mekanik alagimlanmis tozlarin DSC egrilerine
bakildiginda 25-1500°C araliginda benzer ekzotermik ve endotermik egilimler
gorilmektedir. Daha uzun mekanik alagimlama islemi uygulanan tozlarda daha
yiikksek ekzotermik enerji goriilmiistiir. Bu i¢c gerilmelerin serbest kalmasina
baglanmistir. 18 ve 30 saat mekanik alagimlama uygulanan alagimlarda 520 ve 525
°C sicakliklarda endotermik pikler goriilmiistiir. Bu enerji absorbsiyonu diger HMK
faza doniisiimle iliskilendirilmistir. Bunun disinda 800°C civarinda biitiin
alasimlarda ekzotermik yiikselis son bulmus ve sonrasinda uzun endotermik egriler
olusmustur. Bu durumda yiiksek sicakliklar altinda kristal yapisinin yikilmasina
baglanmistir. Egrilerin sonunda da endotermik pikler goriilmiis bu da alasimlarin
ergime sicakliklarina ulasildigini géstermistir. 30 saat mekanik alasimlanan alagim 1
saat stireyle farkli sicakliklarda tavlanmistir. 500°C’ye kadar XRD sonuglarinda bir
fark goriilmemis olup ilk faz doniisimii 520°C olacagr i¢in farkli HMK’lara ait
pikleri ilk olarak 600°C’de tavlanan alasimda goriilmesi beklenmektedir. 700°C’de
yapilan tavlamadan sonra bir miktar YMK c¢okeltilerin olustugu belirlenmistir.
800°C’den sonra yapi tamamen basit kati eriyiklerden olusurken difraksiyon pik
yogunluklarinda artig goriilmiistiir. Son olarak 30 saatlik mekanik alasgimlanan tozlar
SPS ile yogun hale getirmek amaciyla 800°C’de 10 dakika siireyle sinterlenmistir.
Sinter sonrast XRD sonuglarinda 800°C’de tavlanan alasim ile ayni olusumlar
goriilmistiir. Sertlik dl¢limiinde de 432 HV sertlik degerine ulasilmistir (Zhang ve
ark., 2010).

Dong ve arkadaglar1 AlCoCrFeNi yiiksek entropili alagimi iizerine yaptiklar1 bir
caligma da V katkisinin mikroyap1 ve 6zelliklere etkisini incelemislerdir. Bu amagla
AlCoCrFeNiVy x= 0, 0.2, 0.5, 0.8 ve 1.0 olacak sekilde vakum ark ergitme yontemi
ile tiretmislerdir. Dokiim sonrast XRD sonuglarina bakildiginda biitiin alasimlarda

HMK fazin ana faz oldugu goriilmiistiir. Bununla beraber x=0,5 alagiminda farkl
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olarak az miktarda diizenli bir HMK faz goriilmiistiir. En yiiksek pik olan (110) piki
incelendiginde artan V orani ile birlikte 20 acisinin diisme egilimi gosterdigi
belirlenmistir. Yine bu degisime bagli olarak kafes parametresi degeri artis
gostermistir. SEM  mikroyapilarinda x=0 ve x=0,2 alasimlarinda taneler arasi
dendritik segregasyon goriilmiistiir. Bu alasimlarda iki farkli faz goriilmiis olup acgik
kontrast fazda Al ve Ni zengin elementlerken koyu kontrast fazda Fe ve Cr zengin
elementler olarak EDS analizlerinde belirlenmistir. Daha yliksek V igeriklerinde ise
x=0,5ten itibaren dendritik segregasyon goriilmeyip farkli olarak nano boyutlu
kiiresel ¢okeltiler belirlenmistir. Mikroyapilarda agik kontrast ve koyu kontrast
olarak iki faz goriilsede XRD ve EDS sonuglarinda bunlarin ayni fazlar oldugu
goriilmiistiir. V katkisi ile segregasyon azalmis olup mikroyapiy:r homojenize edici
yonde etki gdstermistir. Alasimlarin mekanik 06zelliklerini belirlemek amaciyla
basma testi ve sertlik 6l¢iimii yapilmistir. V orani artisiyla akma ve basma dayanim
degerleri artarken plastik uzama degerleri diislis gOstermistir. En yiliksek basma
dayanimi degeri 3297 MPa ile x=0,2 alasiminda elde edilmistir. Sertlik Sl¢iimleri
sonucunda da V icermeyen alagimda sertlik 534 HV iken artan V orani ile birlikte
648 HV’ye kadar artis gostermistir. Mekanik Ozelliklerdeki bu artis V artis1 ile
birlikte kat1 eriyik sertlesmesine atfedilmistir. X=0,2 alasimi hem yiiksek sertlik ve
dayanim hem de yiiksek plastik uzama gostermistir. Bu alasimda spinodal ayrigsma
faz1 goriilmistiir. Bu sayede alasim kati eriyik sertlesmesi ve dagilim dayanim
arttirict mekanizmalar ile yliksek mekanik 6zellikler gostermistir. Caligmada ayrica
alagimlarin manyetik ozellikleri incelenmis olup x=0,5’e¢ kadar alasimlar tipik
ferromanyetik 6zellik gosterirken x=0,8 ve 1 olan alasimlarda tipik olarak
paramanyetik davranig gostermistir. Paramanyetik bir element olan vanadyum orani
artis1 ile manyetik Ozellik ferromanyetik Ozellikten paramanyetik 6zellige dogru

degisim gostermistir (Dong ve ark., 2014).

Lee ve Shun yaptiklart bir ¢alismada AlgsC0oCrNiTigs yiiksek entropili alagimini ark
ergitme yontemi ile iiretip 773 K’den 1473 K sicakliga kadar her 100 K aralikta 24
saat tutarak yaslandirma davranisint XRD, SEM ve sertlik sonuglar1 agisindan
degerlendirmiglerdir. XRD sonuglarinda dokiim numune ve 1273K’e kadar

yaslandirma islemi uygulanan numunelerde diizenli HMK, HMK, YMK ve ¢ fazi
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olmak iizere 4 faz goriilmiistiir. 1373K’de yaslandirilan alagimda diizenli HMK,
YMK ve ¢ fazi olmak iizere 3 faz belirlenmistir. 1473 K’de yaslandirilan numunede
ise diizenli HMK, HMK ve YMK fazlar1 goriilmiistiir. 6 faz1 1473 K altindaki
sicakliklarda kararli iken bu sicakliktan itibaren HMK faz tekrar bulunmaktadir.
SEM mikroyapt goriintiilerinde dokiim numune ve 1273 K’e kadar yaslandirilan
numunelerde dendritik yapi bulunurken daha yiiksek sicakliklarda yaslandirilan
numunelerde dendritik yapi1 kaybolmus olup taneli mikroyapiya donlismiistiir.
Dendritik bolgeler HMK, YMK ve ¢ fazlarini igerirken, dendritler aras1 bolgelerde
otektik yapinin bilesenleri olan HMK ve diizenli HMK fazlarindan olusmaktadir.
Dendritlerde ve dendritler arast bolgelerde 873 K’den 1273 K’e kadar HMK faz o
faza transfer olurken bu transfer 1373 K’de tamamlanmistir. Sertlik sonuglarina
bakildiginda artan yaslandirma sicakligi ile once sertligin arttig1 973 K’den sonra ise
aksine diisiis gosterdigi goriilmiistiir. Bu durum diisiik yaslandirma sicakliklarinda
HMK fazin ¢ fazina doniismesine ve sonra yaslandirma sicakliginin artmasiyla
dendritik bolgenin genislemesi ve dolayisiyla sigma fazin yok olmast ve YMK faz
oraninin artmastyla agiklanmistir. En yiiksek sertlik 820 HV ile 1073 K’de
sinterlenen numunede elde edilmistir. Dokiim numunenin sertligi ise 743 HV’dir

(Lee ve Shun, 2014).

Wang ve arkadaglar1 yaptiklar1 bir ¢aligmada AlCrFeCoNiCu yiiksek entropili
alasiminda olusan fazlarin detayli olarak inceleyip mekanik ozelliklere etkisini
arastirmiglardir. Alasim ark ergitme yontemi ile homojenligi saglamak amaciyla 4
tekrar ile tiretilmistir. TEM goriintiilerine ve paternlerine bakildiginda diizenli HMK,
HMK ve c¢okelti halinde YMK fazlari goriilmiistiir. Cokeltilerin  mikroyap1
goriintiisiinde diizenli HMK faz lizerinde dagildig: belirlenmistir. EDS analizlerinde
HMK fazin Fe ve Cr agisindan; diizenli HMK fazin ise Ni ve Al agisindan zengin
oldugu goriilmiistiir. Co dagilimi iiniform iken ¢okeltilerin de Cu agisindan zengin
oldugu tespit edilmistir. Diizenli HMK faz bilesenlerinden farkli olarak ama NiAl
intermetaligine benzer olarak HMK yapiya sahip. Co’inda NiAl intermetaliklerinde
¢Oziinme yeteneginin yiiksek oldugu diisiiniildiiglinde bu diizenli HMK fazin
intermetalik oldugu sonucuna varilmistir. CrFeCoNiCu alasimina esmolar oranda Al

katilmast halinde NiAl intermetaligi olusabilecegini tespit etmislerdir. Al yiiksek
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atomik yarigap1 ve yiiksek baglanma kuvveti sebebiyle kat1 eriyikleri kararsiz hale
getirebilmektedir. Yine diger elementlerle yiiksek negatif karisim entalpisi sebebiyle
kuvvetli bilesik yapma egilimi yiiksektir. Kat1 eriyik olusumu icin yiiksek karigim
entropisi gerekirken intermetalik olusumu i¢in yiiksek negatif karisim entalpisi
gerekmektedir. Ancak AlCrFeCoNiCu alasiminda karigim entropisi Gibbs Serbest
Enerjisini diigiiren karisim entalpisi degerinin {istesinden gelmek igin yeterli degildir.
Basma testi sonucunda bakildiginda Al igeren alasimin basma dayanimi 1147 MPa
iken CrFeCoNiCu alagiminin 237 MPa oldugu goriilmiistiir. Yiiksek dayanim Al ile
olusan intermetalik fazin dagilim dayanim arttirma mekanizmasina sebep olmasi ve
yine Al atomunun olusturdugu kati eriyik dayanim arttirma mekanizmasi ile

meydana geldigi sonucuna varilmistir (Wang ve ark., 2009)

Wang ve arkadaslar1 yaptiklar1 bir ¢alisma da (Fe3sNizgMnszAliz)i00xTix alasiminda
titanyumum mikroyap1r ve mekanik 6zelliklere etkisini incelemislerdir. Bu amacla
X=%0, %2, %4, %6 olacak sekilde ark ergitme ile iiretip daha sonrasinda 823 K’de
24 saat ve 1173 K’de 20 saat olacak sekilde tavlama islemi yapmislardir. Dokiim
numunelerin SEM mikroyapilarina bakildiginda Ti igermeyen alagimda agik gri
YMK ve koyu gri B2 olmak iizere iki farkli faz goriilmiistiir Ti oraninin %4’e kadar
artmasiyla alagimlar lamelli yap1 gostermis olup Ti oraninin %6 olmasiyla lamelli
yap1 kaybolmustur. %2 ve %4 Ti igeren alagimlarin tavlama sonrasi mikroyapilarina
bakildiginda 823 K 24 saat i¢in belirgin bir degisim yokken, 1173 K 20 saat tavlanan
numunelerde lamel kabalasmasi goriilmiistiir. Azalan Ti orani ile birlikte lameller
arast mesafe azalmistir. XRD patternlerinde de tiim alasimlarda bir YMK ve bir B2
faz1 olmak tizere iki faz belirlenmistir. EDS analizlerinde YMK fazda Fe ve Mn
zengin olarak goriiliirken, B2 fazinda Al ve Ni elementleri daha zengindir. Gerilme
gerinim egrilerine bakildiginda oda sicakligi akma ¢ekme ve sertlik 6zellikleri Ti
artis1 ile belirgin artis gostermistir. Ti icermeyen alasimda 270 MPa olan akma
dayanim1 %4 Ti eklentisiyle 953 MPa’ya artis gostermistir. Uzama degerlerinde ise
tam tersine bir durum s6z konusudur. %2 ve %4 Ti igeren alasimlarin 823 K tavlama
sonrasi akma dayanimi ve sertlik degerlerinde bir miktar artig goriilmiis olup 1173 K

de yapilan tavlama sonrasinda FezsNijgMnzszAlisTis alasiminda dayanim ve sertlik
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degerlerinde fazlarin kabalagsmasi sonucu kayda deger miktarda diisiis goriilmiistiir

(Wang ve ark., 2016).

3.12. Potansiyel Kullanim Alanlari

Giliniimiizde ¢ogu ileri teknoloji uygulamalarda geleneksel alasimlar kullanilsa da her
zaman daha yiiksek performansa sahip malzeme ihtiyaci1 hissedilmektedir. Rekabet,
merak odakli arastirmalar, minyatiirlesme, ¢ok islevlilik, ¢evresel problemler, pazar
¢ekme yarig1 ve artan iiriin sorumlulugu gibi birgok itici giigle yeni tiir malzemelerin
gelismesi siirmektedir. Ornegin uzun &miirlii parcalar ve sistem demek diisiik
degisim maliyeti ve kaynak kullanimi demektir. Buna ek olarak yiiksek ener;ji
koruma etkisi ile yiiksek sicakliklarda ve basinglarda ¢alisan pargalar enerji tiiketimi,
maliyet ve kirliligi diisiirebilirler (Murty ve ark., 2014).

Ustiin 6zellikler beklenen yiiksek entropili alagimlar birgok uygulama igin iyi bir
aday malzemedir. Diisiikk yogunluk ve yiiksek dayanim isteyen pargalar tasima ve
enerji sektorlerinde kullanilabilir. Siirtiinme ile 1sinma; siipersonik ucgaklarin ytlizey
sicakligini 300 °C'nin ¢ok tistline ¢ikarabilir ve tiirbin fanli jet motorlarinin birinci ve
ikinci kademe tiirbin boliimlerindeki sicakliklar 400°C'yi asabilir. Bu uygulamalar
asir1 ¢alisma kosullarinda performans, giivenilirlik ve dayaniklilik gerektirir. Ugak
motorlarinda genel olarak Ti-bazli alasimlar kullanilmaktadir. HEA’lar celik ve

titanyum alagimlarinin yerini almak i¢in iyi bir adaydir (Steadyman ve Rao, 2015).

HEA'lar, yiiksek sertlik, asinma direnci, yliksek sicaklikta yumusama direnci, anti
korozyon ve bu Ozelliklerin kombinasyonlart nedeniyle makine bilesenlerini ve
parcalarin yiizeyini korumak i¢in kullanilabilir. Yiiksek radyasyon direngleri ve
yiiksek korozyon direncleri sebebiyle HEA’lar niikleer yakitlarin ve yiiksek basing
tanklarinin giydirilmesinde potansiyel adaydirlar (Zhang ve ark., 2014; Steadyman
ve Rao, 2015).

Yiiksek entropili alagimlarinin tel haline ve tozlara doniistiiriilmesi ve daha sonra

parca yiizeyine plazma ark veya termal olarak piiskiirtiilmesi seklinde kullanilabilir.
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Bununla birlikte HEA’lar refrakter metal olarak termal bariyer kaplamalarda
kullanilabilir (Zhang ve ark., 2014; Steadyman ve Rao, 2015).

HEA’lar yiliksek korozyon, anti oksidasyon ve asinma direnci 6zellikleri nedeniyle
gida muhafaza ve pisirme triinlerinde kullanilan kaplamalarda kullanilabilir. E-coli
gibi bakterilerin ve kolonilerin ¢gogalmasi ve insast onlenebilir (Steadyman ve Rao,
2015).

HEA’lar milkemmel paramanyetik, ferromanyetik ve yumusak manyetik 6zellikler
gosterebilir. HEA’larin 6zel fiziksel ozellikleri, nerdeyse sabit direngleri onlari
elektronik uygulamalar i¢in kullamish hale getirmektedir. Ozellikle elektronikte
elektromanyetik paraziti onlemek i¢in kullamlabilirler. Ornegin, 13000MHz'de 1
pm'lik bir kaplama, ekran olarak ticari uygulamalarda etkili olabilir. Yiiksek
frekansli iletisim malzemelerinde kullanilabilir. CrMnFeCoNi alasimi, sivilastirilmig
gaz deposu gibi kriyojenik uygulamalarda kullanilabilir ve 77K kadar diisiik
sicakliklarda mekanik 6zellikleri koruyabilir (Zhang ve ark., 2014; Steadyman ve
Rao, 2015).

Bunlarla birlikte yiiksek dayanimlar1 sayesinde takim malzemeleri {iretiminde,
yiikksek korozyon direnci sayesinde kimyasal tesislerde ve deniz malzemeleri
tiretiminde, yiiksek sicaklik dayanimi sayesinde yangindan kac¢inmak i¢in ¢ok katl
yapt elemanlarinda, siiper iletken tiretiminde, termoelektrik malzeme {iretiminde,
fonksiyonel kaplamalarda, otomobiller i¢in hidrojen depolarinda ve daha bir¢ok

alanda yiiksek entropili alagimlar yerine gore istenen oOzelliklerde iiretilmesiyle
kullanilabilir (Murty ve ark., 2014).

3.13. Gelecek Beklentileri

Son 10 yilda HEA’larla ilgili 500 den fazla dergi ve konferans makalesi basild.
Bununla birlikte, tim HEA diinyasinin anlayisi heniiz emekleme asamasindadir.
Malzeme bilimi ve kati hal fizigi temel olarak bir ya da iki ana unsuru olan

geleneksel malzemeler tizerine kuruldugundan, HEA lardaki olusumlar malzemelerin
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daha iyi anlasilmasi i¢in ilging olacaktir. Tiim ¢dziinen matris, karigim entropisinin
degisik katkilari, benzemeyen atom ¢iftleri arasindaki etkilesim, kisa mesafe
diizenleri, kafes distorsiyonu, elektriksel ve termal iletkenlik, termal genlesme,
bosluk konsantrasyonu, diflizyon katsayilari, faz dontisiimleri, Young Modiil’leri,
dislokasyon enerjisi, istifleme hatasi enerjisi, tane sinir1 enerjisi, kayma ikizlenmesi,
dayanim arttirma, toklastirma, kirilma, yorulma, siiriinme, asinma, korozyon ve
oksidasyon gibi 0Ozellik ve davramislarin mekanizmalariyla birlikte tam olarak

anlasilmasi1 gerekmektedir (Murty ve ark., 2014).

Seramik katkili kompozit HEA’larin yani yliksek entropili seramiklerin daha fazla
arastirilmaya ihtiyaci vardir. Boyle bir kombinasyonla, geleneksel kompozitler
tarafindan kolaylikla elde edilemeyen kritik uygulamalar icin pek c¢ok firsatin
bulunabilecegi ¢ok sayida kompozit iiretirebilir (Murty ve ark., 2014).

Orta-entropi alasimlar1 (MEA’lar) lizerine daha fazla arastirma yapilmasi da
gereklidir. MEA’larda hala genis bir alan bulundugu bilinmektedir. Bu makul bir
yaklagimdir. Hem yiiksek entropi tarafindan bakilinca hem de diisiik entropi
tarafindan bakildiginda MEA’larin  gelismemis alanlarina yeni kivilcimlar

olusturulabilir (Murty ve ark., 2014).

Olas1 uygulamalart bulmak ig¢in mevcut veritabanlarinin degerlendirilmesi
gerekmektedir. HEA’larin, HEClerin veya bunlarin bilesiklerinin geleneksel
malzemelerin karsilastig1 bir¢ok darbogazi ¢cozebilecegine inanilmaktadir. Veritabani
hala sinirli olmasina ragmen, potansiyel uygulamalariin pek ¢ok Onerisi literatiirden
goriilmektedir. Bu, alagimlarin hazirlanmasina ek olarak genis bir aralikta
ozelliklerin 6lciilebilmesini saglar. Istenen o6zelliklere bagli olarak optimum
kompozisyonun bulunmasinda daha etkili olunabilir. Ayrica yapilart ve mikroyapilari
etkili bir sekilde incelenebilir. Ornegin, birden gok ¢dzeltinin ayni anda varligindan
kaynaklanan kafes distorsiyonu olgiilmelidir. Distorsiyonun dislokasyonun hareketi
tizerindeki etkisi anlagilmalidir. Modelleme ve simiilasyonlar ile daha fazla arastirma

gereklidir. Yeni hesaplama araclar1 olarak, entegre hesaplamali malzeme
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miithendisligi ve materyal genomu yaklagimi ile olaganiistii bir ilerleme beklenebilir

(Murty ve ark., 2014).

Sonug olarak HEA’lar ve HE-bagintili malzemelerin farkli uygulama alanlarinda
potansiyeli vardir ve ¢ogu sektorde geleneksel malzemelerin yerini almasi
beklenmektedir. Sadece son 10 yilda bile olaganiistii ilerleme kaydedilmistir. Bu
arastirma konusu kiiresel olarak dikkati tizerinde toplamistir ve parlak bir gelecek

gorilmektedir (Murty ve ark., 2014).



BOLUM 4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Amacg

Yiiksek entropili alasimlar veya diger adiyla ¢ok bilesenli alasimlar son on yildir
bilinen ancak ciddi anlamda son yillarda arastirilmaya baslanan bir alagim tiirtidiir.
Bu alasim tiirii basit sade yapilar ile yiiksek sicaklik direnci, yiiksek dayanim ve
yiiksek oksidasyon direnci gibi onemli mekanik ve yapisal &zelliklere sahip
olabilmektedir. Heniiz endiistriyel olarak uygulanmasina rastlanmasa bile istenen
ozelliklere gore ayarlanabilen bilesimi ve yapist ile bilimsel ¢alismalarda son yillarda

en c¢ok arastirilan konulardandir.

Bu alasimlar, genel olarak esit veya esite yakin oranlarda 5 veya daha fazla sayida
element iceren kati eriyik alasimlart olarak tanimlanmaktadir. Yiiksek entropi
tasarimi; benzersiz Ozellikler icin baskin elemente bagli veya mikro alagim
elemanlari ile olusturulan alasimlarin gelisen ileri teknolojik malzemelerin ihtiyacini
karsilamakta yetersiz kalmasi ile ortaya c¢ikmistir. Geleneksel alasim gelistirme
stratejisi, bir veya iki bilesene dayanan alagimlar hakkinda muazzam miktarda bilgi
saglar. Hemen hemen esit oranlarda birka¢ ana bilesen igeren alagimlar hakkinda ise
¢ok az veya hig bilgi yoktur. Kristal fazlarin olusumu, yapist ve 6zellikleri tizerine
teorik ve deneysel calismalar, bir veya iki ana bilesene dayanan alasimlar ile
siirlandirilmigtir. Bu nedenle bilgi ve anlayis, ¢cok bilesenli bir faz diyagraminin
koselerine ve kenarlarina yakin alasimlar {izerinde oldukca gelismis ve faz

diyagraminin merkezinde bulunan alagimlar hakkinda daha az bilgi elde edilmistir.

Calismanin bu boliimiinde 8 farkli konsantrasyona sahip yiiksek entropili alagimlar
literatlirde daha once denenmemis ECAS ile iiretilmeye calisilmistir. Bu noktadaki
amag, dokiim ve farkli sinterleme yontemleriyle iiretimi daha 6nce yapilmis olan

yiiksek entropili alasimin ¢ok kisa siirelerde farkli bir yontemle iiretiminin
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arastirilmasidir. Ayrica Fe, Cr, Ni, Co, Al ve Ti metallerinden olusan alasimda Al ve
Ti konsantrasyonlar1 degistirilerek bu elementlerin sonuglara etkisinin belirlenmesi
de hedeflenmistir. Al ve Ti’nin alasimin mekanik 6zelliklerini iyilestirecegi ve hatta
baglayici bir 6zellik katacagr diisiiniilmiistiir. Calismanin akis semas1 Sekil 4.1.°de

verilmistir.

numune
bilesimlerinin

belirlenmesi

bilesime bagli
olarak toz
karigiminin
hazirlanmasi

hazirlanan
tozlarin
degirmende
karistirilmasi

toz

karigiminin
peletlenmesi

peletlenen
numunelerin
sinterlenmesi

peletlenen
numunelerin
dokimii

mikroyapi mikroyapi
analizi ve analizi ve
mikrosertlik mikrosertlik

Olctimii Olctimil

homojenizasyon

homojenizasyon
181l iglemi

l l

mikroyapi
analizi ve

181l iglemi

mikroyapi
analizi ve

mikrosertlik
Ol¢limii

mikrosertlik
Olcimii

oksidasyon

testi

oksidasyon
testi

Sekil 4.1. Caligmanin akis semasi.
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4.2. Numunelerin Hazirlanmasi

Tez calismasinda kullanilacak numuneler i¢in 6ncelikle numune konsantrasyonlari
belirlenmistir. Bu amacla 6zellikleri Tablo 4.1.’de verilen 6 farkli metal tozu Alfa
Aerosol firmasindan temin edilmistir. Tez g¢alismasindan Once yapilan deneme
tiretimleri ile de uygun olacak sekilde Tablo 4.2.°de belirtilen bilesimler tez

numunesi bilesimleri i¢in belirlenmistir.

Tablo 4.1. Tezde kullanilan tozlarn 6zellikleri.

Ozellikler Saflik(%) Toz boyutu (um)

Fe 98 35-40
Ni 99,8 35-40
Cr 99 35-40
Co 99,8 35-40
Ti 99,5 35-40
Al 99,5 35-40

Tablo 4.2. Tez de kullanilacak numunelerin kimyasal igerikleri.

Element ag.%

Numune Fe Cr Co Ni Al Ti
T1, Tlgswim FeCrCoNiAlgs 22,22 2222 2222 2222 1111 -
T2 FeCrCoNiAlpsTigps 21,05 21,05 21,056 21,05 10,50 5,25

T3, T3gskam FECrCoNiAlgsTips 20,00 20,00 20,00 20,00 10,00 10,00
T4, Tdgsrim FECrCoNiAlysTi 18,18 18,18 18,18 18,18 9,09 18,18

T5, TSasam FeCrCONiTios 2222 2222 2222 2222 - 1111
T6 FeCrCoNiAlgTios 21,05 21,05 21,05 21,05 525 105
T7, T7asam FeCrCONiAlTios 18,18 18,18 18,18 1818 18,18 9,09
T8 FeCrCoNi 2500 2500 2500 2500 - -

Tablo 4.2.”de belirtilen bilesimdeki numuneler hassas tartim aletleri ile toz halde bir
araya getirilmistir. Hazirlanan bilesimler kapali hazneler ic¢inde hafif dovme
sartlarinda bilyal1 degirmen vasitasiyla 4 saat siireyle karistirma islemine tabi
tutulmustur. Karisim islemi bitince numuneler pres yardimiyla 250 MPa basing
alinda 18 mm c¢apli dairesel sekilde pelet hale getirilmistir. Sinterlenecek

numunelerin her biri 3 gram agirhikta olacak sekilde preslenmistir. Dokiim ile
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tiretilecek numuneler ise toplam agirligit 100 gram olacak sekilde pelet hale

getirilmistir.

4.3. Numunelerin ECAS ile Sinterlenmesi

Elektrik akim destekli sinterleme yontemi mekanik bir basing altinda elektrik
akiminin toz ya da kompakt numune lizerine uygulanmasiyla yogun {iriin elde etmek
icin kullanilan bir sinterleme yontemidir. Elektrik akimi numune iizerine mekanik
basing ile birlikte uygulanir. Sicaklik uygulanan elektrik akiminin numune ya da toz
tizerinden gegmesiyle Joule etkisi ile saglanir. Yontem yiliksek 1sitma hizi, diistik
sinterleme sicakligi, disiik islem siiresi, sinter katkilarini gidermesi gibi
avantajlartyla geleneksel sinter yontemlerinden ayrilmaktadir. ECAS sisteminin
sematik goriintiisii Sekil 4.2.’de verilmistir (Orru ve ark., 2009; Cordier ve ark.,
2012; Yener ve ark., 2014; Yener ve ark., 2015; Erdogan ve Zeytin., 2016; Erdogan
ve ark., 2016).

Sinterleme islemi i¢in Oncelikle her numunede farkli olarak kullanilacak kaliplar
uretilmistir. Kalip sekli ve olgiileri Sekil 4.3a.’da verilmistir. Sinterleme isleminde
kullanilacak kaliplarda alt pim siki gegme ile orta parcaya sabitlenirken iist pim
hareketli olacak sekilde tasarlanmistir. Numune kalip igine yerlestirilirken kalip
icinde numuneye iletkenligi saglamak amaciyla hem istii hemde alt1 grafit tozu ile
desteklenmistir. Grafit tozu ile kaplanan numune kalip i¢inde el ile sikistirildiktan
sonra iist pim yerlestirilmistir. Her numune i¢in ayr1 olusturulan kaliplar elektrik
iletimini saglayan bakir elektrot plakalar arasinda yerlestirilmistir. Bakir elektrotlar
ayni zamanda hidrolik pres yardimiyla kaliba pres uygulayabilecek bir diizene
sahiptir. Bu sekilde elektrotlar arasina yerlestirilen kaliba 50 MPa ilk basing
uygulanmistir ve sinterleme siiresince basing serbest birakilmistir. Sinterleme islemi

sonucunda tiretilen numunelerin makro gorselleri Sekil 4.3b.’de verilmistir.
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Mekanik
basing

Elektrik

Elektrotlar Enerji
Kaynagi

Mekanik
basing

Sekil 4.2. Elektrik akim destekli sinterleme sematik goriintiisii

a) 18,15mm | b)

%

Sekil 4.3. a) Sinterleme isleminde kullanilan kalip sekli ve boyutlar1 b) Sinter numunelerin makro gorselleri.

Sinterleme islemi icin siire olarak 300 saniye ve akim olarak 2500 A islem
parametreleri belirlenmistir. Akimin ilk uygulanma aniyla siire baslatilmis ve ilk 30
saniye i¢inde 2500 A akim degerine ulasilmistir. Akim sinterleme islemi sona erene

kadar sabit tutulmustur. 300 saniye sonunda sinterleme isleminin bitisiyle kalip dis1
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sicakligin 250°C’ye diismesi beklenmis ve kalip bu sicaklikta elektrotlar arasindan
alimmigtir. Daha sonra kalibin oda sicakligina diismesiyle numune kalip i¢inden

¢ikartilmistir.

4.4. Sinter Parametreleri

Elektrik akim destekleme ile sinterlemede, sinterleme islemi kalip ve numune
lizerine uygulanan elektrik akimina karsi gosterilen dirence bagli olarak sicaklik
artist ile saglanmaktadir. Kaliplarin {initeye yerlestirilmesi ve akimin ilk
uygulanmasiyla gosterilen yiiksek dirence bagli olarak islemin ilk saniyelerinde hizli
bir sicaklik artis1 saglanmistir. Sinter islem siiresinin ilerlemesiyle gosterilen direng
azalmis ve boylece sicaklik artis1 yavaslamis hatta bazi numunelerde islem sonunda
dengeye ulasmistir. 30. saniyeye ulasilmasiyla akim 2500 A’de ulagsmis ve islem
sonuna kadar sabitlenmistir. Sinterleme iglemi siiresince voltaj ve lazer termometre
yardimiyla kalip disinda ulasilan sicaklik 6l¢iilmiis ve kaydedilmistir. Elektrik akim
destekli sinterleme islemi sirasinda ulasilan voltaj ve sicaklik degerleri Tablo 4.3. ve

4.4.’de verilmistir.

Tablo 4.3. T1, T2, T3 ve T4 alagimlari i¢in sinterleme sirasinda 6lgiilen voltaj ve sicaklik degerleri.

T1 T2 T3 T4
Siire  Voltaj  Sicakhk  Voltaj  Sicakhk  Voltaj  Sicakhk  Voltaj  Sicakhk
G (V) C0) V) °0) V) °0) V) °0)
30 2,2 260 2 230 2,1 150 1,6 220
60 2,1 510 1,8 550 1,9 490 15 430
90 1,9 642 1,7 690 1,9 638 14 555
120 1,7 710 1,6 780 1,6 694 13 635
150 1,6 800 1,7 847 15 745 1,3 670
180 1,6 820 1,8 870 15 770 13 704
210 15 823 1,8 873 15 810 1,2 734
240 15 823 1,6 881 15 820 1,2 758
270 15 825 1,7 870 15 840 1,2 785

300 15 825 1,7 877 15 860 1,2 786
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Tablo 4.4. T5, T6, T7 ve T8 alagimlari i¢in sinterleme sirasinda 6lgiilen voltaj ve sicaklik degerleri.

T5 T6 T7 T8
Siire  Voltaj Sicakhk  Voltaj Sicakhik  Voltaj Sicakhk  Voltaj Sicakhik
(sn) V) O V) (°O) V) O V) O
30 1,8 262 1,8 216 1,7 205 1,7 240
60 1,6 574 1,7 450 1,6 504 15 470
90 1,6 707 1,6 590 15 633 15 616
120 1,4 780 1,6 650 1,4 723 15 685
150 1,4 829 15 700 1,3 747 1,4 730
180 1,3 850 15 756 1,3 785 1,4 775
210 1,3 967 15 785 1,3 815 1,3 794
240 1,3 868 15 798 1,3 835 1,3 805
270 1,3 870 15 807 1,2 848 1,3 811
300 13 869 1,5 808 1,2 847 1,3 813

4.5. Dokiim Islemi

T1, T3, T4, TS ve T7 kompozisyonlu numuneler sinterden farkli olarak dokiim
yontemiyle de tretilmistir. Yiksek safliktaki tozlar sinter islemiyle ayni sekilde
karistirilmis ve pelet hale getirilmistir. Hazirlanan alagimlarin dokiim islemi Ambrell
Easy Heat Li 8310 indiiksiyon cihazinda yapilmistir. Pozitif argon basinci altinda
yapilan dokiim isleminde karigimlar ergime ve alasimlama icin 1550-1600°C sicaklik
araliginda minimum 2 dakika bekletilmistir. Pota olarak yiiksek yogunluklu aliimina
pota kullanilmistir. Homojen bir karigim elde edildikten sonra ergimis alasim bakir
tabanli paslanmaz celik kaliba dokiilmiistiir. Kalip boyutlar1 60 mm x 30 mm’dir.

Dokiim sisteminin sematik goriintiisii Sekil 4.4.”de verilmistir.
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Sekil 4.4. Dokiim sistemi sematik goriintiisi.

4.6. Homojenizasyon Islemi

74

Hem dokiim hemde sinter alagimlarda ilk {iretim sonrasi yapidaki bilesim

dengesizliklerini gidermek amaciyla homojenizasyon 1sil islemi uygulanmistir.

Homojenizasyon islemi Protherm marka PTF 16/80/610 tiip firinda (Sekil 4.5.) argon

atmosferi altinda uygulanmistir.

Sekil 4.5. Protherm PTF 16/80/610 model tiip firin.
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Tez caligmasina konu olan bilesimdeki alasimlara uygun homojenizasyon sicaklig
ve siiresi daha dnce yapilan deneme iiretimi numunelere farkli sicaklik ve siirelerde
uygulanan homojenizasyon islemleri ile tespit edilmistir. Bu sebeple en uygun islem
parametreleri olarak tiim alasimlarda ayni sartlar1 saglamak adina 1200°C sicaklik ve

18 saat siire olacak sekilde belirlenmistir.

4.7. Oksidasyon Islemi

Cok bilesenli, yiiksek entropili alasimlar; kristal yapilari, uygun mekanik 6zellikleri,
yiiksek sicaklik fazi kararliliklart ve oksitleyici / asindirict ortamlarda bozunmaya
kars1 direngleri nedeniyle, yiiksek sicaklik malzemeleri i¢in potansiyel alternatifler
olarak arastirllmaktadir (Butler ve Weaver, 2016). Bu amagla bu tez ¢alismasi
kapsaminda iiretilen ayn1 bilesimdeki dokiim ve sinter numuneleri homojenizasyon
islemi sonrasinda oksidasyon testine tabi tutulmustur. Oksidasyon testi igin
parametreleri i¢in 1000°C sicaklik ve 5, 50, 100 saat belirlenmistir. Oksidasyon testi
yapilacak numunelerin agirliklar1 islem 6ncesinde ve sonrasinda 0,0001 gr hassas
terazide tartilarak agirlik kazanimi belirlenmistir. Ayrica oksidasyon testinden gegen
numunelerde oksit tabakasinin karakterizasyonu i¢cin XRD, SEM+EDS c¢alismalari
yapilmistir. Oksidasyon testleri Protherm PLF 130/15 model kamara tipi firinda
(Sekil 4.6.) yapilmagstir.

Sekil 4.6. Protherm PLF 130/15 model kamara tipi firmn.
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4.8. Yiiksek entropili alasimlarin fiziksel karakterizasyonu

4.8.1. Taramah elektron mikroskobu analizi

Yiiksek entropili alagimlarin {iretiminde en 6nemli nokta mikroyapt kontroliidiir.
Alagimlardan beklenen oOzellikler genel olarak olusan mikroyapilar ile elde
edilmektedir. Bu calisma da TESCAN MAIA3 XMU taramal:1 elektron mikroskobu
cihazi kullanilarak iiretilen yiiksek entropili alasimlar incelenmistir. SEM analizleri
ile sinterleme ve homojenizasyon sonrast olusan mikroyapilarin dokiim yontemine ve
literatiirdeki yapilara gore ozellikleri belirlenmeye ¢alisilmistir. Elde edilen sonuglar
karsilastirilmali olarak incelenmistir. Ayrica taramali elektron mikroskobuna bagl
enerji dagilim spektroskopisi (EDS) ile c¢ok bilesenli bir yapiya sahip alagimin
elementel dagilimi anlasilmaya calisilmistir. SEM ve EDS analizleri TESCAN
MAIA3 XMU model taramali elektron mikroskobunda (Sekil 4.7.) yapilmistir.

Sekil 4.7. TESCAN MAIA3 XMU model taramali elektron mikroskobu.

4.8.2. X-1511 kirimim analizleri

X-1sinlar1 difraksiyon verilerinin en basit kullanim sekli faz tanimlamasidir. Her bir
kristalin malzeme kendine 6zel bir difraksiyon paterni ortaya ¢ikarir. Tanimlama
islemi pratik olarak ASTM (American Society for Testing and Materials) tarafindan

yayimlanan x-iginlar1 toz veri dosya katalogundan (JCPDS) alinmis standart bir
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patern kullanilarak gerceklestirilir. Bu calismada farkli yontemlerle ve farkl
bilesimlerde iiretilen yiliksek entropili alasimlarda meydana gelen faz dontisiimlerini
saptamak amaciyla XRD analizi yapilmistir. XRD calismalarinda dalga boyu
A=1,54056 olan CuK, 151n demeti kullanilarak (20) 0-90° arasinda olacak sekilde
2°/dk tarama hizinda RIGAKU® XRD D/MAX/2200/PC model X-isinlari
difraktometresi (Sekil 4.8.) kullanilmistir.

Sekil 4.8. RIGAKU® XRD D/MAX/2200/PC marka x-1smlar1 difraktometresi.

4.9. Mikrosertlik Ol¢iimii

Sinterleme ve dokiim ile iretilen numunelerin mikrosertlik degerlerini belirlemek
amaciyla hem iretim isleminden sonra hem de homojenizasyon islemleri sonrasi
QNESS Q10M model Vickers mikrosertlik 6l¢iim cihazi (Sekil 4.9.) ile 0,1 kg yiik
altinda mikrosertlik 6lglimleri yapilmistir. Her numuneden 5 farkli noktadan sertlik

Olctimii yapilarak bu degerlerin ortalamast alinmustir.

Sekil 4.9. QNESS Q10M model Vickers mikrosertlik 6l¢iim cihazi.



BOLUM 5. DENEYSEL BULGULAR VE TARTISMA

Tez ¢alismasinin bu asamasinda dokiim ve ECAS ile tiretilen numunelerin mikroyapi1
karakterizasyonlar1 detayli bir sekilde incelenmistir. SEM-EDS ve XRD analizleri
hem numunelerin ilk iretiminden sonra hem de homojenizasyon 1si1l islemi
sonrasinda yapilmis olup dokiimle ve sinter yontemiyle {iretilen numuneler
karsilastirmali olarak karakterize edilmistir. Son olarak oksidasyon testleri ile
numunelerin oksidasyon direnci ve liretim yonteminin bu O6zellik {izerine etkisi

incelenmis ve sonuclar verilmistir.

5.1. Dokiim Sonras1 Mikroyap: Karakterizasyonu

5.1.1. Tlgskim (FECrCoNiAlys) alasim yapisi

FeCrCoNiAlys alasiminin dokiim sonrast SEM mikroyapisit ve EDS sonuglar1 Sekil
5.1.’de verilmistir. Diistik biliylitmedeki mikroyapiya bakildiginda eseksenli tanelerin

homojen bir sekilde dagildig1 goriilmektedir. Bununla beraber yiiksek biiylitmede bir

acik ve bir koyu kontrast olmak tizere iki farkli faz yap1 i¢inde bulunmaktadir.

SEM HV: 20.0 kV wo:594mm || || MAIA3 TESCAN| ~ SEM HV: 20.0 kv wo:5.76mm | ([ MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 ym SEM MAG: 20.0 kx Det: BSE 2 ym

Sekil 5.1. T1yskim (FECrCoNiAly ) alagimi dokiim sonrast mikroyapist a) X1000 b) X20000.
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Tliskim alasimindan elde edilen EDS analiz sonuglar1 Sekil 5.2. ve Tablo 5.1.’de
verilmigtir. Sonuglara bakildiginda biitiin analiz noktalarindan benzer sonuglar
alindig1 goriilmektedir. Fakat mikroyapida ince spinodal ayrigma seklinde dagilmis
iki farkli faz bulunmaktadir. Bu durumun muhtemel olarak EDS analizinin 1pum

capta yapilmasindan kaynaklandigi diistiniilmektedir.

3

SEM HV: 20.0 kV WD: 5.76 mm MAIA3 TESCAN
SEM MAG 20.0 kx Det: BSE 2 Hm

Sekil 5.2. T1s1im (FECrCoNiAlg 5) alasimina ait SEM goriintiisii.

Tablo 5.1. Sekil 5.2.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Element ag.%
Analiz noktalar:
Fe Cr Co Ni Al Ti O
1 16 16 159 165 78 - 278
2 165 171 157 154 75 - 278
3 172 176 16 148 69 - 275
4 16,4 16,8 158 158 75 - 27,7

Dong ve arkadaslar1 (Dong ve ark., 2014) AlCoCrFeNiVy alasiminda yaptiklart EDS
analizlerinde koyu kontrast fazlarda Al ve Ni elementlerinin zengin oldugunu bununa
beraber agik kontrast fazlarda Fe ve Cr igeriginin yiiksek oldugunu belirlemislerdir.

Diger numunelerdeki fazlara ve literatiirdeki analizlere bakildiginda T14skim
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alasiminda koyu kontrastli fazlarin Al ve Ni agisindan zengin iken acik kontrast

fazlarin Cr ve Fe a¢isindan zengin olan fazlar oldugu diistintilmektedir.

800
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500

400

Siddet

300

200

100

[ HMK

O

“”“"—‘—'—“—’*J—
80 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
20

Sekil 5.3. T1ys1im (FECrCoNiAlys) numunesi XRD paterni.

Tablo 5.2. T14skum (FECrCoNiAly 5) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.

Fazlar Kafes a(A) bA) c(A) hkl dA) 20

Feo oNig 1 HMK 2,876 2,876 2,876 (110) 2,035 44,47
FeCr HMK 2876 2.876 2.876 (200) 1,438 64,78
AlggNiy HMK 2876 2876 2.876 (211) 1,174 81,96
Al(CopsNigs) HMK 2876 2876 2.876 (100) 2,874 31,09

5.1.2. T34skiim (FECrCoNiAly5Tips) alasimi yapisi

T34skim alasiminda da oOzellikle yiiksek biiyiitmede iki farkli faz oldugu kolayca

goriilmektedir (Sekil 5.4.). Yapida matris taneleri ve tanelerin sinirlarinda bulunan

stirekli ag seklindeki ikinci faz vardir. Yine koyu kontrastli matris tanelerinin i¢inde

lameller seklinde uzamis olarak bulunan agik kontrast faz goriilmektedirBuna paralel
olarak Sekil 5.5. ve Tablo 5.3.’deki EDS analizine bakildiginda ag¢ik kontrast faz Fe

ve Cr agisindan zengin halde iken koyu kontrast fazla Al-Ti-Ni elementlerinin

miktarca yiiksek oranda bulundugu goriilmektedir.
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SEM HV: 20.0 kV WD: 7.82 mm ; SEM HV: 20.0 kV WD: 7.82 mm MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE SEM MAG: 10.0 kx Det: BSE

Sekil 5.4. T3dokiim (FeCrCoNiAlysTips) alasimi dokiim sonrast mikroyapisi a) X1000 b) X10000.

SEM HV: 20.0 kV WD: 7.82 mm MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 10.0 kx Det: BSE

Sekil 5.5. T3skim (FECrCoNiAlg sTig5) alasimina ait SEM goriintiisii.

Tablo 5.3. Sekil 5.5.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Element ag.%
Fe Cr Co Ni Al Ti O
119 97 152 173 87 76 296
208 241 112 81 36 4 282
122 98 156 171 84 75 294
23,7 28 101 57 23 24 277

Analiz noktalar

A w N B
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Sekil 5.6.’da FeCrCoNiAlgsTips alasiminin dokiim sonrast XRD paterni verilmistir.
Alasimda bir YMK ve 2 HMK kristal kafes yapisi tespit edilmistir. Olusmasi
muhtemel fazlar Tablo 5.4.’de verilmistir. Bragg piklerinden yapilan hesaba gore
HMK 1’in kafes parametresi 2,877 A iken HMK2’nin kafes parametresi 2,924 A’diir.
Bunlarla beraber olugmasi muhtemel bir de YMK faz vardir ve kafes parametresi
5,85 A’diir. Tlgskam numunesinden farkli olarak bu alasimda iki farkli HMK yap:
meydana gelmistir. Yu ve arkadaslar1 (Yu ve ark., 2015) AICoCrFeNiTiy alasiminda
Ti eklenmesiyle HMK yapidaki fazlarin birbirinden ayrildigini belirlemislerdir. Bu
calismaya benzer olarak, tez calismasinda Tlgskim alasiminda iki fazli mikroyapi
SEM mikroyapisinda goriildiigii halde XRD analizlerinde tek faz belirlenmistir.
Artan Ti orami ile Al-Ni.Ti zengin faz olusmustur ve kafes parametresinde artis
meydana gelmistir. Bu degisime bagli olarak iki HMK fazin pikleri birbirinden
ayrilmis ve Al-Ti-Ni zengin fazin pikleri diisiik 20 degerlerine dogru ilerlemistir.
Boylece alasimda T1gskam numunesinden farkli olarak iki farklit HMK yapi ortaya
cikmistir. SEM ve EDS analizleri de bu durumu desteklemektedir. T1 gsxim NUMUNESI
tek fazli iken T3yskism numunesinde iki farkli faz goriilmektedir. Katilasma sirasinda
ALTi ve Ni arasinda yiiksek negatif karisim entalpisine sahip olmalar1 sebebiyle Al-
Ti-Ni zengin fazi olusturmaktadir ve bu fazin etrafinda Fe-Cr faz1 yiiksek

konsantrasyonu sebebiyle ¢okelmektedir.
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Sekil 5.6. T3yskim (FECrCoNiAly s Tigs) numunesi XRD paterni.
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Tablo 5.4. T3 4skim (FECrCoNiAlg 5Tip5) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.
Fazlar Kafes a(A) bA) cA) hkl dA) 26
AlCo,Ti YMK 5850 5,850 5,850 (111) 3,378 26,31
CrFe HMK1 2.877 2.877 2877 (110) 2,035 44,41
AINi, Ti HMK2 2,924 2,924 2,924 (110) 2,068 43,73

5.1.3. T4gskiim (FECrCoNiAly sTi) alasim yapisi

FeCrCoNiAlysTi alasimi SEM mikroyapist Sekil 5.7.’de verilmistir. Mikroyapiya
bakildiginda koyu kontrasth iri taneler ve etrafinda otektik bir yap1 goriilmektedir.
Koyu kontrastli iri taneler Onceki alasimlarda da belirtildigi gibi Fe ve Cr
elementlerini diisiik oranda igerirken diger elementlerden yiiksek miktarlarda
icermektedir. Sekil 5.8. ve Tablo 5.5.’deki EDS analizlerine bakildiginda ayrica bu
iri boyutlu tanelerin etrafinda goriilen koyu kontrastli dallantilar da tane igi ile ayni
kompozisyona sahiptir. Mikroyapida goriilen diger iki faz kompozisyonlar: birbirine
yakin olup sadece igerdikleri Ti ve Fe miktarlarinda birbirine bagli degisim

goriilmektedir.

G5 i 2 y
SEM HV: 20.0 kV WD: 6.12 mm J MAIA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 6.14 mm
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 pm SEM MAG: 10.0 kx Det: BSE

Sekil 5.7. T4gskim (FECrCoNiAly s Ti) alasimi dokiim sonras1 mikroyapist a) X1000 b) X10000.



i
SEM HV: 20.0 kV

WD: 6.14 mm
SEM MAG: 10.0 kx Det: BSE
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MAIA3 TESCAN

Sekil 5.8. T4yskim (FECrCoNiAlysTi) alasimina ait SEM goriintiisil.

Tablo 5.5. Sekil 5.8.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Analiz noktalar Floment ag.%
Fe Cr Co Ni Al Ti )

1 78 4 165 174 7,8 157 30,8
2 219 136 10 66 08 175 295
3 228 228 86 61 1 10,1 28,7
4 232 237 83 53 11 98 287
5 21,7 136 101 71 08 173 294
6 76 41 165 174 7,7 159 308

Sekil 5.9.’da FeCrCoNiAlpsTi alagiminin dokiim sonrast XRD paterni verilmistir.

Alagimda olusmas1 muhtemel fazlar olarak hepsi HMK yapili olmak {izere; CrFe,

TiFe ve AINI,Ti fazlar1 tespit edilmistir (Tablo 5.6.). Bragg piklerinden yapilan

hesaba gdre HMK fazlarin kafes parametresi sirasiyla 2,889A, 2,982A ve

2,941A°diir. Bu alasimda farkli olarak artan Ti oramiyla TiFe fazi olustugu tahmin

edilmektedir. Artan Ti oranmiyla birlikte CrFe fazin kafes parametresi de Ti

elementinin yiiksek atomik yaricapi sebebiyle artis gostermistir. Yine artan Ti orani
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ile CrFe ve AINi,Ti fazlarina ait pikler daha diisiik 20 degerlerine dogru diisiis

gostermistir.
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Sekil 5.9. T4ys1im (FECrCoNiAly sTi) numunesi XRD paterni.

Tablo 5.6. T4ysim (FECrCoNiAlysTi) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.
Fazlar ~ Kafes a(A) b(A) c(A) hkl dA) 20
FeCr HMK1 2,889 2,889 2,889 (110) 2,043 44,30
TiFe HMK2 2,982 2982 2982 (110) 2,109 42,84
AINi,Ti HMK3 2941 2941 2,941 (110) 2,079 4347

5.1.4. T5¢skim (FECrCoNiTig5) alasimi yapisi

FeCrCoNiTips alagimi mikroyapilart Sekil 5.10.’da verilmistir. Diigiik biiylitmede
homojen dagilmis iki fazli yapr koyu kontrasthi siirekli fazdan ve agik kontrastl
stireksiz fazdan olusmaktadir. Yiiksek biiyiitmede bakildiginda agik kontrast fazin
sinirlarinda ignesel yapida goriilen daha acik kontrastli bir faz daha bulunmaktadir.
EDS analizleri (Sekil 5.11., Tablo 5.7.) ve Sekil 5.8.deki XRD sonuglar1 da

degerlendirildiginde bu fazin tetragonal yapili sigma fazi olmas1 muhtemeldir.
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SEM HV: 20.0 kV WD: 6.63 mm MAIA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 6.63 mm | MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE SEM MAG: 10.0 kx Det: BSE

Sekil 5.10. TSysxim (FECrCONiTiy 5) alasimi dokiim sonrast mikroyapist a) X1000 b) X10000.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.63 mm [ || [ ]| MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 10.0 kx Det: BSE

Sekil 5.11. TSysxim (FECrCoNiTig 5) alagimina ait SEM goriintiisii.

Tablo 5.7. Sekil 5.11.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Element ag.%
Analiz noktalar1
Fe Cr Co Ni Al Ti (0]
1 11,9 10,7 16,1 236 - 112 26,6
2 15,9 18,2 16,1 125 - 95 274

3 178 178 16 163 - 56 26,2
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Sekil 5.12.’de FeCrCoNiTigs alagiminin dokiim sonrast XRD paterni verilmistir.
Dokiim yapida iki farkli YMK ve bir tetragonal olmak iizere iki farkli kristal kafes
tiirine ait pikler elde edilmistir. YMKI1 kristal kafesin FeNi fazina ait oldugu tahim
edilmekte olup, Bragg piklerinden yapilan hesaba gore kafes parametresi 3,609 A
olarak belirlenmistir. YMK2 kristal kafes tiiriiniin kafes parametresi 3,588 A olup iki
faza ait olma olasilig1 vardir. Olusmasi muhtemel fazlar Tablo 5.8.’de verilmistir. Bu
iki fazla birlikte bir de zayif piklerden belirlenen az miktarda sigma fazi1 goriilmiistiir.

Bu faz FeCr faz1 olup tetragonal yapidadir.
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Sekil 5.12. T54s1im (FECrCoNITig5) numunesi XRD paterni.

Tablo 5.8. T5¢skam (FECrCoNiTig 5) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.

Fazlar  Kafes a(Ad)  bA) c(A) hkl dA) 20

FeNi YMK1 3,609 3,609 3,609 (111) 2,084 43,38
CosTi YMK?2 3,588 3,588 3,588 (111) 2,072 43,67
CoCrTi  YMK2 3,588 3,588 3,588 (111) 2,072 43,67
Sigma  Tetragonal 8,700 8,700 4,513 (331) 1,888 48,15
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5.1.5. T74skiim (FECrCoNiAlTig5) alagimi yapisi

FeCrCoNiAlTigs alasimi mikroyapisi Sekil 5.13.”de verilmistir. Hem diisiik biiylitme

de hem de yiiksek biiylitmede mikroyapinin tek fazdan olustugu gortilmektedir. Sekil
5.14. ve Tablo 5.9.’daki EDS sonuglar1 da bunu desteklemektedir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.48 mm MAIA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 6.47 mm MAIA3 TESCAN|
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE SEM MAG: 10.0 kx Det: BSE

Sekil 5.13. T74sxim (FECrCoNiAITig5) alagimi dokiim sonras1 mikroyapisi a) X1000 b) X10000.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.47 mm ‘ [ ] MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 10.0 kx Det: BSE

Sekil 5.14. T7 gsim (FECrCoNIiAITiy 5) alasimina ait SEM goriintiisil.
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Tablo 5.9. Sekil 5.14.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Element ag.%
Fe Cr Co N Al Ti O
148 194 101 91 99 57 31
143 16,7 106 10,7 104 6,2 31
141 161 11 109 106 63 311
13,3 13 12 123 114 68 311

Analiz noktalar1

A W N e

Sekil 5.15.°de FeCrCoNiAlTigs alagiminin dokiim sonrast XRD paterni verilmistir.
Alasimda olusmasi muhtemel fazlar olarak CrFe ve AINi;Ti fazlar tespit edilmistir
(Tablo 5.10.). Bragg piklerinden yapilan hesaba gére HMK fazin kafes parametresi
2,900 A olarak belirlenmistir. Alasimda tek faz olustugu ve bu fazinda AINi,Ti fazi
oldugu alasiminin sertliginin de ¢ok yiiksek ¢cikmasi sebebiyle diisiiniilmektedir.
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Sekil 5.15. T7 4sxim (FECrCoNiAlTig 5) numunesi XRD paterni.

Tablo 5.10. T74gam (FECrCONIAITigs) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.
Fazlar ~ Kafes a(A) b(A) c¢(A) hkl dA) 26
AINi,Ti HMK 2,900 2,900 2,900 (110) 2,050 44,12
CrFe HMK 2,900 2,900 2,900 (110) 2,050 44,12
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5.2. ECAS Sinterleme Sonras1 Mikroyapi Karakterizasyonu

5.2.1.T1 (FeCrCoNiAlps) alasim yapisi

Sinterleme islemi daha dnce de bahseldildigi gibi uygulanan akima karsi gosterilen
dirence bagli olarak sicakligin artmasiyla saglanmaktadir. Bu alasimda kalip disinda
150. saniyede 800°C sicakliga ve en yiiksek 825°C sicakliga kadar ulasilmustir.
FeCrCoNiAlps alagiminin sinterleme islemi sonrast SEM mikroyapist ve EDS

sonuglart Sekil 5.16. ve Tablo 5.11.’de verilmistir.

P2 e o ¥ &<

SEM HV: 20.0 kV WD: 5.75 m
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE

Sekil 5.16. T1 (FeCrCoNiAlps) alasimina ait SEM goriintiisii.

Tablo 5.11. Sekil 5.16.’da verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

. Element ag.%
Analiz noktalar1
Fe Cr Co Ni Al Ti O
1 495 27 168 47 19 - 229
2 16,1 11 17,8 26,7 112 - 27,2
3 175 20 216 230 94 - 264
4 101 16 109 17,7 255 - 341
5 27 571 42 19 08 - 303
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Mikroyapida saf tozlarin yapidan kayboldugu ve tozlarin etkilesime girerek
difuzyona ugradig1 goriilmiistiir. Elementel dagilim analizlerine bakildiginda Al’nin
yiiksek oldugu bolgelerde Ni elementinin de oransal olarak yiiksek oldugu
goriilmektedir. Iki element arasindaki karisim entalpisi degerlerinin yiiksek negatif
olmast sebebiyle bu iki elementin bir arada toplanmaya istekli oldugu goriilmektedir.
Kobalt elementinin dagiliminin her bolgede ¢ok yiiksek veya ¢ok diisiik degerler
gostermemesi sebebiyle ortalama degerlerde dagildigi soylenebilir. Bu alagimda
ozellikle Cr dagiliminda zorluk yasandigir gorilmektedir. Bu da Cr’un diger
elementlere oranla yiiksek ergime sicakligi degerine sahip olmasindan kaynaklandigi

distiniilmektedir.

Sekil 5.17.’de FeCrCoNiAlps alasiminin ECAS sinterleme sonrasi XRD paterni
verilmigtir. Alasim bir YMK ve bir HMK olmak iizere iki farkli kristal kafes
yapisindan olugmaktadir. Olusmas1 muhtemel 5 farkli faz tespit edilmis olup bunlarin
4 tanesi HMK yapidadir ve kafes parametreleri 2,876 A olarak belirlenmistir.
Dokiimle iiretilen ayni bileseme sahip numunede de ayni fazlar olugsmast muhtemel
olarak belirlenmigtir. Dokiim yapidan farkli olarak bir YMK yapili faz belirlenmis
olup bu faz Fe ve Ni elementlerinden olusmaktadir ve kafes parametresi 3,596 A’diir.

Olusmasi1 muhtemel fazlar ve diger veriler Tablo 5.12.’de verilmistir.

Tablo 5.12. T1 (FeCrCoNiAly 5) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.

Fazlar Kafes a(A) bA) cA) hkl dA) 26

FeNi YMK 3.603 3.603 3.603 (200) 1,801 50,62
FeCr HMK 2.800 2.800 2.800 (110) 2,036 44,44
AlggNiy 4 HMK 2.800 2.800 2.800 (110) 2,034 44,44

Al(CopsNips) HMK 2.800 2.800 2.800 (110) 2,034 44,44
FeooNio s HMK 2.800 2.800 2.800 (110) 2,034 44,44
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Sekil 5.17. T1 (FeCrCoNiAlys) numunesi XRD paterni.

5.2.2.T2 (FeCrCoNiAly5Tip 25) alasimi yapisi

FeCrCoNiAlysTip2s alasiminda sinter sirasinda 150. saniyede 847°C ve islem
bitinceye kadar en yiiksek sicaklik degeri olarak 881°C degeri okunmustur. Sekil
5.18.’deki SEM mikroyapisina bakildiginda sicakligin yliksek degerlere ulagmasi ile
birlikte karistm meydana geldigi goriilmektedir. Sinterlenmis numunelerin
karakteristik yapis1 olan mikro bosluklar ve oksit fazlar disinda iki farkli gri tonda
faz goriilmektedir. Tablo 5.13.deki EDS analizleri degerlendirildiginde agik tondaki
gri kontrastli fazda elementlerin yiiksek oranda karigim gosterdigi belirlenmistir.
Koyu gri fazin ise T1 alagimina benzer sekilde Cr igeriginin yiiksek oldugu
goriilmistiir. Yine kromun ergime sicakligimin diger elementlere oranla yiiksek
ergime sicaklifi degerine sahip olmasi sebebiyle daha ge¢ karigima ugradigi

goriilmektedir.
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SEM HV: 10.0 kV WD: 6.51 mm MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Sekil 5.18. T2 (FeCrCoNiAlysTig z5) alagimina ait SEM gériintiisii.

Tablo 5.13. Sekil 5.18.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Element ag.%
Analiz noktalar1
Fe Cr Co Ni Al Ti 0]
1 - 68,0 - - - - 315
2 16,3 24,3 14,1 153 32 - 26,7
3 - 67,9 - - - - 315
4 139 145 159 224 59 06 26,8

Sekil 5.19.°da FeCrCoNiAlpsTig2s alasiminin sinter islemi sonrast XRD paterni
verilmistir. Alasimda olugsmasi muhtemel fazlar Tablo 5.14.’de verilmistir. ECAS ile
sinterleme sonrasinda alagimda iki YMK ve bir HMK olmak tizere iki kristal kafese
ait pikler olustugu gozlenmistir. YMK1 ve YMK2 fazlarin kafes parametresi
sirastyla 3,582 A ve 3,596 A olarak hesaplanmistir. HMK igin dort farkli faz olusma
ihtimali vardir. HMK ’nin kafes parametresi 2,875 A’diir.
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Sekil 5.19. T2 (FeCrCoNiAlysTig 25) numunesi XRD paterni.

Tablo 5.14. T2 (FeCrCoNiAlysTi »5) sinter numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.

Fazlar Kafes a(A) b(A) c(A) hkl dA) 26
FeNi YMK1 3,582 3,582 3,582 (220) 1,266 74,92
CosTi YMK2 3,596 3,596 3,596 (220) 1,271 74,57
FeCr HMK 2,875 2875 2875 (110) 2,033 44,52
AlggNiy g HMK 2,875 2875 2875 (110) 2,033 44,52
Al(CogsNigs) HMK 2,875 2,875 2,875 (110) 2,033 44,52
Feo,oNig 1 HMK 2,875 2875 2875 (110) 2,033 44,52
Cr HMK 2,875 2875 2875 (110) 2,033 44,52

5.2.3.T3 (FeCrCoNiAly5Tigs) alasimi yapisi

Sekil 5.20.’deki SEM mikroyapisina bakildiginda FeCrCoNiAlgsTigs alasimida
mikro bosluklar ve oksit faz1 disinda iki fazin olustugu goriilmektedir. Sinter islemi
sirasinda meydana gelen diflizyon ile saf elementlerin yeni fazlar olusturdugu
goriilmektedir. Mikroyapidaki koyu kontrast fazlarin diger numunelerde de oldugu
gibi Al-Ni-Ti acisindan zengin oldugu agik kontrast fazlarin ise Fe-Cr agisindan

zengin oldugu Tablo 5.15.’deki EDS analizinde verilmistir. Al; Ni ve Ti metalleri ile
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arasinda yiiksek negatif entalpi degerleri (Tablo 3.4.) sebebiyle bu elementler ile bir
araya gelmektedir. Fe ve Cr elementleri daha pozitif degerlerde karisim entalpisine
sahip olmalar1 sebebiyle baska bir fazda yogunlasmaktadirlar. Co ise her iki grupla

yakin entalpi degeri sebebiyle her iki fazda benzer oranlarda bulunmaktadir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 5.35 mm MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Sekil 5.20. T3 (FeCrCoNiAlysTigs) alagimina ait SEM gériintiisii.

Tablo 5.15. Sekil 5.20.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Element ag.%
Fe Cr Co N Al Ti O
1 215 226 134 101 22 32 27
2 124 94 161 188 73 73 277
3 155 164 148 143 52 56 283
4
5

Analiz noktalari

22,1 246 131 83 23 24 272
56 78 35 22 336 63 409

Sekil 5.21.’de FeCrCoNiAlgsTigs alasiminin ECAS sinterleme sonrast XRD paterni
verilmistir. Tablo 5.16.’da olusmasi muhtemel fazlar ve diger XRD verileri
verilmigtir. Alasimda 2 HMK kristal kafes yapisinin yaninda birde farkli olarak Cr ve
Fe igeren sigma fazi belirlenmigtir. HMK fazlar aym1 sekilde dokiim yapida da
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goriilmiisken sigma fazi farkli olarak sinter numunede belirlenmistir. Sigma fazi
tetragonal yapida olup kafes parametreleri a:8,78 A, ¢:4,55 A’dur. Al-Ni.Ti agisindan
zengin HMK 1 faz1 kafes parametresi 2,91 A ve Cr-Fe acisindan zengin diger HMK2

faz1 kafes parametresi 2,88 A’diir.
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Sekil 5.21. T3 (FeCrCoNiAlg5Tips) numunesi XRD paterni.

Tablo 5.16. T3 (FeCrCoNiAlysTigs) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.
Fazlar  Kafes a(Ad)  bA) c(A) hkl dA) 20
AINi,Ti HMK1 2918 2,918 2,918 (100) 2,930 30,48
CrFe HMK?2 2.881 2.881 2881 (110) 2,037 44,42
Sigma  Tetragonal 8.806 8.806 4.568 (411) 1,934 46,92

5.2.4.T4 (FeCrCoNiAlysTi) alasimi yapisi

Bu alagimda Ti elementi en yiiksek oranina yani Fe, Cr, Co ve Ni ana bilesenleriyle
ayni orana sahiptir. Bu alasimda da yiiksek oranda karisim olustugu Sekil 5.22.°de
goriilmektedir. Bu numunede de elementlerin aralarindaki entalpi degerlerinin

fazlarin = olusumunda etkili oldugu Tablo 5.17.deki EDS analizlerinden
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goriilmektedir. Diisiik oranda karisim gosteren “1” noktasi etrafinda ve yine benzer
sekilde “5” ve “6” noktalarinda Ti elementi ile Al ve Ni elementlerinin tercihli olarak
biraraya geldigi goriilmektedir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 5.35 mm
SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Sekil 5.22. T4 (FeCrCoNiAlysTi) alasimina ait SEM goriintiisil.

Tablo 5.17. Sekil 5.22.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Element ag.%

Fe Cr Co Ni Al Ti 0]

0,3 - 04 03 - 59 398
123 24 154 94 13 279 312
289 158 134 80 21 51 267
107 16 61 368 138 19 291
58 10 83 98 50 351 350
88 13 110 110 46 30,1 333

Analiz noktalar1

o O A W N P

Sekil 5.23.’de FeCrCoNiAlgsTi alasimmin ECAS sonrast XRD paterni verilmistir.
Alasimda olusmasi1 muhtemel fazlar olarak bir YMK ve iki HMK faz belirlenmistir.
CrFe HMKI1 fazin kafes parametresi 2,882 A’diir. HMK2 yapili diger fazin
intermetalik AINi,Ti faz1 oldugu tahmin edilmektedir ve kafes parametresi 2,93A
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olarak hesaplanmistir. Dokiim numunede tespit edilen TiFe fazi sinter numunede
goriilmezden diger HMK yapili fazlar ayni sekilde sinter numunede de tespit
edilmistir. Yine olusmas1 muhtemel YMK fazin kafes parametresi 3,596 A’diir ve bu
faz dokiim numunede goriilmemistir. T4 numunesinde elde edilen diger XRD verileri

Tablo 5.18.’de verilmistir.
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Sekil 5.23. T4 (FeCrCoNiAlg s Ti) numunesi XRD paterni.

Tablo 5.18. T4 (FeCrCoNiAlysTi) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.
Fazlar ~ Kafes a(A) b(A) c(A) hkl dA) 20
CrFe HMK1 2,882 2,882 2,882 (110) 2,038 44,39
AINi,Ti HMK2 2930 2,930 2,930 (110) 2,072 43,64
FeNi YMK 3596 3596 3,596 (200) 1,798 50,54

5.2.5.T5 (FeCrCoNiTips) alasim yapisi

FeCrCoNiTips alasimi SEM mikroyapist Sekil 5.24.’de verilmistir. Mikroyapiya
bakildiginda elementlerin saf halde kalmadigi bir Ol¢lide karisgima ugradigi

goriilmektedir. Ancak aliiminyumun yoklugunda EDS analizi (Tablo 5.19.) de
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dikkate alindiginda diger numunelere oranla daha diisiik miktarlarda karisim
olustugu goriilmektedir. Al diisiik ergime sicakligi, yliksek afinitesi ve olusturdugu
kuvvetli baglar ile ayn1 zamanda numunelerde baglayici bir rol de oynamaktadir. Bu

numunede bulunmamasi faz sayisinin azalmasini zorlastirmistir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 5.94 mm MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Sekil 5.24. T5 (FeCrCoNiTiys) alasimina ait SEM goriintiisil.

Tablo 5.19. Sekil 5.24.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

. Element ag.%
Analiz noktalar

Fe Cr Co Ni Al Ti 0]
1 75,8 0,8 - - - 08 226
2 108 29 55 483 - 79 245
3 09 664 08 06 - - 31,3
4 26 18 26 26 - 523 38
5 105 54 158 188 - 20,8 28,8

Sekil 5.25.°de FeCrCoNiTigs alasiminin sinter sonrast XRD paterni verilmistir.
Sinter yapida iki YMK, bir HMK ve bir sigma fazi olmak {izere ii¢ farkli kristal
kafesine ait pikler elde edilmistir. Biri YMK tiirii kafes olup Bragg piklerinden
yapilan hesaba gore kafes parametresi 3,587 A olarak belirlenmistir. Dokiim ile
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tiretilen FeCrCoNiTigs alagimindan farkli olarak belirlenen HMK kafesin FeCr
fazina ait oldugu degerlendirilmekte olup kafes parametresi 2,883 A’diir. YMK2 icin
olusmas1 muhtemel fazlar Tablo 5.20.’de verilmis olup kafes parametresi 3,587
A’diir. Ve son olarak dokiim yapiya da benzer olarak zayif piklerden sigma fazinin

olustugu tahmin edilmektedir.

500 B YMK1
B H YMK2
— O HMK1
@ Sigma
400
300
2
=]
.=
753
200
100

80 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
20

Sekil 5.25. T5 (FeCrCoNiTig 5) sinter numunesi XRD paterni.

Tablo 5.20. T5 (FeCrCoNiTigs) sinter numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.

Fazlar Kafes a(A) bA) c(A) hkl dA) 20
FeNi  YMK1 3,587 3587 3587 (111) 2,070 43,68
FeCr HMK 2,883 2,883 2,883 (110) 2,038 44,39

CosTi  YMK2 3,587 3,587 3,587 (111) 2,070 43,68
Sigma Tetragonal 8,802 8,802 4,548 (331) 1,932 46,98

5.2.6.T6 (FeCrCoNiAlg 25 Tips) alasim yapisi

Sekil 5.26.’da FeCrCoNiAly25Tips alasiminin mikroyapist verilmistir. Bu alagimda

da TS5 alagimina benzer sekilde Cr ve Ti elementlerinin karisiminda giigliik ¢ekildigi
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goriilmektedir. Tablo 5.21.’deki EDS analizlerine bakildiginda en koyu kontrasttaki
gri kontrastli fazlarin (“3” noktasi) karisimimi tamamlayamamis Ti taneleri oldugu,
“1” noktas1 ile isaretlenen fazin karigimini tamamlayamamis Cr taneleri oldugu, yine
en acik tondaki gri kontrast fazda ise elementlerin karigim gosterdigi goriilmektedir.
Al oraninin bu numunede de diisiik olmasi sebebiyle bu tanelerin karigimini

tamamlayamadigi tahmin edilmektedir.

SEM HV: 10.0 kV WD: 6.51 mm MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE

Sekil 5.26. T6 (FeCrCoNiAlg 5 Tig ) alagimina ait SEM goriintiisil.

Tablo 5.21. Sekil 5.26.’da verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Element ag.%
Analiz noktalari
Fe Cr Co Ni Al Ti (¢}
1 05 658 14 11 - - 65,8
2 174 23 246 101 - - 25,0
3 - 3,1 - - 0,6 565 39,7

Sekil 5.27.”de FeCrCoNiAlg 25Tip 5 alagiminin sonrast XRD paterni verilmistir. Tablo
5.22.’de olusmas1 muhtemel fazlar verilmistir. Sinter sonrasi hala ¢oziinmemis halde

kalan Cr fazina ait pikler goriilmektedir. Bununla beraber TS5gsum Ve Sinter
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numunelerine benzer fazlara ait pikler elde edilmistir. Ayni sekilde bir YMK faz bir
HMK faz ve bir de sigma fazi belirlenmistir.
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Sekil 5.27. T6 (FeCrCoNiAlg »5Tig 5) sinter numunesi XRD paterni.

Tablo 5.22. T6 (FeCrCoNiAlg 25 Tig 5) sinter numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.

Fazlar  Kafes a(A) bA) c(Ad) hkl d(Ad) 26
FeNi YMK1 3,599 3599 3599 (111) 2,070 43,51
Cr HMK 2,937 2,937 2,937 (110) 2,077 4351

CosTi  YMK2 2,937 2,937 2937 (111) 2,077 4351
CoCrTi  YMK2 2,937 2,937 2937 (111) 2,077 4351
Sigma  Tetragonal 8.806 8.806 4.568 (411) 1,934 46,92

5.2.7.T7 (FeCrCoNiAlTigs) alasimi yapisi

FeCrCoNiAlTips alasimi biitiin alasimlar arasinda en yiiksek oranda Al igerigine
sahiptir. Alasimin sinter sonrast SEM mikroyapisi Sekil 5.28.°de verilmistir.
Mikroyapiya bakildiginda elementlerin yiiksek oranda etkilesime girdigi ve sinter
islemi ile birlikte saf halde kalmayip yeni fazlar olusturdugu goriilmektedir. Al igin

diisiik ergime sicakligt ve yiiksek bag yapma istegi ile bilesimde yeterli
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konsantrasyonlarda bulunmasi durumunda baglayict olarak rol aldigi sdylenebilir.
Tablo 5.23.’deki EDS analizi de alasimda tozlarin yiiksek oranda karisim meydana
getirdigini ve yine entalpi degerlerine bagli olarak tercihli biraraya geldigini

gostermektedir.

SEM HV: 20.0 kV A MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx

Sekil 5.28. T7 (FeCrCoNiAlTig ) alasimina ait SEM goriintiisii.

Tablo 5.23. Sekil 5.28.’de verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Element ag.%
Fe Cr Co Ni Al Ti 0]
62 22 104 68 112 275 358
72 07 64 72 197 21 377
136 13 12,3 166 9,3 158 31,2
169 56 155 122 132 59 30,6
7 11 9 64 93 313 359

Analiz noktalar

a b~ W N -

Sekil 5.29.da FeCrCoNiAlTigs alasiminin ECAS sinter sonrasi XRD paterni
verilmistir. Alagimda iki farklit HMK kristal kafes olusumu gozlenmistir. HMK1 i¢in
olusmas1 muhtemel fazlar Tablo 5.24.’de verilmistir. Olusma ihtimali en yiiksek olan

faz FeCr fazidir. HMKI1 yapinin kafes parametresi 2,879 A olarak hesaplanmustir.
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Daha giiclii pikler HMK1’den alinmakla birlikte daha diisiik yogunluklu ve HMK2
yapiya ait olan pikler de XRD calismalari sonucunda belirlenmistir. HMK2 icin
olusmasi muhtemel fazin AINi,Ti faz1 oldugu degerlendirilmektedir. Bu fazin kafes
parametresi de 2,073 A olarak hesaplanmistir. Dékiim numuneden farkli olarak sinter
alasimda bir fazin daha olustugu goriilmektedir. AINi,;Ti fazt hem dokiim yapida

hem de sinter yapida tespit edilmistir.
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Sekil 5.29. T7 (FeCrCoNiAlTiy s) sinter numunesi XRD paterni.

Tablo 5.24. T7 (FeCrCoNiAlTig ) sinter numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.
Fazlar Kafes a(A) b(A) c(A) hkl  dA) 20
FeCr HMK1 2,879 2,879 2,879 (110) 2,036 44,44
AlggNi;; HMK1 2,879 2,879 2,879 (110) 2,036 44,44
FeooNipy, HMK1 2879 2879 2,879 (110) 2,036 44,44
AINi,Ti HMK2 2931 2931 2931 (110) 2,073 43,61

5.2.8. T8 (FeCrCoNi) alasimi yapisi

FeCrCoNi alasimi sadece ana bilesenlerden olugmaktadir. Alasimda Al ve Ti
eklentisi yoktur. SEM mikroyap1 goriintiisii Sekil 5.30°da, EDS analizi Tablo
5.25.’de verilmistir. Mikroyap1 ve EDS analizleri birlikte degerlendirildiginde yapida
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diflizyonunu tamamlayamamis koyu gri krom taneleri ve agik kontrastli yiiksek
oranda karisima ugramis diger faz goriilmektedir. Krom yiiksek ergime sicakligi
sebebiyle diflizyonu tamamlayamamis ve karisan diger faz icinde de diisiik
miktarlarda goriilmiistiir. Bununla beraber alasimda Al ve Ti elementlerinin
bulunmamasi da kromun diger fazlar i¢inde karistmini zorlagtirmistir. Oksijene
afinitesi yiiksek olan krom kendinden daha aktif bir elementin olmamasi sebebiyle

diger fazlar i¢cinde dagilmak yerine oksitlenmistir.

SEMHV:20.0KV | WD: 5.61 mm
SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Sekil 5.30. T8 (FeCrCoNi) alasimina ait SEM goriintiisii.

Tablo 5.25. Sekil 5.30.’da verilen SEM goriintiisiinde isaretlenmis noktalara ait EDS verileri.

Element ag.%
Analiz noktalar:
Fe Cr Co Ni Al Ti 0]
1 - 68,4 - - - - 31,6
2 07 670 05 04 - - 314
3 36,4 53 172 184 - - 22,6
4 103 14 228 438 - - 21,7

Sekil 5.31.’de FeCrCoNi alasiminin ECAS ile sinterlendikten sonraki XRD paterni

verilmigtir. Alagimda olusmast muhtemel iki farkli faz belirlenmistir. Bunlardan
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birincisi krom oksit fazi iken digeri YMK yapili FeNi fazidir ve 3,571 A kafes

parametresidir. XRD caligsmasi ile elde edilen diger veriler Tablo 5.26.’da verilmistir.
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Sekil 5.31. T8 (FeCrCoNi) sinter numunesi XRD paterni.

Tablo 5.26. T8 (FeCrCoNi) numunesi XRD sonuglarinda elde edilen veriler.
Fazlar Kafes a(A) bA)  c(A) hkl d(Ad) 26

FeNi YMK 3571 3571 3571 (111) 2,062 43,86
Cr,0; RHM 10,994 10,994 10,994 (104) 2,666 33,58

5.3. Sinterleme ve Dokiim Sonras1 Mikro Sertlik Sonuglari

HEA’larin dayanim ve sertlik 6zellikleri asil olarak yapi tiirli tarafindan belirlenir.
Genel olarak HMK yapili HEA’lar yiiksek akma dayanimi ve sertlik gosterirken,
YMK yapili HEA’lar diisiik akma dayanimi ve yiiksek plastiklik gosterirler. Bununla
beraber sertlik yap1 i¢inde olusan mikro boyutlu sert ikincil ¢okeltiler tarafindan da
etkilenmektedir. Sekil 5.32.°de ve Tablo 5.27.’de bu tez calismasinda incelenen

alagimlarin mikrosertlik degerleri verilmistir.



107

1400
1200 }
1000 .
< T T t
2 80g T :
é [ ]
= . i *
5 600
S
5 - N °
400 3 }
;
200
F F F £ F R FPE EEE E E
X 4 4 4 4
0 0 fle) e} @]
© o © °© ©
— ™ < Lo N~
F F = =

Sekil 5.32. Sinter ve dokiim sonrasi numunelerin mikrosertlikleri (HVy ;).

Tablo 5.27. Alagimlarn ilk iiretim sonrasi ortalama mikrosertlik degerleri (HV ;)

Alasim Mikrosertlik (HV)  Alagim Mikrosertlik (HV)
T1 (FeCrCoNiAlgs) 401 T1asxim (FECrCoNiAlgs) 636

T2 (FeCrCoNiAlysTig 25) 451 T34skiim (FECrCoNiAly s Tigs) 969

T3 (FeCrCoNiAlgsTigs) 638 T4 qskiim (FECrCoNiAlysTi) 772

T4 FeCrCoNiAlysTi) 700 TS5askim (FECrCoNiTig5) 871

T5 (FeCrCoNiTigs) 430 T7 gskim (FECrCoNiAITigs) 1260

T6 (FeCrCoNiAlg »5Tigs) 613

T7 (FeCrCoNiAlTigs) 441

T8 (FeCrCoNi) 243

Sertlik degerlerine bakildiginda oncelikle Al ve Ti elementlerinin alagimlar i¢inde
bulunmasi durumunda sertligi 6nemli Olclide etkiledikleri goriilmektedir. Kao ve
arkadaslar1 (Kao ve ark., 2009) AlxCoCrFeNi yiiksek entropili alasimlar1 izerinde
yaptiklar1 ¢aligmada Al oranmin artmasmin alagim iginde bulunan fazlarin HMK
yaptya degistigini ve bu sebeple de sertlik degerinin arttifini belirlemislerdir.
Bununla beraber Chen ve ark (Chen ve ark., 2015) Alg7sFeNiCr alasimina 0,25
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oraninda Ti eklenmesiyle sertligin artig gosterdigini tespit etmislerdir. Bu elementler
yilksek atomik yarigaplar1 ile kafes icine yerlestiklerinde hem kafes iginde
distorsiyon yaratarak hem de yapiy1 YMK’dan HMK yapiya degistirerek sertlik artisi
saglamaktadirlar. Bu sebeple beklendigi gibi en diisiik sertlik Al ve Ti icermeyen T8
alasiminda goriilmiistiir. Diger alasimlarda ise diisiikk sertlik degerlerine sahip
elementlerin iiretim sonrasi bir araya gelmesi ile alasimlarda yiiksek sertlik degerleri
elde edilmistir. Al igeriginin sabit oldugu T1, T2, T3, T4 numunelerinde artan Ti
oranina bagli olarak mikrosertlikte artis goriilmiistiir. Ti yiiksek atomik yaricapi
sebebi ile kafes icinde yer aldiginda kafeste distorsiyona sebep olmakta ve bu da
sertligi ve dayanimi arttirmaktadir. TS ve T6 numunelerinde ise sertligi onemli
oranda ikincil faz olarak olusan sigma fazi etkilemistir. Daha yiiksek oranda Al
icermesine ragmen T7 alasiminin diigiik ortalama sertlige sahip olmasi ikincil faz
sertlesmesinin meydana gelmemesinden kaynaklanmaktadir. Ayn1 zamanda T3, T4,
T5 ve T6 numunelerinde sertlik degerlerinin yiiksek oranda dagilim gostermesi de bu
durumdan kaynaklanmaktadir. Yiiksek sertlie sahip ikincil fazlarin ve/veya
intermetalik fazlarin yapida bulunmasi yiliksek sertlik degerlerine sebep olurken,
matris yapilarin normal kati eriyikler olmasi ve sinirli dlgiide sertlige ulasabilmeleri

sebebiyle baz1 numunelerin sertlik degerlerinde yiiksek dagilim goriilmiistiir.

Dokiim numunelerde sertlik dagilimimin daha diisiik olmas1 da sinter numunelere
oranla daha homojen numuneler elde edilmesinden kaynaklanmistir. T1gekim
numunesi ortalama 636 HV sertlik degerini kat1 eriyik sertlesmesi sayesinde elde
etmigtir. T4gskam NUMUNESININ T3gskim nNumunesinden daha yiiksek oranda Ti
icermesine ragmen sertliginin daha diisiikk olmasit olusan fazlara atfedilmistir. XRD
sonuglarinda goriilen ve her iki numunede belirlenen AINi,Ti intermetalik fazi
sertligi arttirict yonde etkide bulunurken muhtemel olarak T3gsim NUMuNesinde
belirlenen AICo0,Ti sertlige olumlu etkide bulunurken T4gsim NUMuNesinde
belirlenen TiFe fazi ayni derecede katkida bulunamamistir. T5gskam NUMUNESININ
sertliginin T14skim numunesine oranla daha yiiksek degerler vermesi de olusan sert
sigma fazina baglanmistir. Sekilde en dikkat cekici sertlik degeri veren T7gskim
numunesinin yiiksek sertligi de yapinin tek fazli olmasi ve bu fazinda intermetalik bir

faz olmasindan kaynaklanmaktadir.
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5.4. Homojenizasyon Islemi Sonras1 Mikroyap: Karakterizasyonu

TLlaskim (FECrCoNiAlgs) alasimi homojenizasyon islemi sonrasi SEM mikroyapisi
Sekil 5.33.’de verilmistir. Dokiim yapiya gore mikroyapinin degistigi goriilmektedir.
Dokiim yapida ancak ¢ok yiiksek biiyilitmelerde iki farkli faz goriilmekteyken
homojenizasyon islemi sonucunda fazlarin net bir sekilde birbirinden ayrildigi
goriilmektedir. Homojenizasyon sonrasi yapinin yiiksek biiylitmedeki mikroyapisina
bakildiginda siirekli agik kontrast ve siireksiz koyu kontrast olmak tizere iki farkli faz
olustugu ve ayrica koyu kontrastl fazin i¢cindeki bazi1 bolgelerinde de acgik gri faz
varlig1 belirlenmistir. Bu alagimin EDS analizlerinde karisim entalpisi degerlerine
bagli olarak elementel dagilim belirlenmistir. Homojenizasyon islemi onceki
olusumlara benzer olarak koyu kontrast fazlar Al-Ni agisindan zengin iken agik
kontrast fazlar Fe-Cr agisindan zengindir. T1gskim alasimi homojenizasyon sonrasi
EDS sonuglar1 Ek 1°de verilmistir. XRD analizleri sonucunda dokiimden sonra tek
faza ait pikler belirlenen bu alasimda, dokiim yapidan farkli olarak HMK, YMK ve

Tetragonal kafes yapilarina sahip 3 farkli faza ait pikler belirlenmistir. Numunenin

XRD difraksiyon paterni ve olusmasit muhtemel fazlar Ek 2’de verilmistir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.85 mm SEM HV: 20.0 kV WD: 6.79 mm |

SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE 20 ym SEM MAG: 5.00 kx Det: BSE 10 ym

Sekil 5.33. T14s1im (FECrCoNiAly s) alasimi homojenizasyon sonrast mikroyapist a) X2000 b) X5000.

Dokiimle tretilen T3gskiam (FECrCoNiAlgsTips) alasiminin homojenizasyon islemi
sonrast SEM mikroyapist Sekil 5.34.’de verilmistir. Dokiim sonrasi1 mikroyapi ile
benzer bir form gosteren alasimda matrisi olusturan koyu kontrasth siireksiz tanelerin

irilestigi goriilmektedir. Bununla beraber yine dokiim yapiya benzer sekilde matris
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tanelerinin sinirlarinda var olan agik kontrast fazin da homojenizasyon sonrasi
mikroyapida daha da kalinlasarak kaldigi goriilmektedir. T14sxam NUMUNeSine oranla
koyu kontrast faz oraninin alagima Ti elementinin eklenmesiyle arttig1 belirlenmistir.
Homojenizasyon sonrasi elementel dagilim dokiim yapiya benzer olmakla beraber
karisim entalpisinin etkisi yine goriilmektedir. Dokiim yapidan farkli olarak fazlar
arasindaki bilesim farkliligi daha da belirgin hale gelmistir. Koyu kontrast fazdaki Ni
ve Ti oram1 daha da artarken benzer sekilde acgik kontrast fazdaki Fe ve Cr oran1 da
artig  gOstermistir. Alasgimin  EDS analizi sonuglar1 Ek 3°de verilmistir.
Homojenizasyon sonrasi XRD analizlerinde dokiim yapidaki olusmasi muhtemel
YMK faz piki gorilmemis olup bir HMK ve bir Sigma fazina ait pikler elde
edilmistir. Yine Tlgsum numunesinde YMK faz bulunurken bu alasimda
bulunmamast Ti elementinin alasima eklenmesine atfedilmistir. Biiyiik atomik ¢aplh
Ti elementi alasim iginde bulundugunda kafes ig¢inde distorsiyona sebep olmakta bu
da kafes tlriiniin YMK yapidan HMK yapiya degisim gostermesine sebep
olmaktadir. Sigma fazina ait pikler dokiim yapida bulunmazken homojenizasyon
sonras1 elde edilmistir. Homojenizasyon sonrasi 6zellikle tetragonal yapili sigma
fazinin FeCr faz1 yerine yapida ayristigir gézlemlenmistir. Alasimin XRD paterni ve

olusmas1 muhtemel fazlar ve diger veriler Ek 4’te verilmistir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 7.00 mm | MAIA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 7.00 mm |
SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE 20 ym SEM MAG: 5.00 kx Det: BSE 10 pm

Sekil 5.34. T3skim (FECrCoNiAlg sTig 5) alasim homojenizasyon sonrast mikroyapist a) X2000 b) X5000.

Dokiimle iiretilen T4gskim (FECrCoNiAlpsTi) alasiminin homojenizasyon islemi
sonrast SEM mikroyapis1 Sekil 5.35.°de verilmistir. Alasim mikroyapist dokiim

sonrast mikroyapiya benzer yapilar gosterirken tanelerde irilesme oldugu
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goriilmektedir. T34skim numunesinden farkli olarak koyu gri, gri ve agik gri olmak
tizere siniflandirlabilecek li¢ faz mikroyapida goriilmektedir. Yine koyu kontrast
fazlarin T3gskam alasimina oranla arttigi goriilmektedir. Koyu gri kontrast fazda
aralarinda karisim entalpisi degerleri yiiksek negatif olan Al-Ni-Ti elementleri
zengindir. Gri kontrast fazin elementel dagiliminda o6zellikle krom olmak iizere
demirle birlikte yiiksek oranda bulunmaktadirlar. A¢ik gri faz, gri faza benzer sekilde
Fe-Cr ikilisi acisindan zengin faz olmakla beraber, 6zellikle Cr igerigi biraz daha
diisiik olup Ti acisindan daha yliksek orana sahiptir. Alasima ait EDS sonuglar1 Ek
5’te verilmistir. XRD analizlerinde SEM mikroyapisina benzer sekilde 3 farkli faza
ait pikler elde edilmistir. Yiiksek Ti oranma bagli olarak yapida HMK yapili TiFe
faz1 olustugu belirlenmistir. Bu fazla birlikte yine HMK yapili AINi;Ti faz1 ve FeCr
fazlarinin olustugu goézlenmistir. XRD difraksiyon paterni ve olusmasi muhtemel

fazlara ait veriler Ek 6’da verilmistir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.78 mm | MAIA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 6.78 mm | | MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE 20 ym SEM MAG: 5.00 kx Det: BSE 10 ym

Sekil 5.35. T4 gskim (FECrCoNiAly sTi) alagimi homojenizasyon sonrasi mikroyapist a) X2000 b) X5000.

Dokiimle tiretilen TSgskam (FECrCoNiAlgsTi) alasiminin homojenizasyon islemi
sonrast SEM mikroyapis1 Sekil 5.36.’da verilmistir. Dékiim sonrasina benzer sekilde
mikroyapida koyu gri, gri ve agik gri olmak {iizere ii¢ farkli fazin bulundugu
goriilmektedir. Ancak fazlarin irilestigi goriilmektedir. EDS analizlerinde dokiim
yapiya benzer bir dagilim goriilmiistiir. Diger alasimlardan farkli olarak agik kontrast
fazda Al-Ni ikilisi zengindir. Diger fazlar FeCr agisindan zengin olmakla beraber iki
fazin birbirinden farki asil olarak krom igeriginden kaynaklanmaktadir. Koyu gri

kontrastli fazdaki krom orani yaklasim %27 iken gri kontrastl fazdaki krom orani
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yaklagik %18,5’tir. Alasima ait EDS sonuglari Ek 7’de verilmistir. Alasimin XRD
sonuglart da dokiim yapiya benzer pikler vermistir. YMK1, YMK2 ve tetragonal
kafes sistemine sahip fazlar belirlenmistir. Bu fazlarin YMK1 i¢in FeNi, YMK2 i¢in
CogsTi, tetragonal i¢in Sigma fazlar1 olmasi muhtemeldir. XRD difraksiyon paterni ve

olugmasi muhtemel fazlara ait veriler Ek 8’de verilmistir.

SEM HV: 20.0 kV wo:6.05mm || (][] SEM HV: 20.0 kV WD: 6.1 mm

SEM MAG: 2.00kx | Det: BSE 20 pm SEM MAG: 5.00kx | Det: BSE 10 pm

Sekil 5.36. T54sxim (FECrCoNiTig 5) alasimi homojenizasyon sonrast mikroyapisi a) X2000 b) X5000.

Dokiimle tiretilen T74skim (FECrCoNiAITIgs) alasimi homojenizasyon islemi sonrasi
SEM  mikroyapist1  Sekil 5.37.de  verilmistir. Mikroyapiya bakildiginda
homojenizasyon islemi dncesinde tek fazli bir yapiya sahip olan alasimin iki faza
ayristigl gorilmektedir. T7gskim alagimi matrisi olusturan koyu kontrastli faz ile
matris i¢inde dagilmis acik kontrastli faz olmak iizere alasim iki farkli fazdan
olusmaktadir. Diger numunelere de benzer sekilde koyu kontrastli faz Al-Ni-Ti
acisindan zengin faz iken agik kontrastli faz Fe-Cr agisindan zengin faz olarak
olugsmustur. Diger numunelerden farkli sayilabilir olarak bu alasimdaki Co tercihli
olarak koyu kontrast fazda birikmistir. Alasima ait EDS analizi sonuglart Ek 9’da
verilmistir. Homojenizasyon sonrasi XRD analizlerinde mikroyapiya benzer sekilde
iki farkli faza ait pikler elde edilmistir. Dokiim sonrasi sadece tek HMK yapiya ait
pikler veren alasim homojenizasyon islemi ile iki farkli faza ayrilmistir ve bu iki faz
da HMK yapilidir. Bu fazlar HMK1 i¢in AINi,Ti faz1 ve HMK2 i¢in CrFe oldugu
tahmin edilmektedir. Alasimin homojenizasyon sonrasi XRD paterni ve diger veriler

Ek 10°da verilmistir.
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SEM HV: 20.0 kV WD: 6.89 mm MAIA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 6.89 mm |

SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE 20 pm SEM MAG: 5.00 kx Det: BSE 10 ym

Sekil 5.37. T7 gskim (FECrCoNiAlTiy s)alasimi homojenizasyon sonrast mikroyapist a) X2000 b) X5000.

ECAS ile tretilen T1 (FeCrCoNiAlgs) alasim1 homojenizasyon iglemi sonrasi SEM
mikroyapist Sekil 5.38.’de verilmistir. Homojenizasyon iglemi ile mikroyapinin daha
homojen bir hal aldig1 goriilmektedir. Sinterleme iglemi ile olusan difiizyonun
homojenizasyon islemi ile tamamlandig1 belirlenmistir. Ayn1 bilesime sahip dokiim
yontemiyle iiretilen T1gekim alasiminin homojenizasyon sonrasi yapisina benzer bir
mikroyap1 elde edilmistir. Benzer sekilde koyu kontrast ve agik kontrast ana fazlar
olmak tizere, koyu kontrast faz iginde olusan ince agik kontrast faz ile 3 farkli faz
meydana gelmistir. Homojenizasyon sonrasi elementel dagilim da dokiim yapiya
benzer sekilde meydana gelmistir. Karisim entalpisine de bagl olarak sinter islemi
sonrasinda tercihli olarak bir araya gelen AI-Ni elementleri homojenizason
sonrasinda karigimini tamamlayarak koyu kontrast fazda zengin hale gelmistir. Fe-Cr
atomlart bu fazin hem etrafinda hemde tane iclerinde yiiksek konsantrasyonlari
sebebiyle c¢okelmislerdir. T1 alasimina ait EDS analizi sonuglari Ek 11°de
verilmigtir. T1 homojenizasyon numunesi XRD paterni incelendiginde mikroyapi1 ve
EDS analizleri ile paralel olarak 3 farkli faza ait pikler belirlenmistir.
Homojenizasyon islemi sonunda, sinter sonrasinda olusan HMK ve YMK fazlar
varligin1 korurken bunlarla beraber sigma fazininda dokiim numuneye benzer olarak
alasimda ayristig1 belirlenmistir. Tlk {iretim ydntemi olarak hem dokiim ile hem de
ECAS sinterleme ile iiretilen FeCrCoNiAlps alasiminin homojenizasyon iglemi
sonunda yapilan analizlerde ayni mikroyapilar1 ve fazlari meydana getirdigi
belirlenmistir. Alasimim homojenizasyon sonrast XRD paterni ve diger veriler Ek

12°de verilmistir.
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SEM HV: 20.0 kV

SEM MAG: 1.00 kx

Sekil 5.38. T1 (FeCrCoNiAljs) alasimi homojenizasyon sonras1 mikroyapisi a) X1000 b) X2000.

T2 (FeCrCoNiAlg5Tig25) alasim1 homojenizasyon islemi sonrasinda elde edilen SEM
mikroyap1 goriintiileri Sekil 5.39.°da verilmistir. Oksit ve poroziteler disinda
mikroyapida iki faz olustugu goriilmektedir. Sinter sonrast haline oranla
mikroyapinin homojen bir hal aldig1 belirlenmistir. ECAS ile iiretilen T1 numunesi
homojenizasyon sonrasi mikroyapiya benzer sekilde koyu kontrast faz i¢inde ince
dagilmis agik kontrast faz ve agik kontrast faz i¢inde ince olarak dagilmis koyu
kontrast fazlar mikroyapida goriilmektedir. Homojenizasyon islemi Oncesinde
goriilen karisim zorlugu homojenizasyon islemi ile giderilmistir. Ozellikle sinter
sonras1 kromda goriilen karigim sikintis1 homojenizasyon ile tamamen giderilmistir.
Diger numunelere benzer bir elementel dagilim belirlenmistir. T2 alasimina ait EDS
analizi sonuglar1 EkK 13’de verilmistir. XRD analizlerinde sinter islemi sonrasina
gore olusan fazlarda degisiklik belirlenmistir. Sinterleme islemi sonrasinda belirlenen
YMK fazi yapida hala varligimi korurken, farkli olarak AINi,Ti fazina ait HMK yap1
ve bir de tetragonal yapili sigma faz1 belirlenmistir. Cogu numunede goriildiigi iizere
sigma fazi bu alasimda da homojenizasyon islemi sonrasinda yapida ayrigmistir.
Olusan HMK yapisina ait faz ise homojenizasyon islemi Oncesindeki fazlardan
farklilik gostermistir. T2 alasimi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve diger

veriler Ek 14°de verilmistir.



115

Py vy X L 4 SRR < SO e AN
SEM HV: 20.0 kV WD: 6.61 mm | MAIA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 6.61 mm MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Sekil 5.39. T2 (FeCrCoNiAlgsTig 25) alasimi homojenizasyon sonrast mikroyapist a) X1000 b) X2000.

T3 (FeCrCoNiAl5Tigs) alasimi homojenizasyon islemi sonrasinda elde edilen SEM
mikroyap1 goriintiileri Sekil 5.40.’da verilmistir. Diger ECAS numunelerine paralel
sekilde bir olusum gozlenmistir. Homojenizasyon islemi ile mikroyap1 sinter sonrasi
yaptya gore biraz daha homojen hale gelmistir. Elementel dagilim yine fazlar iginde

diger homojenize edilmis numunelere benzer sekilde olusmustur.

g A v ¢ '/'”.
SEM HV: 20.0 kV WD: 6.76 mm | | MAIA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV

WD: 6.53 mm ‘ MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Sekil 5.40. T3 (FeCrCoNiAlysTigs) alagimi homojenizasyon sonrast mikroyapisi a) X1000 b) X2000.

T3 alasimmna ait EDS analizi sonuglart EK 15°de verilmistir. Alasimin
homojenizasyon sonrast XRD analizleri incelendiginde sinterleme sonrasi yapida
bulunan sigma fazi ile HMK yapili AINi;Ti fazinin varligini korudugu belirlenmistir.
Farkli olarak sinter sonrasinda goriilen ikinci HMK faz yerine zayif piklere sahip
YMK fazin diisiik miktarlarda olustugu tahmin edilmektedir. Dokiimle iiretilen ayni

bilesime sahip T34skim alasiminin homojenizasyon sonrasi analizlerinde YMK tespit
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edilmezken diger HMK faz1 ve tetragonal yapili sigma fazi ayni sekilde iki
numunede de goriilmiistiir. T3 alasim1 homojenizasyon sonrast XRD paterni ve diger

veriler Ek 16’da verilmistir.

T4 (FeCrCoNiAlpsTi) alasimi homojenizasyon islemi sonrasinda elde edilen SEM
mikroyap1 goriintiileri Sekil 5.41.°de verilmistir. Sinterleme islemi ile olusan
mikroyapiya oranla daha homojen bir mikroyap1 olustugu goriilmektedir. T1, T2 ve
T3 numunelerine oranla daha yiiksek oranda Ti igerigi sebebiyle koyu kontrast fazin
miktarinin  artti@i  belirlenmistir.  Dokiim  ile  dretilmis  T4gekam  NUMUNESI
homojenizasyon sonrasi mikroyapisiyla benzer mikroyapr goriilmiistiir. EDS
analizlerinde de ayni sekilde elementel dagilim belirlenmistir. EDS analizi sonuglari
Ek 17’de verilmistir. Numunenin XRD analizlerinde dokiim numunenin
homojenizasyon sonrasi sonuglarindan farkli olarak iki HMK digeri Tetragonal
olmak tizere ii¢ farkli faza ait pikler belirlenmistir. Sinter yapida goriilen olugmasi
muhtemel YMK yapili FeNi fazi homojenizasyon sonrasi goriilmemistir. Cogu
numunede goriilen homojenizasyon sonrasi sigma fazi ayrismasi bu numunede de
goriilmistiir. XRD analizleri ile belirlenen olusmast muhtemel fazlar ve bu fazlara ait

veriler Ek 18’de verilmistir.

W,
WA N

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.51 mm
SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Sekil 5.41. T4 (FeCrCoNiAlysTi) alasimi homojenizasyon sonrasi mikroyapist a) X1000 b) X2000.

T5 (FeCrCoNiTips) alasimi homojenizasyon islemi sonrasinda elde edilen SEM
mikroyap1 goriintiileri Sekil 5.42.’de verilmistir. Sinter sonras1 mikroyapiya oranla

daha homojen hale gelmis ve elementlerin difiizyonu tamamlanmistir. TS5 gskim
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homojenizasyon sonrasi mikroyapisindan biraz farkli olarak iki faz olusmus olup,
koyu kontrastli bir faz ve bu fazin etrafinda ince ag sekilde dagilmis agik kontrast bir
faz goriilmektedir. EDS analizlerinde bu fazlarin elementel dagilimlari hemen hemen
ayni olarak belirlenmistir. EDS analiz sonuglar1 EK 19’da verilmistir. XRD analizleri
incelendiginde sinter sonrasinda olusan fazlardan farkli olarak sadece HMK yapili
FeCr fazinin olugmadigi diger fazlarin yapida homojenizasyon sonrasi hala var
oldugu goriilmiistiir. Alasima ait XRD difraksiyon paterni ve diger veriler Ek 20°de

verilmistir.

SEM HV: 20.0 KV WD:5.94mm | n MalA3 TEscanll  SEM Hv: 200 kv WD: 5.94 mm MAIA3 TESCAN|

SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 pm SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE 20 pm

Sekil 5.42. T5 (FeCrCoNiTig ) alasimi homojenizasyon sonrast mikroyapist a) X1000 b) X2000.

T6 (FeCrCoNiAlg 25Tips) alasimi homojenizasyon islemi sonrasinda elde edilen SEM
mikroyap1 gorlintiileri Sekil 5.43.°de verilmistir. Sinter sonrasinda alagimda Al
oraninin diisiik olmasi ile acgiklanan karisim zayifligi homojenizasyon islemi
sonrasinda tamamen giderilmistir. FeCrCoNiAlysTi ve FeCrCoNiAlgsTig2s
alasimlarina ¢cok benzer olarak 3 fazli bir mikroyap:1 goriilmektedir. Fazlar yapi
icinde homojen bir sekilde dagilmis olup EDS analizlerinde (Ek 21) de yine homojen
sonuclar elde edilmistir. Elementel dagilim diger numunelerde oldugu gibi karisim
entalpisi degerlerine uygun olarak meydana gelmistir. Yapilan XRD analizlerinde de
yine bilesim agisindan ¢ok benzedigi T2 (FeCrCoNiAlysTig2s5) humunesine benzer
fazlar tespit edilmistir. Sinter sonrasinda belirlenen yapilardan HMK yap1 farkli
olarak homojenizasyon sonrasinda AINi;Ti fazmm1 temsil etmektedir. Sinter

sonrasinda belirlenen YMK ve tetragonal yapili fazlar homojenizasyon sonrasinda da



118

belirlenmistir. Alasimin XRD paterni ve olusmasi muhtemel fazlara ait veriler EK

22’de verilmistir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.23 mm MAIA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 6.23 mm MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 ym SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE 20 pm

Sekil 5.43. T6 (FeCrCoNiAlg 25 Tigs) alasimi homojenizasyon sonrasi mikroyapist a) X1000 b) X2000.

T7 (FeCrCoNiAlTips) alasimi homojenizasyon islemi sonrasinda elde edilen SEM
mikroyap1 goriintiileri Sekil 5.44.’de verilmistir. Sinter sonrasi mikroyapidan farkli
olarak homojenizasyon islemi ile numune mikroyapisinin neredeyse tek fazli hale
geldigi goriilmektedir. Numune igerigindeki AI+Ti miktarinin yiiksek olmasi bu
olusumun asil nedenidir. A¢ik kontrast faz bazi bolgelerde ve koyu kontrast faz
icinde ancak yiiksek biiyiitmelerde goriilebilen bir faz olarak yapida olusmustur.
Elementlerin birbirine karisimi da homojenizasyon 1sil islemi ile sonuglanmistir.
EDS analizleri incelendiginde T74skim NUMUNeSi homojenizasyon sonrasi analizlerine
benzer sekilde Al-Ni-Ti igliisii neredeyse tamamen koyu kontrast fazlar iginde
dagilmis haldeyken agik kontrast faz iginde ¢ok az miktarlarda bulunmaktadir.
Benzer sekilde agik kontrast fazlar ¢cok yiiksek miktarda Fe-Cr igermektedir. Yine
T7 gskam numunesinde oldugu gibi Co tercihli olarak koyu kontrast fazlarda yiiksek
oranda bulunmaktadir. Alasimin  EDS sonuglari Ek 23’de  verilmistir.
Homojenizasyon islemi sonrasinda XRD sonuglarinda numunede olusan fazlar ve
yapilar hem sinter sonrast hemde dokiim numunenin homojenizasyon islemi sonrasi
sonuglarma ¢ok benzerlik gdstermistir. ki farkli HMK yap1 tespit edilmistir. Bu
fazlarin AINi;Ti ve FeCr fazlari olmasi muhtemeldir. Homojenizasyon islemi sonrasi

¢ogu numunede ayrisan tetragonal yapili sigma fazi T7 gskam numunesinde oldugu gibi
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bu numunede de tespit edilmemistir. Alasimin XRD paterni ve olusmast muhtemel

fazlara ait veriler Ek 24°de verilmistir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.15 mm SEM HV: 20.0 kV WD: 6.15 mm MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Sekil 5.44. T7 (FeCrCoNiAlTig ) alasimi homojenizasyon sonrast mikroyapist a) X1000 b) X2000.

T8 (FeCrCoNi) alasimi homojenizasyon islemi sonrasinda elde edilen SEM
mikroyap1 goriintiileri Sekil 5.45.’de verilmistir. Homojenizasyon islemi sonrasinda
mikroyap1 sinter sonrast mikroyapiya ¢ok benzemektedir. Al ve Ti yoklugunda
karisim zorlugu goriilen yiiksek ergime sicakligina sahip krom hala yapida

goriilmektedir. Bu fazin disinda yiiksek biiyiitmelerde de tek bir faz goriilmektedir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.50 mm | MAIA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV WD: 6.50 mm | MAIA3 TESCAN|
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Sekil 5.45. T8 (FeCrCoNi) alasimi1 homojenizasyon sonrast mikroyapisi a) X1000 b) X2000.

EDS c¢alismalarinda, krom oksit faz1 digindaki bolgelerde Fe-Ni-Co’in nominal
degerlerde bulunurken Cr’un oksit fazina kaybi sebebiyle diger elementlerden
yaklagik %5 civarinda daha az oldugu belirlenmistir. Alasimin EDS analizi Ek 25°de

verilmigtir. XRD analizlerinde de yine sinter sonrasi sonuglara benzer olusumlar
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gbzlenmistir. YMK yapili bir FeNi fazi ve bununla beraber Cr,03 fazina ait pikler
tespit edilmistir. Alasimin XRD paterni ve olusmasi muhtemel fazlara ait veriler EK

26’da verilmistir.

5.5. Homojenizasyon Sonras1 Mikro Sertlik Sonuclari

Hem dokiim yontemiyle hemde ECAS sinterleme ile iiretilen numunelerin
homojenizasyon sonrasindaki Olgiimlerine ait mikrosertlik grafigi Sekil 5.46.’da
ortalama mikrosertlik degerleri Tablo 5.28.’de verilmistir. Homojenizasyon islemi ile
fazlarin olusumu ve difiizyon tamamlanmistir ve bu sebeple Ozellikle sinter
numunelerde goriilen sertlik dagiliminin diistiigi ve sertlik degerlerinin birbirine
yaklastig1  goriilmektedir. ECAS ile iretilen numunelerde T8 haricinde
homojenizasyon islemi sonrasinda sertlikte artig belirlenmistir. Sinter numunelerde
goriilen sertlik artisi; fazlarin tam olarak olusmasi ile beraber yliksek atomik ¢apli Al
ve Ti atomlarinin yapi icinde dagilarak hem kati eriyik sertlesmesi hemde ikincil

cokelti veya sert intermetalik yapilar olusturmasi ile saglanmistir.

Homojenizasyon sonras1t T7 ve T8 alasimlar1 haricindeki sinter alasimlarin hepsinin
XRD analizlerinde sigma fazi belirlenmistir. Stepanov ve arkadaslar1 (Stepanov ve
ark., 2015a) CoCrFeMnNiVy alagimininin homojenizasyon islemi sonrasinda sertlik
ozelliklerinde tetragonal yapili sigma fazinin etkili oldugunu belirtmislerdir. Artan
sigma faz1 oramiyla birlikte sertlik degerleri artis gostermistir. Bu caligmada
homojenizasyon sonrasi elde edilen sertlik sonuglarinda en 6nemli rolii olusan sigma
fazinin oynadig1 disiiniilmektedir. Bu fazla beraber AINi,Ti intermetaliginin ve kati
eriyiklerde olusan distorsiyonlarin sertlige Onemli oranda katkisi bulunmaktadir.
Genel beklentiye zit olarak T7 numunesinde en yiiksek sertlik degeri beklenirken
benzer igerikteki T4 ve hatta daha diistik Al-Ti icerikli T3 ve T6 alasimlarindan daha
disiik sertlik gostermesi bu alasimda sigma fazinin olugsmamast ile
iligkilendirilmistir. T8 alagimi sertlik artisinda 6nemli rol oynayan Al ve Ti
elementlerinden icermemesi sebebiyle sinter sonrasinda oldugu gibi diisiik sertlik

degerlerinde kalmistir.
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Tablo 5.28. Alasimlarin homojenizasyon 1s1l islemi sonrasi ortalama mikrosertlik degerleri (HV ;)

Alagim Mikrosertlik (HV)  Alasim Mikrosertlik (HV)
T1 (FeCrCoNiAlys) 496 T1laskim (FECrCoNiAlys) 744

T2 (FeCrCoNiAlysTig 2s) 729 T34sxiim (FECrCoNiAly s Tig5) 932

T3 (FeCrCoNiAlysTigs) 956 T4 qskim (FECrCoNiAly5Ti) 880

T4 FeCrCoNiAlysTi) 916 T54skiim (FECrCoNiTig5) 527

T5 (FeCrCoNiTigs) 673 T7 goxim (FECrCoNiAlTigs) 837

T6 (FeCrCoNiAlg 5 Tigs) 935

T7 (FeCrCoNiAlTigs) 753

T8 (FeCrCoNi) 138

SN %
}}}§

Mikrosertlik

600
; }
400
200
:
- N o™ < 1O O N~ 0
F  F F F F F F

T1dokim
T3dokum
T4dokim
T5dokium
T7dokim

Sekil 5.46. Homojenizasyon sonrast numunelerin mikrosertlikleri (HV, ;).

Dokiim numunelerde goriilen yiiksek sertlik degerleri homojenizasyon sonrasi da
benzer sekilde belirlenmistir. T14skim alasiminda homojenizasyon islemi ile tek fazli
yapidan ii¢ farkli faza degisim goriilmiistiir ve bu fazlardan biri olan sigma fazi
sertligin biraz daha artmasini saglamistir. T3 gskim alasiminda homojenizasyon islemi
sonrasinda yiiksek sertligin hala devam etmesi yine sigma ve intermetalik fazlar ile
elde edilmistir. T4 4skam alagimi sertliginde; belirlenen fazlarda homojenizasyon islemi
ile degisim olmamasina ragmen bir miktar artis belirlenmistir. Bu durumun olusan
fazlardaki distorsiyon artisindan kaynaklanmis olmasit muhtemeldir. T5gskiim
numunesinde sertlikte diislis belirlenmistir. Homojenizasyon 6ncesiyle aymi fazlar

Olusmasma ragmen meydana gelen bu diisiisiin kafes parametrelerinde meydana
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gelen diisiisle alakali oldugu tahmin edilmektedir. Ancak hala ortalama 527 HV
mikrosertlige sahiptir. T7gskim numunesi dokiim islemi sonrasinda tiim alagimlar
icinde en yiiksek sertlik gosteren alagim iken homojenizasyon islemi ile sertligi diisiis
gOstermistir. Dokiim igslemi sonrasinda tek bir intermetalik fazdan olusan alasimda,
homojenizasyon ile iki farkli faz meydana gelmistir. Hala yiiksek sertlik gostermesi
yapmin dokiim sonrasi intermetalik fazi hala bulundurmasindan kaynaklanirken
olusan diisiisiin homojenizasyon ile bagka bir kat1 eriyik fazin yapida olusmasindan

kaynaklandig1 diistiniilmektedir.
5.6. Aliiminyum ve Titanyum Elementlerinin Faz Olusumuna Etkileri
Homojenizasyon 1sil islemi sonrasinda Aliiminyum ve Titanyum elementlerinin

mikroyap1 ve faz olusumuna etkileri dokiim ile iiretilen numuneler i¢in i¢in Tablo

5.29.°da ECAS ile iiretilen numuneler i¢in Tablo 5.30.’da verilmistir.
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Tablo 5.29. Aliiminyum ve Titanyum elementlerinin dokiim numunelerin mikroyap1 olusumuna etkileri.

Alasim Uretim Yontemi ~ Mikroyap1-SEM XRD-Mevecut fazlar  Faz Analizi-Yorum

T Laskim Dokiim
(FeCrCoNiAlgs)

FeCr Fe, Cr, Co ve Ni elementlerine ilave olarak 0,5 oraninda
FeNi Al katilmasiyla mikroyapida koyu kontrast ve agik
3. Sigma kontrast iki fazla birlikte koyu kontrast iginde olusmus
gri kontrastli faz olmak iizere {i¢ fazdan olusmustur.
EDS analizlerinde koyu kontrast fazin Al+Ni (%35)
acisindan zengin, agik kontrast fazin Fe+Cr (%48)
acisindan zengin, gri kontrast fazin da Fe+Cr (%39)
acisindan  zengin oldugu belirlenmistir. Ug  fazli
mikroyapt XRD analizleri ile dogrulanmaktadir.

e | e bF Alagimin ortalama sertligi 744HV dir.

> =

=

T346xim Dokim AINi,Ti 0,5 oraninda Titanyum ilavesi ile iki fazli mikroyapi
2. Sigma olusmustur. Tane igerisi  AI+Ni+Ti (%41)
elementlerinden yiiksek oranda igerirken tane sinir1 fazi
Fet+tCr (%49) elementlerinden yiliksek oranda
icermektedir. XRD paterni bu durumu (iki faz olusumu)
dogrulamaktadir. Tane igerisindeki faz AINi,Ti ve tane
sinir1 faz Sigma’dir. Alagimin ortalama sertligi 932

HV’dir.

(FeCfCONiAlo’sTio’s)

SEM HV: 20.0 kV WD: 7.00 mm MAIA3 TESCAN|

SEM MAG: 5.00 kx Det: BSE 10 pm

T4 gskim Dokim

(FeCrCoNiAlysTi)

1. CrFe Titanyum miktar1 1’e yiikseltilince, mikroyapida tane

2. AINi,Ti sinirt  fazinda yeni bir faz daha olugsmustur. EDS

3. TiFe analizlerinde agik kontrast faz bilesiminde agirlik¢a %50
Fe+Cr, gri kontrast fazin bilesiminde agirlikca %62
Fe+Cr ve koyu kontrast faz ise %43 Al+Ni+Ti
icermektedir. XRD paterninde de 3 fazli mikroyapi
olustugu dogrulanmaktadir. Alagimin ortalama sertligi
880 HV dir.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.78 mm
SEM MAG: 5.00 kx Det: BSE 10 pm
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Tablo 5.29 (Devami)

Alasim Uretim Yontemi ~ Mikroyap1-SEM XRD-Mevcut fazlar ~ Faz Analizi-Yorum

Tbgskiim Dokiim 1. FeNi Al icermeyen alasimda mikroyapida ti¢ faz goriilmiistiir. EDS
. 2. CogsTi analizlerinde kobalt tim fazlarda yaklagik agirlikca %15
(FeCrCoNiTios) 3. Sigma oraninda bulunurken, koyu kontrast fazda Fe+Cr %43, gri
kontrast fazda Fe+Cr %36 ve a¢ik kontrast fazda Ni+Ti %45
oraninda zengin elementler olarak belirlenmistir. Alasimin
XRD paterninde bu duruma paralel olarak 3 fazli yapi

belirlenmistir. Alagimin ortalama sertligi 527 HV dir.
T7 goxiim Dokiim 1. CrFe Aliiminyum miktart 1’¢  yiikselince alagimda, matrisi
2. AINi,Ti olusturan koyu kontrast faz ile bu matris i¢inde ince dagilmis

(FeCrCoNiAlTiqs) acik kontrast faz olmak tizere iki fazli mikroyap1 goriilmiistiir.

Acik kontrast faz yiiksek oranda Fe+Cr (%56) igerirken, koyu
kontrast faz Al+Ni+Ti (%45) elementleri agisindan zengindir.
XRD paterni iki fazli yapiyr dogrulamaktadir. Buna gore
matris fazi AINi,Ti ve matris i¢cinde dagilan faz CrFe fazidir
(Yiksek pik ¢ok olan matris fazimi gosterir). Alasimin
ortalama sertligi 837 HV dir.
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Tablo 5.30. Aliiminyum ve Titanyum elementlerinin ECAS numunelerin mikroyap1 olusumuna etkileri.

Alasim Uretim Yontemi
T8 (FeCrCoNi) ECAS

T1 ECAS
(FeCrCoNiAlgs)

T2 ECAS

(FeCfCONiAIOI5Ti0|25)

SEM HV: 20.0 kV.
SEM MAG: 2.00 kx

Mikroyapi-SEM

WD: 6.50 mm
Det: BSE

20 ym

XRD-Mevcut fazlar

Faz Analizi-Yorum

1.
2.

wrh e

N

FeNi
Cr,04

FeCr
FeNi
Sigma

AINi,Ti
FeNi
Sigma

Al ve Ti icermeyen numunede bir matris fazi ve matris i¢inde
goriilen koyu kontrastli faz goriilmiistii. EDS analizlerinde
matriste Fe-Co-Ni elementleri yaklagik %20 oraninda
bulunurken, Cr yaklasik %16 olarak belirlenmistir. Koyu
kontrast fazda yiiksek oranda krom ve oksijen tespit edilmistir.
XRD analizi iki fazli yapiyr dogrulamaktadir. Buna gore
matris fazi FeNi ve koyu kontrast faz Cr,O3’diir (Yiiksek pik
cok olan matris fazini gosterir). Alagimin ortalama sertligi 138
HV’dir.

0,5 oraninda aliiminyum katkisiyla alasimda koyu kontrast ve
acik kontrast iki ana faz ile birlikte koyu kontrast fazin i¢inde
ve sinirlarinda olugmus bir faz olmak {izere ii¢ faz
goriilmiistiir. EDS analizlerinde koyu kontrast fazin Al+Ni
acisindan agik kontast fazin ise Fe+Cr agisindan zengin
oldugu belirlenmistir. Ug fazli yapi XRD paterni ile
dogrulanmaktadir. Alagimin ortalama sertligi 496 HV dir.

0,5 aliiminyum ve 0,25 titanyum i¢eren alagim mikroyapisinda
koyu kontrast ve acgik kontrast iki faz gorilmistir. Aym
zamanda bu fazlarin birbiri i¢inde dagildigi da gorilmiistiir.
Koyu kontrast faz Al+Ni+Ti elementlerinden agirlikca %36
oraninda igerirken, agik kontrast faz %51 FetCr
elementlerinden icermektedir. XRD analizinde pik siddetlerine
bagli olarak yiiksek oranda AINi,Ti ve sigma fazi ile birlikte
diisik siddette piklerden FeNi fazi belirlenmistir. Alagimin
ortalama sertligi 729 HV dir.
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Tablo 5.30. (Devami)

Alasim Uretim Yontemi ~ Mikroyap1-SEM XRD-Mevcut fazlar ~ Faz Analizi-Yorum

T3 ECAS 1. AINi,Ti Alagimdaki Ti orammin 0,5’¢ artmasiyla mikroyapida T2
. d 2. FeNi alagimiyla aym fazlar goriilmiistir. Ag¢ik kontrast fazin

(FeCrCoNiAlosTios) 3. Sigma agirlikga Fe+Cr igerigi %55 iken koyu kontrast fazin

Al+Ni+Ti igerigi %51°dir. Koyu kontrast faz igindeki Ti
orani artis gostermistir. XRD analizinde pik siddetlerine bagh
olarak yiiksek oranda AINi,Ti ve sigma fazi ile birlikte ¢ok
diisiik siddette piklerden FeNi fazi belirlenmistir. Alagimin
ortalama sertligi 956 HV dir.

T4 ECAS 1. CrFe Titanyum orani en yiiksek olan alagimda mikroyapi da {i¢ faz
. . 2. AINi,Ti goriilmiistiir. Fazlar zengin olduklar1 elementler agisindan,
(FeCrCoNiAlysTi) 3. Sigma koyu kontrast faz %42 Al+Ni+Ti igerirken, gri kontrast faz
%54 Fe+Cr ve agik kontrast faz % 50 Fe+Cr igermektedir.
Avrtan titanyum orant ile birlikte koyu kontrast faz icindeki Ti
oram daha da artmigtir. Ug fazli yapi XRD paterni ile

dogrulanmaktadir. Alasimin ortalama sertligi 916 HV dir.
T5 ECAS 1. FeNi Aliiminyum igermeyen alasimda mikroyapida matris fazi ve
. 2. CosTi bu faz icinde ignesel dagilmig bir faz goriilmiistir. EDS
(FeCrCoNiTio ;) 3. Sigma sonuclarinda fazlarin kimyasal igerikleri ince dagilim

sebebiyle yakin degerlerde bulunmustur. XRD analizlerinde
olugmas1 muhtemel ii¢ faz belirlenmistir. Alagimin ortalama
sertligi 673 HV dir.
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Tablo 5.30. (Devami)

Alasim Uretim Yontemi ~ Mikroyap1-SEM XRD-Mevcut fazlar ~ Faz Analizi-Yorum
T6 ECAS 1. FeNi 0,25 Al, 0,5 Ti igeren alagimin mikroyapisinda ii¢ faz
(FeCrCoNiAlg »sTigs) 2. AINi,Ti goriilmiistir. Zengin elementler agisindan EDS dagilimi;
3. Sigma koyu kontrast fazin AI+Ni+Ti igerigi %44, gri kontrast fazin
Fe+Cr igerigi %37 ve acik kontrast fazin Fe+Cr %47’dir.
XRD analizleri de ii¢ fazli mikroyapiyt dogrulamaktadir.
Alasimin ortalama sertligi 935HV dir.
T7 ECAS 1. CrFe Aliiminyum oran1 1 olan alagimda mikroyapida iki faz
2. AINi,Ti goriilmistir. Koyu kontrast faz %32 Al+Ni+Ti igerirken,

(FeCrCoNiAITigs) acik kontrast faz %60 Fe+Cr icermektedir. XRD analizleri de

iki fazli mikroyapiy1 dogrulamaktadir. EDS analizleri ve pik
siddetlerine bagli olarak koyu kontrast faz AINi,Ti agik
kontrast faz CrFe’dir. Alasimin ortalama sertligi 753 HV’dir.

SEM MAG: 2.00 kx
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5.7. Oksidasyon Testi Sonuclar:

Yiiksek sicakliklarda kullanilacak alasimlarin  kullanilabilirligi  dis  yilizeyde
olusturduklar1 oksit tabakasinin koruyuculuguna baglidir. Geleneksel oksidasyon
direngli alasimlar Al,O3, Cr,03 veya SiO, gibi yapilart olusturmalar1 igin
tasarlanirlar. Ornegin paslanmaz gelikler koruyucu krom oksit olusturacak sekilde
dizayn edilirler. Hatta Ni-bazli siiper alasimlarda yiiksek sicakliklarda krom oksite
oranla daha kararli oksit olmasi sebebiyle aliiminyum oksit olusumu beklenmektedir.
Yiiksek entropili alasimlarda yiiksek konsantrasyonda koruyucu oksit olusturan
elementlerin bulunmasi oksidasyon direncini arttirmaktadir. Ancak bununla beraber
oksidasyon direncine katki saglayan diger onemli etken diisiik diflizyon hizlaridir.
Yiiksek entropili alasimlarin dort cekirdek etkisinden birisi olan yavas difiizyon
etkisi oksijenin difiizyonunu diisiirerek yiiksek sicakliklarda oksidasyon dayanimini
arttirmaktadir (Butler ve ark., 2015; Butler ve Weaver 2016; Raphel ve ark., 2017;
Kai ve ark., 2017)

Bu c¢aligmada alasimlar 1000°C sicaklikta 5, 50 ve 100 saat acik atmosfer sartlarinda
oksidasyon testine tabi tutulmustur. Tlgskim alasiminin 1000°C sicaklikta 50 saat
oksidasyon islemi sonrasi oksit fazin mikroyapisi ve elementel dagilim haritas1 Sekil
5.47.de verilmistir. Tlgsam alasiminda oksidasyon islemi sonunda oksijen
aliminyum ile birleserek dis yiizeyde koruyucu bir tabaka olusturmusur. Diger
elementler neredeyse hi¢ oksitlenmemistir. Benzer sekilde T3 gskim alasiminda da en
dis yiizeyde yiliksek oranda aliiminyum ve oksijen oldugu goriilmiistiir. Bununla
beraber T3gswim alasiminda farkli olarak alasimda Ti olmasi ve Ti elementinin de
yiiksek oksijen ilgisi sebebiyle oksijenin bulundugu boélgelerde az miktarda
belirlenmistir. T3gskim Numunesi oksit mikroyapisi ve elementel dagilimi Ek 27°de
verilmistir. T4gsam alasimi 1000°C sicaklikta 50 saat oksidasyon sonrasi oksit
mikroyapist ve elementel dagilim haritas1 Sekil 5.48.°de verilmistir. T44ekiim
alagiminda farkli olarak en dis tabakada krom oksitin olustugu goriilmektedir. En dis
tabakadaki siirekli krom oksitin altinda yine aliiminyumun olusturdugu oksit fazi
belirlenmistir. Bununla beraber Ti elementi bu iki oksit fazin ortasinda

yogunlagmasina ragmen yogun oldugu kisimda oksijenin oraninin diistiigli elementel
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dagilim haritasinda goriilmektedir. Ancak oksijen orani diigse bile hala bir miktar
oldugu goriilmektedir ve bu kisimda bir miktar titanyum oksit fazi olustugu

sOylenebilir.

T54skim alasiminda diger numunelerden farkli bir oksitlenme egilimi goriilmiistiir.
D1s yiizeyde krom ile oksit ayn1 noktada birleserek krom oksit fazini olusturmustur.
Ancak oksijenin bu tabakanin altina da difiize oldugu Sekil 5.49°daki oksit tabakasi
mikroyapisindan ve elementel dagilim haritasindan goriilmektedir. Yiizeyin hemen
altinda koyu kontrast bolgede Ti diger elementlerden ayrismis olarak goriilmektedir.
Ti’nin bulundugu bodlgelerde bir miktar oksijen bulunmaktadir. Bununla beraber
diger numunelere gore asil fark oksitlenen tabakada Ti’nin bulundugu kisimlarda az
miktarda N elementinin goriilmesidir. T74skim alasimi mikroyapisinda da T1gskim
alasimma benzer sekilde en {ist tabakada oksijen ve aliiminyum bir arada
gorilmustir. T7gskam Oksit mikroyapist ve elementel dagilim haritast Ek 28’de

verilmistir.

Sekil 5.47. T14sim (FECrCoNiAly 5) alagimi oksit mikroyapist ve elementel dagilim haritast.
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Sekil 5.49. T54sxim (FECrCoNiTig5) alasimi oksit mikroyapist ve elementel dagilim haritasi.
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Sekil 5.50.’de T14skim Ve TSdskim, Sekil 5.51.’de TS5 ve T7 alagimlarinin 1000°C’de
50 saat uygulanan oksidasyon islemi sonucunda elde edilen XRD analizi grafikleri
verilmistir. XRD analizleri alasimlarin bilesimini de baglh olarak Al,Os, Cr,O3 ve
TiO, gibi oksitlerin olustugunu gostermektedir. T14skim alasiminda Ti olmamasi ve
aliminyumun oksijene yiiksek ilgisi sebebiyle matris faz1 disinda Al,O3 fazina ait
pikler tespit edilmistir. Yiizeye yakin kisimlarda aliiminyumun oksit tabakasini
olusturmasi sebebiyle matris faz iginde Al miktar1 azalmistir. Bu sebeple HMK yapili
faz belirlenmemis olup bunun yerine tek YMK fazi tespit edilmistir. T5 gsxim alagimi
konsantrasyonunda farklt olarak Al yerine Ti olmasi oksidasyon davranigini
degistirmistir. Al,O3 yerine Cr,O3; ve TiO; fazlar1 baskin olmak iizere birde az
miktarda NiCr,O4 oksiti belirlenmistir. Tlgsim alasimina benzer sekilde yiiksek
atomik yaricapli Ti elementinin oksitlenmesine bagli olarak yine HMK faz
goriilmemis olup bunun yerine YMK faza ait pikler tespit edilmistir. ECAS sinter ile
tiretilen alagimlarin oksidasyon testi sonucunda da dokiim numunelere benzer

olusumlar gozlenmistir.

O Crp03
W TiO, —T1
O NiCrpOyg
 YMK — 715

dokim

dokim

2000

H Al,O3
B YMK

Siddet

1000

|
N\ w " A)L;-’\ J\.A
0 30 40 50 60 70 80

20

90

Sekil 5.50. T1gsim Ve TSgskim alasimlarin 1000°C 50 saat oksidasyon testi sonucu XRD paterni.
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TS545kim ve TS5 alasimlarinda benzer oksidasyon sonuglart elde edilmistir. T7
alasiminda yiiksek oranda bulunan Al sebebiyle oksit faz1 olarak sadece Al,O3 oksiti
tespit edilmistir. Diger alasimlarda goriillen YMK faz bu alagimda belirlenmemistir.
Buna sebep olarak yiiksek atomik yarigapli Ti ve Al elementlerinin bu alasimda
yiiksek konsantrasyonda olmasi gosterilebilir. Bu sonuglarla beraber alagimlarda
konsantrasyonu yiiksek olan Co, Ni ve Fe gibi elementlerin oksitlerine ait pikler
gorilmemistir. Bu durum bu elementlerin Al, Cr ve Ti elementlerine oranla
oksitlenme egilimlerinin diisiik olmasindan kaynaklanmaktadir. Ozellikle krom ve
aliminyum elemenlerinin olusturdugu oksitler oksidasyon direncinin énemli oranda
arttirmaktadir. Bu elementlerin dis yiizeyde olusturduklart oksitler, oksijenin daha

icerilere girmesini engelleyerek oksidasyon direncine katki saglamaktadir.

—T5
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mCr203
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Sekil 5.51. T5 ve T7 alagimlarin 1000°C 50 saat oksidasyon testi sonucu XRD paterni.

Sekil 5.52.’de oksidasyon islemi sonunda tiim alasimlarda meydana gelen yiizde
agirlik degisimleri verilmistir. Alagimlar i¢inde Al ve Cr gibi elementlerin yiiksek
oranlarda bulunmasi oksidasyon direncini arttirmistir. Bu sebeple genel olarak tiim

alasimlarda diisiik oranlarda agirlik artis1 belirlenmistir. Ozellikle T1, T1gskim, T7 Ve
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T74skam alasimlarinda yiiksek oranda Al ve Cr igerikleri sebebiyle ¢ok diisikk
oranlarda agirlik artisi belirlenmistir. Dokiim ve sinter numunelerin oksidasyon
direnci karsilastirildiginda sinter numunelerde bir miktar daha fazla agirlik artist
gOriilmiistiir. Bu durumun sinter numunelerin yiizey alanlarmin daha biiyiik

olmasindan kaynaklandigi tahmin edilmektedir.

2
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Sekil 5.52. 1000°C'de yapilan oksidasyon testlerinde numunelerde meydana gelen agirlik degisimi.



BOLUM 6. SONUCLAR VE ONERILER

6.1. Sonuclar

Bu doktora c¢aligmasinda, FeCrNiCoAl,Tiy yiiksek entropili alagimlariin (¢ok
bilesenli alagimlar) elektrik akim destekli sinterleme ile kisa siirelerde iiretilebilirligi
ve ayn1 zamanda alagim elementlerinin mikroyap1 ve mekanik 6zellikler tizerindeki
etkisi arastirilmistir. Bu kapsamda 8 farkli konsantrasyonda sinter alagimi (kati hal
prosesi) ve bunlarin i¢inden segilen 5 farkli konsantrasyonda dokiim alagimi (s1v1 hal
prosesi) tretilmistir. SEM+EDS ve X-iginlari analizleri ile karakterizasyonu ve
mikro sertlik Olgiimii yapilan numuneler daha sonra 1200°C’da 18 saat
homojenizasyon 1s1l iglemine tabi tutulmustur. Homojenizasyon etkisi incelendikten
sonra da numunelerin yliksek sicaklik oksidasyon testleri yapilmistir. Deneysel

calismalar sonucu elde edilen sonuclar asagida verilmistir.

1. Tlgskim numunesinde dokiimden sonra ancak yiliksek biiylitmelerde iki farkli faz
oldugu belirlenmis olup muhtemel olarak bu fazlarin ayn1 agilarda pik veren AINi
ve FeCr fazlar1 oldugu tahmin edilmistir. Alasimin dokiim sonras1 mikrosertligi
ortalama 636 HV olarak dl¢iilmiis olup bu sertlik kati eriyik fazda meydana gelen
distorsiyon ile elde edilmistir. Alasimin homojenizasyon 1sil islemi sonrasi 3
faza aynistigi goriilmistiir. HMK fazdan farkli olarak olusan yumusak yapih
YMK faza ragmen alasimin sertliginde artis meydana gelmistir ve
homojenizasyon sonrasi ortalama sertlik 636 HV olarak belirlenmistir. YMK faza
ragmen meydana gelen bu artis alagimda belirlenen tetragonal yapili sigma fazina
atfedilmistir.

2. T3gskam alasiminda katilagsma sonrasi mikroyapida iki ana faz goriilmiistiir ve
bunlarin AINi,Ti ve FeCr fazlar1 oldugu tahmin edilmis olup bu fazlarla beraber
YMK yapili bir de AlCo,Ti fazina ait pikler elde edilmistir. Alasimda
intermetalik fazlar sayesinde ¢ok yiiksek sertlik degeri olarak ortalama 969 HV
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belirlenmistir. Homojenizasyon sonrast mikroyapida tanelerde irilesme
goriilirken AINi,Ti intermetaligi varligini korumus olup bununla beraber bir de
sigma fazi belirlenmistir. Alasim sertligi olusan bu fazlar sayesinde hala
yiiksekligini korumus olup 932 HV olarak 6l¢iilmiistiir.

T4 45kim numunesinde dokiim sonrasinda mikroyapida 3 farkli faz goriilmiis olup
XRD incelemelerinde bu fazlarin HMK yapili oldugu tespit edilmistir. AINi,Ti
ve FeCr fazlarindan kuvvetli pikler elde edilirken TiFe fazina ait pikler zayif
kalmistir. Bu alasimda da 772 HV ortalama sertlik ile yiiksek bir deger elde
edilmistir. Homojenizasyon sonrast numunede yine aymi fazlar belirlenmistir.
Farkli olarak TiFe fazina ait fazlarin gii¢lendigi goriilmiistiir. Alasim sertligi yine
yiiksek Ti ve Al igerigi sebebiyle 880 HV olarak 6lcililmiistiir.

T54skiim alasimi 3 farkli fazdan olugsmustur. Dokiim sonrast mikroyapilarda bir tek
bu numunede tetragonal yapili sigma fazi goriilmiistiir. Alasimin bilesimi T1 gsim
alasimma benzer olmasma ragmen sertligi 871 HV olarak belirlenmistir. iki
alasimda sabit element oranlarinda bir degisiklik yokken TS54ekim alasimi
bilesiminde Al yerine Ti bulunmaktadir. Elde edilen yiiksek sertlik degeri bu
alasimda bulunan sigma fazina atfedilmistir. Homojenizasyon iglemi sonunda da
XRD sonuclarinda kafes paremetlerinde diisiisle beraber ayni fazlar elde
edilmistir. Alagimin ortalama sertligi homojenizasyon islemi sonunda 527 HV
olarak belirlenmistir.

T7 gskam Numunesinde dokiim sonras1 mikroyapinin tek fazdan olustugu hem SEM
hemde XRD analizlerinde belirlenmistir. Bu fazinda yiiksek Al icerigi sebebiyle
AINi;Ti fazi oldugu tahmin edilmistir. Yapinin tamamen intermetalik fazdan
olusmasi sebebiyle tiim alagimlar icinde en yiiksek sertlik degeri olan 1260 HV
sertlik ile bu numunede elde edilmistir. Homojenizasyon 1s1l islemi ile hem SEM
hemde XRD analizlerinde alagimin iki faza ayristigi goriilmiistiir. AINi,Ti fazi
yapida hala bulunurken bununla beraber FeCr fazi varligi belirlenmistir. Bu
duruma bagli olarak dokiim sonrasi ¢ok yiiksek degerlere sahip alasimin sertligi
837 HV’ye diigmiistiir.

T1 alasiminda sinterleme sonrasinda elementlerin safligin1 kaybettigi ve birbiri
icinde karistigr goriilmiistiir. Dokiim numuneden farkli olarak HMK fazin

yaninda YMK faz olusumu goriilmiistiir. Alasim sinter sonrasinda 401 HV
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mikrosertlik vermistir. Homojenizasyon islemi sonrasinda elementlerin tam
olarak karigmastyla daha homojen bir yap1 elde edilmis olup T1gskam alagimiyla
ayni fazlarin olustugu belirlenmistir. Sinter sonras1 bulunan fazlarla birlikte bir de
sigma fazi ayrismistir. Alasimin sertligi de buna baglh olarak 496 HV’ye
cikmustir.

T2 alasgiminda yapilan analizlerde mikroyapida krom haricinde elementel dagilim
homojen bir sekilde meydana gelmistir. Bu durum kromun yiiksek ergime
sicakligina atfedilmistir. Sinter sonrasi alasim 451 HV sertlige sahiptir.
Homojenizasyon ile karigimda goriilen giicliik giderilmis olup alasimdaki faz
sayist azalmistir ve mikrosertlik 729 HV olarak belirlenmistir. Homojenizasyon
ile meydana gelen yiiksek sertlik artis1 yapida olusan sert yapili AINi,Ti ve sigma
fazina baglanmistir.

T3 alasiminda sinter sonrast elementlerin tamamen karigim gosterdigi
belirlenmistir. Alasimda 2 HMK ve 1 tetragonal yapili faz tespit edilmistir.
Ortalama mikrosertlik degeri 638 HV olarak belirlenmistir. Homojenizasyon
islemi ile dagilimin homojenligi artmis olup T34skim NumMunesine ¢ok yakin sonug
elde edilmistir. Farkli olarak ¢ok zayif piklerle belirlenen YMK yapili FeNi fazi
goriilmiistiir. Homojenizasyon islemi sonrasinda alagimin sertligi AINi,Ti ve
sigma fazlar1 sayesinde 957 HV gibi yiiksek bir degere ulasmistir.

T4 alagimi sinter sonrasi yapida tozlarin yiiksek orandan karisarak faz sayisini
azalttig1 goriilmistiir. 2 farkli HMK yapi ile bir de zayif piklerden olugan YMK
faz belirlenmistir. Uretim sonunda alasim sertligi 700 HV olarak belirlenmistir.
Homojenizasyon islemi sonunda HMK fazlar yine yapida belirlenirken YMK faz
yerine sigma fazi tespit edilmistir. Alasimin homojenizasyon sonunda
mikrosertligi 916 HV dir.

TS5 alagiminda iiretim sonrasinda karigimda giigliik ¢ekildigi goriilmiistiir. Bu
durum, alagimlarda mekanik ozellikleri giiclendirme ile birlikte baglayicilik
gorevi de goren Al’nin bu alasimda olmamasina atfedilmistir. Ayn1 zamanda
alasimin XRD sonuglarinda belirlenen faz sayisinin fazla ¢ikmasi da bu sebebe
baglanmistir. Yinede alasimda goriilen sigma fazi destegiyle sertlik 430 HV
olarak belirlenmistir. Homojenizasyon islemi ile birlikte karistm azhig

giderilmistir. Numune mikroyapist homojen bir hal almistir. Sigma fazinin
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yapida bulunmast ve difiizyon artis1 ile birlikte atomlarin olusturdugu
distorsiyona bagli olarak mikrosertlik degeri 673 HV olarak belirlenmistir.

T6 alasiminda TS5 alagimina benzer karistm problemi yasanmistir. Sinter
sonrasinda ayni fazlar belirlenmistir. Yine Al’nin bu alasimda diisiik miktarda
olmasi buna sebep gosterilmistir. Alasim sertligi sinterleme sonrasinda 350 HV
iken homojenizasyon islemi ile karisim artmis ve 935 HV sertlik 6l¢iilmiistiir. Bu
durum homojenizasyon islemi sonunda c¢ogu numunede goriilen sigma fazi
ayrigsmasina atfedilmistir.

T7 alasiminda sinterleme islemi sonunda yiliksek Al oraninin da yardimiyla
diizgiin bir dagilim elde edilmistir. Dokiim yapidan farkli olarak fazladan bir
HMK yapili kat1 eriyik belirlenmistir. Bu sebeple sertlik T74skim alagimindan
diisiik olarak 772 HV olcililmiistiir. Homojenizasyon islemi ile daha homojen
dagilim belirlenmis olup olusan fazlarda degisiklik meydana gelmemistir. T7 gokiim
numunesi ile ayn1 fazlar goriilmiistiir. Alasim sertligi homojenizasyon islemi ile
birlikte 753 HV olarak belirlenmistir.

T8 alasiminda krom bileseni disinda homojen dagilim belirlenmistir. Krom
yiiksek ergime sicakligi sebebiyle difiizyonda zorlanmis ve alagim bilesiminde Al
olmamasi1 sebebiyle oksitlenme egilimi goOstermistir. Sertlige etki eden
elementlerin bulunmamasi sebebiyle alasim sertligi 243 HV olarak belirlenmistir.
Homojenizasyon sonunda mikroyap1 dagilimi homojenlesmistir ancak belirlenen
fazlarda degisim goriilmemistir. Alasimin homojenizasyon islemi sonunda
sertligi 138 HV olarak belirlenmistir.

Alagimlarin oksidasyon testleri sonucunda igeriklerine bagli olarak yiiksek
oksidasyon direnci gosterdikleri belirlenmistir. Ozellikle krom ve aliiminyum
konsantrasyonu yiiksek Ti konsantrasyonu diisiik alasimlarda yiizeylerde
koruyucu oksit tabakalari tespit edilmistir ve diisik agirhk kazanimi

belirlenmistir.

Alasimlarin  dokiim sonrasi EDS analizlerinde faz olusumunda elementlerin

aralarindaki karisim entalpisi degerlerinin etkin oldugu goriilmiistiir. Genel olarak

Al-Ni-Ti koyu kontrast fazlarda bulunurken agik kontrast fazlarda Fe-Cr

zenginlesmis ve Co her iki fazda benzer oranlarda dagilmistir. Alasimlarda atom
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yarigap1 yiksek olan Al ve Ti elementlerinin etkisi net olarak sertlik degerlerinin
yiiksek c¢ikmasi ile gorilmiistir. Bu elementler hem kafes iginde bulunarak
distorsiyon ile hemde sert yapili fazlar olusturarak mikrosertlik degerlerinin yiiksek

cikmasini saglamistir.

Sonug olarak hem s1v1 hal prosesi, ergitme ve dokiim ile hemde kat1 hal prosesi, toz
metalurjisi ve sinterleme ile iiretilen alasimlarda basarili tiretim gorilmiistir. Bazi
sinter numunelerde goriilen; diisiik ergime sicakligi ve kuvvetli baglar olusturan
aliminyum eksikligine veya azliina atfedilen karisim giicliigii, homojenizasyon 1s1l
islemi ile tamamen giderilmistir. Homojenizasyon 1s1l islemi sonunda ayni bilesime
sahip sinter ve dokiim alasimlar benzer mikroyapilar ve fazlarla birlikte yakin

mikrosertlik degerleri gostermistir.

6.2. Oneriler

1. Cok bilesenli alasimlarda 1s1l islem etkileri heniiz tam olarak anlasilmamaistir. Bu
calismada homojenizasyon 1sil isleminin etkisi incelenmistir. Bununla beraber
cokelti sertlestirmesi gibi mekanik 6zelliklere etki eden 1s1l islem yontemlerinin
etkileri arastirilabilir.

2. Bu tez ¢alismasinda ECAS ile kiitlesel alagimlar tiretilmistir. ECAS ile farkli ¢ok
bilesenli alagimlarin kaplama olarak althik iizerine nasil 6zellikler sergileyecegi
arastirilabilir.

3. Cok bilesenli alagimlar belirli kompozisyonlarda {iretildiginde yiliksek sicaklik
dayaniminin yiiksek olmasi beklenmektedir. Bu doktora tezinde alasimlarin
yiiksek sicaklik oksidasyon dayanimi arastirilmistir ancak bununla beraber
ozellikle yiiksek sicaklik asinma dayanimini incelenebilir.

4. Bu tir alasimlarda genel olarak yeralan kati eriyik olusturucu elementler
kullanilmaktadir. Bu sebeple C, B, N gibi arayer atomlarimin alasimlarda

olusturacag etkiler incelenebilir.
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EKLER

EK 1: T1gskim alasimi homojenizasyon sonrast EDS sonuglart.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.79 mm MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 5.00 kx Det: BSE

Element ag.%
Analiz noktalar
Fe Cr Co Ni Al Ti O

1 216 308 14,7 47 14 - 269
2 233 202 189 98 21 - 257
3 118 7,2 16 235 12,7 - 28,8
4 13,3 8,7 16 209 124 - 288
5 17 18,7 156 143 68 - 27,6
6

203 263 153 86 2,7 - 269
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EK 2: T1gskam numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen veriler.

Siddet

300

200

100

sl

|

O

[0 HMK
Bl YMK
@ sigma

0
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65

70 75 80 85 90

20
Fazlar Kafes aAd) bd) cA) hkl  dA) 20
FeCr HMK 2,865 2,865 2,865 (110) 2,026 44,67
AINi HMK 2,865 2,865 2,865 (110) 2,026 44,67
FeNi YMK 3,697 3,597 3,597 (111) 2,077 43,52
Sigma Tetragonal 8,770 8,770 4,550 (112) 2,136 42,26




EK 3: T34skam alasimi homojenizasyon sonrast EDS sonugclari.

SEM HV: 20.0 kV
SEM MAG: 5.00 kx

Det: BSE

WD: 7.00 mm

el

MAIA3 TESCAN

Analiz noktalar

1
2
3
4
5

Element ag.%
Fe Cr Co Ni Al Ti )
74 42 166 208 85 123 30,1
71 38 171 212 87 122 30
22 255 121 81 1,7 32 273
251 304 103 52 11 08 27
72 42 172 211 84 12 299
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EK 4: T34skam numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen veriler.

1000 O HMK

® sigma
900
800
700
600

500

Siddet

400
300
200 o

100

90 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
20

Fazlar  Kafes a(A)  bA) cA) hkl  dA) 20
AINi,Ti HMK 2,938 2,938 2,938 (110) 2,078 43,50
Sigma  Tetragonal 8,790 8,790 4,560 (112) 2,140 42,18




EK 5: T4gs1am alagimi homojenizasyon sonrast EDS sonuglart.

SEM HV: 20.0 kV
SEM MAG: 5.00 kx

Det: BSE

WD: 6.78 mm

Leciilontl

+

MAIA3 TESCAN

Analiz noktalar1

o OB W N

Element ag.%
Fe Cr Co Ni Al Ti 0
236 396 49 18 04 16 282
239 383 52 2 04 2 282
74 25 16 185 81 164 31
8 35 157 181 8 159 308
274 237 92 38 06 74 279
26,1 235 92 44 08 8 28
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EK 6: T44skim numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen veriler.

Siddet

A S
55 60 65 70

O HvK1
H HMK2
E HvK3

75 80 85 90

0 30 35 40 45 50
20
Fazlar  Kafes a(A) bA) cA) hkl d@A) 26
AINi,Ti HMK1 2948 2948 2,948 (110) 2,085 43,36
FeCr HMK2 2,889 2,889 2,889 (110) 2,043 44,29
TiFe HMK3 2,980 2,980 2,980 (110) 2,107 42,94




EK 7: T54skim alagimi homojenizasyon sonrast EDS sonuglart.

SEM HV: 20.0 kV
SEM MAG: 5.00 kx

WD: 6.11 mm

Det: BSE

~ MAIA3 TESCAN

Analiz noktalar

g A W N

Element ag.%
Fe Cr Co Ni Al Ti 0]
7 3 161 315 - 147 265
79 65 155 29 - 129 266
16,6 26,7 144 95 - 52 271
17,2 182 166 108 - 9,7 274
18,1 192 168 97 - 89 272
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EK 8: T54skim numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen veriler.

Siddet

1300
1200
1100
1000
900
800
700
600
500
400
300
200
100

g

H YmK1
o H YMK2
@ sigma
[ |
° z
®
l. ° n
0 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
20
Fazlar Kafes a(A)  bA) cA) hkl  dA) 20
FeNi  YMK1 3,608 3,608 3,608 (111) 2,083 43,42
CosTi  YMK2 3,578 3,578 3,578 (111) 2,066 43,78
Sigma Tetragonal 8,802 8,802 4,548 (112) 2,135 42,28
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EK 9: T74skam alagimi homojenizasyon sonrast EDS sonuglart.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.89 mm MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 5.00 kx Det: BSE

Element ag.%
Fe Cr Co Ni Al Ti O
1 17 39 36 26 51 22 305
2 17 369 44 33 53 26 305
3 12 68 142 152 126 8 311
4
5

Analiz noktalar1

119 62 145 155 127 8 311
119 59 146 156 12,7 81 311
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EK 10: T74skam numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen
veriler.

Siddet

240
220
200
180
160
140
120
100
80
60
40
20

20
Fazlar ~ Kafes a(A) b(A) c(A) hkl d(Ad) 26
AINi,Ti HMK1 2915 2915 2915 (110) 2,061 43,88
CrFe HMK2 2,896 2,896 2,896 (110) 2,057 44,17
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EK 11: T1 alasgim1 homojenizasyon sonrast EDS sonuglari.

S
) S

MAIA3 TESCAN

SEM HV: 20.0 KV WD: 6.34 mm
SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Element ag.%
Fe Cr Co Ni Al Ti O

Analiz noktalari

1 22 212 173 105 29 - 262
2 204 142 182 15 57 - 265
3 122 79 16 235 119 - 285
4 192 278 14 76 38 - 276
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EK 12: T1 numunesi homojenizasyon sonrasi XRD paterni ve elde edilen veriler.

Siddet

1000

900

800

700

600

500

400

300

200

100

g

[J HMK
B YMK
@ sigma

70 75 80 85 90

0 25 30 35 40 45 50 55 60 65

20
Fazlar Kafes aA) bd) cAd) hkl  dA) 20
FeCr HMK 2,885 2,885 2,885 (110) 2,040 44,35
AINi HMK 2,885 2,885 2,885 (110) 2,040 44,35
FeNi  YMK 3,600 3,600 3,600 (111) 2,078 43,49
Sigma Tetragonal 8,770 8,770 4,550 (112) 2,136 42,26
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EK 13: T2 alasim1 homojenizasyon sonrast EDS sonuglart.

5 L . B4 . e
SEM HV: 20.0 kV WD: 6.61 mm
SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE

Element ag.%
Fe Cr Co Ni Al Ti 0]
10,7 6,8 168 224 92 54 287
11 64 173 21,7 96 52 288
218 31,7 126 48 12 0,7 271
228 276 133 68 13 14 268
51 79 32 18 258 148 399

Analiz noktalar

o A W N -
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EK 14: T2 numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen veriler.

Siddet

[ HMK
600 W YMK
@ sigma
500 o
400
300
200
100
O
0 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
20
Fazlar  Kafes a(A)  bA) cA) hkl  dA) 20
AINi,Ti HMK 2,914 2914 2914 (110) 2,060 43,90
FeNi YMK 3,602 3,602 3,602 (111) 2,079 43,47
Sigma  Tetragonal 8,802 8,802 4,548 (112) 2,136 42,26




EK 15: T3 alasim1 homojenizasyon sonrast EDS sonuglart.

R
e WY .

SEM HV: 20.0 kV

SEM MAG: 2.00 kx

~ WD: 6.53 mm
Det: BSE

i

MAIA3 TESCAN

Analiz noktalar

o O A WN

Element ag.%

Fe Cr Co Ni
2560 299 103 5
26,1 291 10,7 572
21,7 26 126 79
95 69 162 20
76 41 172 22
91 68 16,1 196

Al
1,2
15
1,4
8,4
9
9,1

Ti
09
0,5
3,3
9,3

)
27,1
26,9
27,2
29,5

10,3 29,7

9,3

29,8
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EK 16: T3 numunesi homojenizasyon sonras1 XRD paterni ve elde edilen veriler.

O HMK
100 B YMK
@ sigma

Siddet

Fazlar  Kafes a(A)  bA) c(A) hki d(A) 20
AlINi,Ti HMK 2,929 2,929 2929 (110) 2,071 43,66
FeNi YMK 3,606 3,606 3,606 (200) 1,803 50,58

Sigma  Tetragonal 8,778 8,778 4,554 (112) 2,137 42,24




EK 17: T4 alasim1 homojenizasyon sonrast EDS sonuglari.

“SEM HV: 20.0 kV
SEM MAG: 2.00 kx

Det: BSE

WD: 6.51 mm

st ;
MAIA3 TESCAN

Analiz noktalar1

1
2
3
4
5
6
7

Element ag.%

Fe Cr Co Ni Al Ti 0

73 26 166 185 75 16,8 30,7
7,4 4 165 181 7,3 16,1 306
243 394 55 17 03 09 279
203 349 74 45 12 32 284
26,7 244 97 42 06 68 277
269 239 99 4 06 7 277
268 241 97 41 07 67 278
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EK 18: T4 numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen veriler.

Siddet

1100
1000
900
800
700
600
500
400
300
200
100

O HvK1
W HMK2
0 @ sigma
" 0
@ .‘ m
O o ® o | ® [ |

20
Fazlar  Kafes a(A)  bA) cA) hkl  dA) 20
AINi,Ti HMK1 2,942 2,942 2942 (110) 2,080 43,46
FeCr HMK2 2,884 2,884 2,884 (110) 2,039 44,37

Sigma

Tetragonal 8,802 8,802 4,548 (112) 1,943 46,70
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EK 19: T5 alasim1 homojenizasyon sonrast EDS sonuglart.

SEM HV: 20.0 kV
SEM MAG: 2.00 kx

Det: BSE

WD: 5.94 mm

T

MAIA3 TESCAN

Analiz noktalar1

1
2
3
4

Element ag.%

Fe
18,4
18,1
18,6
19,1

Cr
19,2
19,1
18,2
19,2

Co
16,7
16,7
16,4
16,8

Ni
15,9
16,3
16,5
15,6

Al

Ti
3,9
4
4.3
3,7

25,8
25,7
25,8
25,6
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EK 20: T5 numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen veriler.

Siddet

mO

B YMK1
O YMK2
@ sigma

L e/ S\ ASWA M N
0O 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90

20
Fazlar  Kafes a(A) bAd) c(Ad) hkl d(Ad) 26
FeNi YMK1 3,596 3596 3,596 (111) 2,076 43,55
CosTi YMK2 3,610 3,610 3,610 (220) 1,276 74,24
CoCrTi  YMK2 3,610 3,610 3,610 (220) 1,276 74,24
Sigma  Tetragonal 8,802 8,802 4,548 (112) 2,137 42,24
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EK 21: T6 alasim1 homojenizasyon sonrast EDS sonuglari.

SEM HV: 20.0 kV
SEM MAG: 2.00 kx

WD: 6.23 mm
Det: BSE

T

MAIA3 TESCAN

Analiz noktalar1

1
2
3
4
5
6
7

Element ag.%

Fe Cr Co Ni Al Ti 0
199 178 158 154 13 37 26
6 4 165 223 71 142 299
6,4 4 168 226 75 13 297
20 17,7 157 151 14 39 2672
196 275 133 8 05 37 272
204 284 131 76 05 31 27
68 47 165 221 7 131 297
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EK 22: T6 numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen veriler.

[ HMK
300 — B YMK
0 @ sigma
200
N
)
=
=
r o B
00
® [ )
O

0
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70O V5 80 85 90

20
Fazlar  Kafes a(A) bAd) c(Ad) hkl d(Ad) 26
AINi, Ti HMK 2,942 2,942 2942 (110) 2,080 43,45
FeNi YMK 3,606 3,606 3,606 (200) 1,803 50,58

Sigma  Tetragonal 8,802 8,802 4,548 (112) 2,136 42,26
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EK 23: T7 alasim1 homojenizasyon sonrast EDS sonuglari.

. . : A e
SEM HV: 20.0 kV MAIA3 TESCAN

P omely

SEM MAG: 2.00 kx

Element ag.%
Fe Cr Co Ni Al Ti 0]
141 21 119 87 93 44 30,6
19 427 24 09 41 08 30,2
12,8 10,2 135 13,6 11,1 7,90 30,9
135 114 134 136 11 6,6 30,6
189 418 3 11 43 08 30,2

Analiz noktalar

o A W N -
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EK 24: T7 numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen veriler.

1200 .
[JHMK1
1000 B HVK2
800
2
3 600
70
400
200 - O
o O

90 25 30 35 40 45 50 55 60 65 /0 Y5 80 85 90
20

Fazlar ~ Kafes a(A) b(A) c(A) hkl dA) 20
AINi,;Ti HMKL 2,913 2,913 2,913 (110) 2,098 43,92
CrFe HMK2 2,899 2,899 2899 (211) 1,181 81,36
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EK 25: T8 alasim1 homojenizasyon sonrast EDS sonuglari.

SEM HV: 20.0 kV WD: 6.50 mm | MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 2.50 kx Det: BSE

Element ag.%
Analiz noktalari
Fe Cr Co Ni Al Ti O
1 202 159 196 203 - - 24
2 198 16,1 195 205 - - 24

3 64 531 57 54 - - 294
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EK 26: T8 numunesi homojenizasyon sonrast XRD paterni ve elde edilen veriler.

Siddet

220
200
180
160
140
120
100

80

60

40

20
O

Op @

a

[ Cr203
Hl YMK

0 25 30

A__A
35 40

A
45 50 55 60 65 70 75
20

80 85 90

Fazlar Kafes

a(A)

bA)  cA) hkl  dA)

20

FeNi  YMK
Cr,0; RHM

3,576
10,994

3576 3576 (111) 2,064
10,994 10,994 (104) 2,666

43,81
33,51
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EK 27: T34skam NUMuUNesi okidasyon testi sonrasinda elementel dagilim haritasi.

EDS Layered Image 10

Al Kal O Kal Ti Kal

| e— | | —— | <nom 1
50um 50um 50pm
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EK 28: T74skam NUMuUNesi okidasyon testi sonrasinda elementel dagilim haritasi.

EDS Layered Image 5

e[ [
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